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Meghatarozando mintak:

Takarmany

Szarvasmarha, sertés (néha kecske)
*Vérplazma

*Teljesvér

*Sz0r

*Cstilokszaru

Szarvas, nyul, kutya, zebra
Hus (maj, vese, agy, izomszovet)
Csont

Tengeri allatok (kagyld, osztriga, tintahal)
Madartoll mintak
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Takarmanyminta elemzése

Feltaras:

A Kiszaritott mintabdl 0.5 g-ot bemériink a CEM MARS 6 mikrohullamu feltaro
Express edényeibe. Adunk hozza 5 ml cc HNO;- at, 5 ml H,O,-ot és elinditjuk a
feltaré programot

Feltard program:

Ramp: 35 perc; Homérseklet: 200 ©°C; hold: 50 perc; energia: 1700 W
A feltart mintat 25 ml-re toltjuk és 5*-0s higitas utan mérjiik 1 mg/l1 Y bels6 standard
alkalmazasa mellett Perkin EImer Optima 8300 ICP-OES keszilékkel. Méréshez: 2 ml
minta+8 ml desztillalt viz +0.1ml 100 mg/l-es Y oldat.

Mért komponensek: Ca,K, Mg, Na, P, S, Cu, Zn, Mn. A ken mérése (181.975 nm) miatt
az optikat obliteni kell.
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Analitikar modszer f0bb paraméterei

Megfigyelés Kalibré,ci()
Elem Vonal nm tartomany
(rad/ax)
mg/l
Ca 317.929 rad 0-100
K 766.483 rad 0-200
Mg 279.074 rad 0-100
Na 589.574 rad 0-200
P 213.614 ax 0-25
S 181.973 ax 0-166
Cu 327.392 ax 0-5
Zn 213.854 ax 0-5
Mn 257.605 ax 0-5
Y (Int std) 371.025 ax
Y (Int std) 360.071 rad
, . plazmagéz| Aux Nebu | Power
Modszer resolution Read Delay liperc lperc lpre Watt
Takarmanyfo High Auto 1-5sec | 40 sec 12 0.2 0,7 1300
Kalibracio porlasztd kdédkamra parhuz,a mosok argon’ . Pe_ak
szama nedvesité |algoritmus
Burgener
Linthru0 |PEEK MIRA ciklon 3 igen Area
MIST
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Data Viewer

Adatkinyerés a Syngistix szoftverrel

] Comected Intensities | Cone. in Calib. Units | Cone. in Sample Units | ntemal Standards | Qc |

[] show RSDs
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Sample Id Y 371.029...|Y 371.029...|Y 360.073... ° E:;;:; 9
6 | Stds167 106.6% 105.6% 106.5%

Sample Id Y 371.029...|¥ 371.029...|Y 360.073...| (3;1::_1}3... 3 7(';’,?}':';‘;0'“ "g(::':';"“ ""’(gf":l';—'"' Y ?;:'f}" "a(i"::l'}z"' "a(‘:i?r;?y K?::r';}n
7 |stdcaso 93.4% 87.9% 93.4%
8 | Std Caidd 93.8% 83.8% 93.8%

Sample Id ¥ 371.029...Y 371.029...|Y 360.073... c(ﬁ:ﬂ?o
3 | c1000 102.1% 99,5% 102.3%

sample Id *ﬂiﬁﬁ“
10 | Hg_Realign

Sample 1d v 371.029...|¥ 371.029.._|v 360.073...| ?::"3}5 B (z:;.:l;;v Ca a:;::}}s... Cd(ﬁfn%oz Co(ﬁs".ls}m or (zpr;;:;l?}ls cr (1:;:’;350 Cu (ﬁ?ﬁ?z Fe (zp_r:::_;}s... K ?(?:::‘}0'" Hg{ ::r:.;u Hn{;.rl;ﬁm Ho{;gf_n.?lil Na(
11 | vak 100.9% 99,5% 101.1% 0.139 0.145 0.142 -0.018 0.004 0.004 0.009 0.064 0.116 13.320 0.836 0.010 0.011 2.30
12 | vakm 96.1% 94.7% 96.2% 0.471 0.079 26.389 0.031 0.004 0.046 0.008 1.680 18.730 11.312 1708 0.156 4536E4 | 6.2
13 | szt 95.6% 32.8% 95,6% 2,158 2677 558,306 0.074 -0.051 0,199 0.236 15.961 11,180 571047 839,654 2,456 0,225 234
14 |52 94.6% 91.7% 94,3% 3.142 2.446 5738.306 0.079 -0.032 0.027 0.123 21.691 18.659 452,557 874.610 3.082 0.173 213
15 | 523 92.4% 30.7% 92.8% 3,345 2313 6303.231 0.060 -0.039 0,069 0.037 24380 14,582 365.966 882,691 2.981 0.207 152
16 | 524 92.6% 30,6% 92,6% 4366 2,768 6041.125 0.109 -0.049 0.061 0.102 22,686 11,193 367.227 811.582 2718 0.242 135
17 | 525 95.5% 93.0% 95,5% 4.900 2207 6055.789 0.074 -0.014 0.057 0.042 18.502 14.684 258.115 784,842 3.075 0.148 828
18 | Sz6 94.2% 91.8% 94.2% 21.206 4356 5036.241 0.058 -0.030 0.066 0.086 14,214 12.043 1304.350 790580 2.506 0.108 462
19 | sz7 94.5% 91.1% 94.5% 2,675 4,296 7230.833 0.060 -0.045 0.064 0.111 17.049 10.848 856.558 1143.612 | 2.590 0.212 254



Calibration Display

Kalibracios gorbek
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Zn 213.854 nm-es vonalanak spektruma

Examine Spectra

Examine '][ Data v“ Line v][ Graph v][Method vHAvg. Replicate '“ Rescale ]

Examine Spectra - Analyte Samples
Zn 213.857 Sample ID  Intensity Visible Style Scale Offset *
179k| | |
std1img] 327717 W
std25mgl 159994.2 W
wak 38 W
wakm 7937 W
TL 40314 W
T2 18915.1 W
T3 145829
T4 142837 W
5 191114 W
8 4809.4 W
7 19997.2 W
8 19088.7
el 18478.3 W
T10 w7727 W
T11 191347 W
T12 18878.1 W
T13 30150 W
T14 32576 W
T15 128324 W
5166 5542 W
Z Ti6 2970.7 W
H Ti7 16854.9 W
% UL 14094.1 W
N Uz 3588.6 W
U3 153845 M
U4 18497.3 ™
TUS 9299.2 W
UG 9999.1 W
7 16917.0 ™
TUs 15337.8 W
TUg 17468.3 W
TU10 21158.0 W
U1l 138013 W
TU12 9760.5 ¥
TU13 umL2 ¥
U4 9309.0, ¥
TU15 378.6 M
TU1S 7941 ¥
U7 2559 W
TU1S 24059 W
U9 3000.5 W
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Zn 213.854 nm-es vonalanak spektruma nagyitas utan

Examine Spectra =N EcR(~=]
Examing l Data v][ Line vH Graph v“ Method v”k\tg. Replicate VH Rescale ]
Examine Spectra - Analyte Sampice
Zn 213.857 Sample ID  Intensity Visble Style Scale Offset «

25K] CalbBlanki 3282 W
std1imgll 327717 W
Std25mgl  159994.2) W
vak 3m8 W
vakm 793.7 W
T 40314 M
i 18915.1
T 145825 W
T4 14283.7 ¥
T5 191114 W
6 4809.4)
7 14397.2 @
L] 19088.7
9 18478.3
T10 w7727 ¥
T 191347 W
T12 18878.1
T13 30150
T14 3257.6)
=
2 Ti6 2707
2 T17 16864.9
£ | UL 14094.1 &
= o Uz 35886
| U3 16384.5
TU4 13497.3
TUs 9299.2 W
TUS 9399.1 W
7 16917.0 @
U8 15337.3 @
U9 17468.3 W
U0 ss.0 W
TU11 138013 W
TUL2 9760.5
U3 umL2 ¥
TUL4 9300.0) W
TU1S 3me.e W
TU16 7941 W
17 28559 W
U1 24058 W
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Osszemérés eredménye kiilsé laboratériummal

Ca K Mg Na P S
g/kg | o/kg | o/kg | g/kg | g/kg | g/kg
15 atlag Mintal 16.06 | 17.77 | 3.07 | 1.24 | 289 | 2.34
Kiilsé kontrol Mintal 16.30 | 17.80 | 3.07 | 1.33 | 2.66
15 atlag Minta2 732 | 1217 | 291 | 1.89 | 358 | 2.17
Kiils6 kontrol Minta2 7.00 | 1140 | 273 | 1.70 | 3.37

Tipikus eredmények takarmanymintak esetében

Ca K Mg Na P S Cu Zn Mn
Takarmany g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg mg/kg mg/kg mg/kg
TMR-NT 6.48 18.4 2.66 1.41 3.25 1.79 43.7 97.6 109
TMR-EK 15.1 16.9 2.43 0.34 2.31 1.46 63.9 193 183
, 24.0 10.5 3.35 2.55 5.16 1.96 26.4 102 100
Lucernaszenazs
, 17.1 11.7 3.90 0.80 2.34 2.25 52.3 183 165
koncentratum

. 13.6 19.3 2.59 0.40 2.55 1.99 23.3 98.7 109
kukoricadara

11.7 34.7 3.21 0.43 2.65 2.15 26.5 103 125

Lucernaszenazs
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$ o Syngistix ICP Continuous - Results -

Instrument Analysis Results Utilities

A chear E : B Calibration @C\ear - ik Ee 1 = Q Clear
NS E® calib summary 2% options -
Spectra | Calib . . Examine ‘ Results
Spectra I Calibration I Examine J Results
[ Spectra Display - Vakm == =] [
== r=] [= |[&= |[ 5 | |StatusPanet
Plasma Contral = || B AT Tse s ree—ferd| B 249.677 Reps 1] X 7] : 7 [cd 228802 Rep: 4 [Co 228,616 Rep: 1|[Cr 267.716 Rep: 1] PlasmaCam = | B =
Z':i’,“f? Gas Flow RF Power Pump Analyzing samples
Plasma  Auwiliary Nebulzer Flow Rate .
20 2 2 . b 2 k M;_ — |
3 3 3 e ) \ [Cr 205,560 Reps 1][Cu 324.752 Rep: 1 [Mn 257.610 Rep: 1 R
[ R T [ (U 7
12 02 o7 1200 1.50 —
Ljmin Warrs mL/min i 11 =5 e
Mo 202,031 Rep: 1] |Nz,588.550 Rep: 2| [P 213.617 Rzp: | Pb 220,353 Rzp: 1 [5= 196,006 Rep: 1 =" 3z0r_Himeny_Lp |
15 03[ ompE 1300 1.50 I Sample Information File
= U 2015.09. 17525
Plas Aure Neb Pump Aush| 13 14 15
¥ 371028 Rep: 1|[2n 202548 Rep: 1[5 181975 Rep: 1 Rep: 1]|R 192,69 Rep: 1 . Data Set
2015.09. 17,5201
Override methad p— [
|lz0 21 e A ’
— Results n213.857 R = Rep: 1| [As 197.197 Rep: 1 \Qa Reading replicate 3
TeTsE-OreT T TOUTSE IO T ooooT T ppIr TTTIITIETOLLT p
Zn 202.5481 17.6 0.00030 mg/L 0.000067 0.02984 ppm 0.006691 22.42%
5 181.975¢ 65.7 0.32080 ma/L 0.002817 32.080 ppm 0.2817 Q.28 ' Pump has been set to 1.50
ns 188.9791 3.8 0.00225 mg/L 0.001664 0.2245% ppm 0.166383 74.08 Hizs 27 28 2 (£ o
As 193.6961 -5.1 -0.00499 mg/L 0.003063 -0.4991E ppm 0.306347 €1.37%
Cu 327.3931 125.3 0.00090 mg/L 0.000162 0.09031 ppm 0.01615% 17.89% .
Zn 213.8571 20.2 0.00027 mg/L 0.000038 0.02662 ppm 0.003826 14.37% Probe atlocation 33
Na 330.237 radt -12.7 -0.30672 mg/L 0.2598183 -30.672 ppm 29.8183 97.22% |2 33 34 s s
Na 330.237t -7.3 -0.00822 mg/L 0.052101 -0.82190 ppm 5.210075 €33.91%
K 404.721 1 1.5 0.04318 ma/L 0.536588 4.3181 ppm 53.65876 »899.9% Calibration Display
Start-up spectrometer complete
A3 197.1971 -3.3 -0.004 mg/L 0.0066 -0.378 ppm 0.6575 173.89% 396,153 1o [Ca 225,802 Co 238,618
C 193.0301 37458.¢8 32.76 mg/L 0.567 3276 ppm 56.71 1.73%
Sequence No.: 25 Autosampler Location: 38
Sample ID: Vakm Date Collected: 9/17/2015 2:54:36 PM
lAnalyst: Data Type: Original
Initial Sample Wt: 0.5 g Initial Sample Vol: [~
Dilution: 2X Sample Prep Vol: 25 mL
Wash Time: 10 Auto Dilution Factor: 1 Mo 202.031
R n »
Manual | Automated
1 10 szoi_tomény_12lp_
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Plazmaminta elemtartalmanak meghatarozasa ICP-OES modszerrel

Elokészités: 50 pl heparint tartalmazo kémcsébe vesznek mintegy 20 ml vérmintat (véralvadas megakadalyozasa).
A mintat 4000-es fordulaton 10 percig centrifugaljuk. Igy kapjuk meg a vérplazmat.

Elokeszitées roncsolassal:

2 ml plazméat+ 2.5 ml HNO;+2.5 ml H,0,-ot bemériink a CEM MARS 6 mikrohullamu feltaro Express edényeibe. Elinditjuk
a feltaré programot.

Feltar6 program:

Ramp: 35 perc; H6mérséklet : 200 °C; hold: 50 perc; energia: 1700 W

A feltards befejezése utan 3 ml desztillalt vizet pipettdzunk a feltard edényekbe, és 6sszerazzuk. (10 ml végtérfogat; 5-sz6ros
higitas a plazmabdl).

1 mg/l Y belsé standard alkalmazasa mellett Perkin Elmer Optima 8300 ICP-OES készilékkel mérijlik.

Elbokészités tritonos higitassal:

1 ml plazma+4 ml tritonos higitd. Végtérfogat: 5 ml.

Tritonos higitd: 0.0 5% triton+0.5% HNO3. Készitése: 0.7 ml HNO; és 50 ul Triton/100 mi!
1 mg/l Y belsé standard alkalmazasa mellett Perkin Elmer Optima 8300 ICP-OES készilékkel mérjik.
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Analitikar modszer f0bb paraméterei

Megfigyeles Kallbré,mé
Elem Vonal nm tartomany
(rad/ax)
mg/l
Ca 317.929 rad 0-100
K 766.483 rad 0-200
Mg 279.074 rad 0-100
Na 589.574 rad 0-500
P 213.614 ax 0-25
S 181.973 ax 0-166
Cu 327.392 ax 0-5
Zn 213.854 ax 0-5
Mn 257.605 ax 0-5
Cr 205.557 ax 0-5
Fe 259.936 ax 0-5
Mo 202.029 ax 0-5
As 188.978 ax 0-5
Cd 228.802 ax 0-5
Pb 220.35 ax 0-5
Y (Int std) 371.025 ax
Y (Int std) 360.071 rad
) . Plazmagaz| Aux Nebu | Power
Modszer resolution Read Delay lperc lperc lipre Watt
Vérplazma High Auto 1-5 sec 40 sec 12 0.2 0,7 1300
Kalibracio porlaszto kddkamra parhuzg mosok argorl . Pe_ak
szdma nedvesit6 | algoritmus
Burgener
Linthru0 |PEEK MIRA ciklon 3 igen Area
MIST Perkin Elmer Atomspektroszképiai

Szemindrium, Budapest, 2016. okt. 17.



Mérték-

Siarvas-

Mutatd eqység Kutya | Macska Ld arha | Sertés Juh Kecske
Lipaz U/l <800 <800 40-80 | Mincs adat | Nincs adat | Nincs adat | Nincs adat
Lipid, dsszes (TL) o/l b-7 1-4 3-7 2-4 3-5.5 1-2 15-25
Magnézium mmol/ | 08-1.2 | 09-13 | 08-12 [ 07-11 | 06-13 | 08-.5 | 09-17
Natrium mmol/ | 135-155 | 140-156 | 130-155 | 135-165 | 130-150 | 145-165 | 145-155
Dzmolalitas mozmol/kg | 290-320 | 290-320 | 270-300 | 280-300 | 300-310 | Nincs edat | Nincs adat
Sav-baris egyensily
= VENAS Vi
pH 7.35-74% | 7,35-740 | 73-745 | 73575 | 1.35-15 | 7.35-15 | 135-15
Ao, Hgmm 32-50 35-40 20-4% 3b-15 40-4% 40-45 40-45
kPa 4,3-6,7 47-53 53-59 | 4.7-59 53-58 h3-59 | 53-59
o, Hogmm | 2550 | 3545 | 3545 | 3540 | 4045 | 3545 | 40-50
kFa 3.3-6,7 4.7-53 47-59 | 47-53 63-5,9 47-59 | 53-67
TCO, mmol/| 20-30 25-35 25-30 25-30 25-30 25-30 25-30
HCO3 mmol/| 20-25 18-20 25-35 20-30 20-25 20-30 20-30
BE mmol/l 135 +35 ~ %25 £3,5 3.5 4 5
= AIEnias ver
pH 7.35-745 | 7.36-744 | 736-745| 73-75 | 74-.5 | 74-15 | 74-15
Pcu; Hgmm 30-45 26-32 35-45 35-45 30-40 35-40 35-40
kPa 4-59 3,71-4,3 4,159 | 47-59 4*_5.3 47-59 | 4,7-59
pgz* Hgmm 90-100 90-100 70-35 10-95 80-95 80-95 B85-95
kPa 119-133 | 19-113 | 93-126 | 106-126 | 106-126 | 106-126 | 11,3-126
TCO, mmol/| 25-21 20-25 23-28 23-28 23-28 23-28 23-28
HCO3” mmaol/| 24-26 20-22 22-26 22-28 20-30 20-30 20-30
BE mmal/| 235 +35 25 £3.5 15 £3.5 +35
Réz pmal/l 12-18 10-20 20-28 1-20 15-40 10-25 10-20

Referencia értékek
vérplazmabdl

Allatorvosi klinikai
laboratériumi diagnosztika
Dr. Gaal Tibor 1999, SiK kiad6

Perkin Elmer
Atomspektroszkdpiai
Szeminarium, Budapest, 2016.
okt. 17.



Veérplazma ertékek

vérplazma | Ca | Cd | Co | Cr [ Cu| Fe | K | Mg | Mn | Mo | Na P Pb S Zn

mmol/l | umol/l | pmol/l |pmol/I | umol/I|umol/I|mmol/lf mmol/l | pmol/I | pmol/l | mmol/l{mmol/I{ umol/l | mmol/l pmol/I

1 2.28 |0.037 | <0.2 | <0.2|18.0|20.7 | 558 | 0.98 [0.046| <0.2 | 122 | 3.12 | <0.1 | 25.6 13.9

2 224 10.041| <0.2 |<0.2|120|226|6.13| 094 [0.051| <0.2 | 124 | 3.38 | <0.1 | 28.8 13.6

3 220 |0.048 | <0.2 | <0.2|19.1|17.7 {653 | 094 [0.046| <0.2 | 125 | 3.12 | <0.1 | 264 13.7

4 2.30 |0.061 | <0.2 |<0.2|{21.0|10.1|5.89| 0.91 [0.047| <0.2 | 122 | 3.57 | <0.1| 28.9 147

5 2.38 |0.051| <0.2 |<0.2|158|25.8|6.29| 097 [0.061| <0.2 | 134 | 3.70 | <0.1 | 26.5 15.9

6 2.09 |0.046 | <0.2 |<0.2|185|11.4|4.98| 092 [0.053| <0.2 | 122 | 3.13 | <0.1| 26.8 15.2
vérplazma | Ca Cd Co Cr Cu | Fe K | Mg | Mn Mo Na P Pb S Zn

mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L | mg/L| mg/L |mg/L| mg/L

20.1 | 0.0015 |<0.002 | <0.002|0.192|0.335| 40.1 | 3.74 |0.0004 | <0.002| 583 | 23.4 | <0.002 | 188 | 0.231

19.3 |0.0011 |<0.002 | <0.002|0.237|0.281| 54.9 | 3.77 | 0.0004 | <0.002| 562 | 22.1 | <0.002 | 173 | 0.173

18.5 | 0.0011 | <0.002|<0.002 |0.201|0.260 | 52.3 | 3.29 | 0.0004 | <0.002| 565 | 20.5 | <0.002 | 163 | 0.172

19.8 | 0.0011 | <0.002 | <0.002 [0.165|0.252| 67.3 | 3.65 | 0.0003 |<0.002| 594 | 24.9 | <0.002 | 177 | 0.184

17.8 | 0.0013|<0.002|<0.002|0.184|0.184| 50.7 | 3.91 | 0.0004 | <0.002| 570 | 24.2 | <0.002 | 177 | 0.126

o0 Bl W N

18.8 |0.0012 | <0.002|<0.002|0.193|0.255| 61.6 | 3.84 | 0.0004|<0.002| 547 | 22.3 | <0.002 | 171 | 0.194
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25,0 71
20,0
15,0
B Roncsolt Cu umol/I
M Tritonnal hig. Cu pmol/I
100 1 Erzsike Cu pmol/I
5,0
0,0

1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24
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SzOr ¢és Csulokszaru mintak meghatarozasa

Elokészités:

SzOérmintanal: a minta mosasa forrd csapvizben tobbszori oblitéssel (habzas elmultaig)

50 térfogat %-os etanolban (200 ml etanol+200 ml desztillalt viz) aztatjuk a szért (zsirtalanitas)
85 ©C-on szaritjuk 1 6ran at

5 suly %-o0s EDTA (Na s6) oldattal ztatjuk 1 6ran at.

2-szeres Oblités desztillalt vizben, majd szaritas 85 °C -0N.

Roncsolas:

A kiszaritott mintabol 0.5 g-ot bemériink a CEM MARS 6 mikrohullama feltaro
Express edényeibe. Adunk hozza 5 ml cc HNO,- at, 5 ml H,O,-ot és elinditjuk a
feltaré programot

Feltaré program:

Ramp: 35 perc; Homérséklet: 200 °C; hold: 50 perc; energia: 1700 W

A feltart mintat 25 ml-re toltjuk és 2*-es higitas utan mérjiik 1 mg/1'Y bels6 standard

alkalmazasa mellett Perkin EImer Optima 8300 ICP-OES keszulékkel. Méréshez: 5 ml

minta+5 ml desztillalt viz +0.1ml 100 mg/l-es Y oldat.

Mért komponensek : Al, As, Ca, Cd,Co,Cr, Cu,Fe,K, Mg, Mn, Mo, Na, P, Pb, S, Se, Zn. A kén mérése
181.975 nm) miatt az optikat ébliteni kell.
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Tipikus értékek sz6rmintakban

fulszam | As | Ca | Cd | Co | Cr | Cu | Fe K Mg | Mn | Mo | Na P Pb S Zn

Szérmintak mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg |mg/kg |mg/kg | mg/kg| mg/kg | mg/kg | mg/kg |mg/kg|mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg

1 3082 <0.2 | 2604 | <0.05 |<0.05|<0.05| 21.5 | 185 | 145 | 253 | 13.7 | <0.5| 6.75 | 158 | <0.1 | 38966 | 138

2 <0.2 | 2341 | <0.05 |<0.05|<0.05| 28.2 | 15.0 | 148 | 246 | 131 | <0.5|9.58 | 155 | <0.1 |38913 | 131
9705

3 <0.2 | 1964 | <0.05 |<0.05(<0.05| 23.5 | 4.85 | 10.3 | 204 | 856 | <0.5| 552 | 133 | <0.1 | 36852 | 116
9300

4 3703 <0.2 | 2038 | <0.05 |<0.05|<0.05| 434 | 175 | 7.3 | 210 | 128 | <0.5|4.88 | 130 | <0.1 |37252 | 134

5 <0.2 | 2930 | <0.05 |<0.05|<0.05| 38.0 | 12.1 | 19.8 | 370 | 23.8 | <0.5| 10.8 | 156 | <0.1 | 38515 | 139
3646

6 <0.2 | 1979 | <0.05 |<0.05|<0.05| 40.5 | 25.0 | 19.7 | 232 | 8.10 | <0.5|8.35| 168 | <0.1 | 34586 | 132
7377

7 8406 <0.2 | 2494 | <0.05 |<0.05|<0.05| 30.0 | 154 | 178 | 375 | 175 | <05 | 112 | 139 | <0.1 |33327 | 119

8 1859 <0.2 | 2723 | <0.05 |<0.05|<0.05| 26.3 | 16.1 | 20.7 | 297 | 124 | <0.5|14.3 | 118 | <0.1 | 36174 | 132

9 £180 <0.2 | 2276 | <0.05 |<0.05|<0.05| 56.0 | 41.2 | 195 | 239 | 16.3 | <0.5|5.44 | 135 | <0.1 |35729 | 135

10 3953 <0.2 | 2387 | <0.05 |<0.05|<0.05| 50.0 | 30.6 | 17.2 | 265 | 17.7 | <0.5|9.08 | 133 | <0.1 | 35380 | 139
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Hus, hal ill. madartoll mintak meghatarozasa

0.5 g minta +5 ml cc HNO;+ 5 ml H,O,. Bemérjik a CEM MARS Express mikrohullamu feltaré edényeibe.
Elinditjuk a programot. Ramp=35 perc; hémérséklet=200 C; hold: ¢, perc; 1700 watt. Feltaras utan 25 ml-re
toltjik, majd 2-szeres higitasbol mériink PE Optima 8300 ICP-OES-sel. 1 ppm Y bels6 standard és 0.25 ppm
Au stabilizator alkalmazasaval.

Minta azonosito As | Ba | Cd | Co | Cr | Cu| Hg | Mn | Mo | Ni Pb | Zn
Hasmintak mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mag/kg | ma/kg | ma/kg | ma/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg
1/vese <0.2 | <0.5 | 0.83 |0.059|0.034| 9.84 | <0.2 |1.440| <0.5 | <0.2 | 0.95 | 69.4
1/izom <0.2 | <0.5 |<0.02|<0.05|<0.05| 2.31 | <0.2 {0.289| <0.5 | <0.2 | <0.1 | 11.2
1/méj <0.2 | <0.5| 0.09 | 0.05 {0.043| 3.06 | <0.2 [3.292(0.911 | <0.2 {0.205| 27.9
1/zsir <0.2 | <0.5 |<0.02|<0.05|<0.05|<0.05| <0.2 {<0.05| <0.5 | <0.2 [0.979| 0.6
Kimutatasi hatar 0.20 | 0.50 | 0.02 | 0.05 | 0.05 | 0.05 | 0.2 |0.050f 05 | 0.2 | 0.1 | 0.05
Minta azonositd As | Ba | Cd | Co | Cr | Cu | Hg | Mn | Mo | Ni Pb | Zn
Tengeri mintak mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg | mg/kg
Feketekagyl6- 2.14 | <0.5 |0.450(0.137(0.099| 2.02 | <0.2 | 3.80 | <0.5 | <0.2 | <0.1 | 16.1
Dén
Feketekagylo- 2.02 | <0.5 |0.438|0.155|<0.05| 1.44 | <0.2 | 2.31 | <0.5 | <0.2 | <0.1 | 22.6
Dén
Feketekagyld 1.33 | <0.5 |0.327|<0.05|<0.05| 1.10 | <0.2 | 0.68 | <0.5 | <0.2 | <0.1 | 49.6
Feketekagyld 1.50 | <0.5 [{0.440| 0.05 [<0.05| 1.28 | <0.2 | 0.58 | <0.5|<0.2 | <0.1 | 92.1
Osztriga_Francia 2.64 | <0.5 {0.421|<0.05|<0.05| 22.1 | <0.2 | 6.15 | <0.5 | <0.2 | <0.1 264
Osztriga-Francia 2.65 | <0.5 [0.365|<0.05|<0.05| 35.3 | <0.2 | 6.14 | <0.5 | <0.2 | <0.1 266
Osztriga-Francia 3.59 | <0.5 |0.308|<0.05|<0.05| 14.8 | <0.2 | 2.43 | <0.5 | <0.2 | <0.1 | 154
Kimutatasi hatar 02 | 05 ]0.02[005|[005]/005| 02 |005] 05 | 0.2 | 0.1 | 0.05




Tipikus értékek madartoll mintakban

Minta azonositdé | As Ba Cd | Co| Cr | Cu| Hg | Mn | Mo | Ni Pb Zn
Madartoll mintadk |mg/kg| mg/kg |mg/kg|mg/kg|mg/kg|mg/kg|mg/kg |mg/kg |mg/kg|mg/kg|mg/kg| mg/kg
Erdei fllesbagoly| 0.516 | 4.62 |0.061|<0.05/0.501| 39.2 | 0.64 | 6.93 | <0.5 |0.385| 1.16 | 156
Erdei fulesbagoly | <0.2 | 5.58 |0.085|<0.05{0.791| 76.8 | 1.09 | 1.53 | <0.5 |0.519| 1.63 | 131
Karvaly <0.2 | 1.39 |0.105|<0.05|0.476| 67.0 | 245 | 1.58 | <0.5 |0.348 | 1.05 | 133
Karvaly <0.2 | 416 |0.092|0.135| 1.9 | 49.8 | 453 | 555 | <0.5 |0.582| 1.89 | 109
Egerészolyv | <0.2 | 3.96 |0.076 |<0.05|0.531| 36.8 | <0.2 | 3.34 | <0.5 {0.446| 1.89 | 178
Egerészolyv | <0.2 | 1.32 |0.098|<0.05|0.275| 52.3 | 0.54 | 0.49 | <0.5 | 0.458 | 0.53 | 67.6
Vetési varji |0.665| 5.74 |0.089 |<0.05|0.361 | 40.3 | <0.2 | 7.17 | 0.55 |0.252| 0.94 | 143
Vetési varj0  |0.630 | 12.7 [0.120|0.342| 1.7 | 32.4 | <0.2 | 26.0 | <0.5 {0.949| 2.18 | 115
Vetési varju | 0.411| 4.21 |0.113|<0.05|0.578| 57.6 | <0.2 | 2.76 | <0.5 |0.397| 0.96 | 119
Kormos varju  |0.799 | 2.67 |0.098 |0.071| 0.67 | 59.2 | 0.76 | 3.39 | <0.5 |0.581| 1.22 | 117
Dolményos varju | <0.2 | 2.82 |0.099|<0.05|0.767 | 62.8 | 0.51 | 9.01 | <0.5 |0.493| 1.56 | 136
| Kimutatasi hatar | 0.2 | 05 |0.02 | 0.05]005]005| 02 [005] 05 | 02 | 0.1 | 0.05
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,Bovine liver NIST 1577 C” SRM visszamért értékek 3 feltarasbal

Hiteles értek Mért érték 1 Meért érték 2 Meért érték 3

mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg
As 0.019 <0.2 <0.2 <0.2
Cd 0.097 0.099 0.089 0.098
Co 0.300 0.297 0.281 0.292
Cr 0.05 <0.05 <0.05 <0.05
Cu 275 268 267 267
Mn 10.46 9.98 9.86 9.95
Mo 3.30 3.36 3.29 3.40
Ni 0.044 <0.2 <0.2 <0.2
Pb 0.063 <0.2 <0.2 <0.2
Se* 2.031 2.05" 2.05" 2.05"
Zn 181 173 172 171
Hg 0.005 <0.2 <0.2 <0.2

* ETA AAS
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Plazmaminta ill. teljesver minta Se tartalmanak meghatarozasa

A szelén az emberi szervezet (és az emldsok) szamara esszencialis nyomelem. Szelénhidany
tobb betegség kialakulasaban is szerepet jatszhat .

Kardiovaszkularis betegségek gyakoriak.

A glutation peroxidaz f6 funkcidja a szervezetben 1év6 peroxidok redukcidjanak eldsegitése,
antioxidans, sejtvédo hatas.

A rék és a szeléen kozotti kapcsolat is kutatas targya.

Tanszekinkon fontos kutatasi téma a tejhasznu tehenek szelén ellatottsdganak vizsgéalata. Ver
és pigmentalt szOrmintak , valamint a mintazott allatok napi takarmanyadagjanak
szeléntartalmara kellett modszert fejlesztentlink figyelembe véve a laboratorium meglévo
miszerallomanyat.

Vérmintak esetében cél volt, hogy lehet6leg roncsolasmentes modszert hasznaljunk.
Ez lehetséges volna higitast kovetoen ICP-OES-sel, ICP-MS-sel ill. AAS-ETA maodszerrel. Az
AAS-hidrid vagy ICP-OES-hidrid mindenképpen roncsolast igényelne.



Hidridképzo elemek meghatarozasa FIAS AAS rendszerrel

Fl Valve Functions
FILL INJECT

Schematic diagram of FIAS-400 system for
automated hydride generation
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Folyamatos hidridfejlesztéo 1CP-OES késztilekhez (As)

=
to ICP
Acid mm I "7,
Sample '
I I PE Hydride Kit
NaBH,

Argon  Waste
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MSIS or Multimode Sample Introduction System

Hydride Generato
Reductant Line
Reagent Tube ||
|  Outlet \
f\—\ “to Torch ‘Hl:.Il
Chamber | lg— __j ||'i
' Mixing Gap h|
_a';l |l

Reaction Cone ;y

\ |~ Thin Film /
; Hydride

Nebulizer

Samplg Line /{%Nw;;m AN H/ ]

Drain
/ Bushing e
f’.-/hsebuizer . E?T;I::s nt;nne /

/
\ |/ Sample Line ,J
| | G i
\\ || Fitting *
\'5 I 'I

Hydride Sample|
(- - Input
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MSIS or Multimode Sample Introduction System

Neb gas
from Optima

Acidified sample

Reductant
(NaBH, + NaOH)
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Plazmaminta ill. teljesver minta Se tartalmanak meghatarozasa
AAS-ETA modszerrel

Elokészités: 50 pl heparint tartalmazé kémcsébe vesznek mintegy 20 ml vérmintat (véralvadas megakadalyozasa).
A mintat 4000-es fordulaton 10 percig centrifugaljuk. Igy kapjuk meg a vérplazmat.

Elokeszites roncsolassal:

1 ml plazmét (vagy teljesvér mintat)+ 2.0 ml HNO4;+2.0 ml H,O,-ot bemérink a CEM MARS 6 mikrohullamu feltar6 Express
edényeibe. Elinditjuk a feltardé programot.

Feltard program:

Ramp: 35 perc; H6mérséklet : 200 °C; hold: 50 perc; energia: 1700 W

A feltaras befejezése utan 5 ml desztillalt vizet pipettazunk a feltaré edényekbe, és 6sszerazzuk.
A mérést 5 ul matrixmddositd alkalmazasa mellett hajtjuk végre az AAS-el.

Injektalt térfogat: 5ill.10 pl.

A meghatdrozast elvégezziik roncsolas nélkil, csak a plazma ill teljesvér minta 10-szeres higitasat kovetden is. (Higitas: 0.3%
HNO;-al).

Matrix médositd: 0.1 % Pd és 0.06% Mg(NO,), Készitése: 1 ml Pd térzsoldat és 0.1 ml Mg(NO,),torzsoldatot 10 ml-re toltiink.



Vérminta Se tartalmanak meghatarozasa ETA-AAS modszerrel

Plazma (roncsolt és roncsolatlan) ill.
teljesvér (roncsolt és roncsolatlan)
tartalom meghatarozasa

Perkin Elmer PinAAcle 900ZTHGA AAS
modszerrel

THGA grafitcsé

Longitudinaris Zeeman hattérkorrekcid
EDL Se [ampa 193.06 nm

Rés: 2.0 nm

Read time: 5 sec; BOC time: 5 sec

Perkin EImer PinAAcle 900Z THGA AAS

Matrixmodositd és roncsolasi gorbék
vizsgalata, 6sszehasonlitasa.

Matrix matching: kulsé kalibralo
alkalmazasa, Seronorm Trace Elements
whole blood I-3 hiteles vérmintara (Se=272
ug/l) ,illesztve”.
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Monika Leodolter-Dvorak

Department of Occupational Medicine, Medical University of Vienna

Method Editor : Szelén_teljevérbdl2 (Read Only)

Method Editor : Szelén_teljevérbol2

fol o ==

=)

Spectrometer | Sampler | Calibration | Checks | oc | options| | spectrometer | Sampler | calibration | checks [ oc | options|
Furnace program Furnace Sample Erreem
prog Program P Program
Read step & Default program Autosampler Volume S Dilientvolume 10 = p Autosampler
Injection temperature 20 —| C Diuentlocation 141 =
Sequence Sequence
Extra furnace deanout Set...
Matrix modifiers
Step _ oy | PLamp Time P -
p= emp (°C) feme) GasType = ] =
AR ! #1 volume 5 — | HL Location 121 =
1 100 10 30 250 Mormal
2 el i i 2Z Normal Add to calibration blank and standards
3 450 5 30 250 Mormal
4 450 1 35 250 Marmal Add to reagent blank and samples
5 1150 5 35 250 Mormal n
o o s o oma | ovime 0 EHu on 1 B
7 2450 1 3 250 Mormal
8 i Add to calibration blank and standards
Add to reagent blank and samples

Method Editor : Szelén_teljeverbal2

oo ]

IdGigény: 3.5 perc

Matrix modosito: 5 ul
0.1% Pd és 0.06% Mg(NO;),

Perkin Elmer Atomspektroszképiai
Szemindrium, Budapest, 2016. okt. 17.

Spectrometer | Sampler | calibration | Checks | oo

I Options |

Autosampler and furnace sequence

Step Actions and Parameters -
& [|pipet diluent + modifier 1 + spike + sample/std
B Run furnace steps 1 to end
C
D
E &
F
]
H
I -
Change sequence l Simple... ] [ Custom...
Pipet speed Take up 100 = ey
Dispensing 100 = =g

Furnace
Program

Autosampler

Sequence




o) L ot =
_,/ Instrument Analysis Results Utilities 6
B @ Clear E f .:” Hew Calibration Q Clear ~ ij r;;: Impart Method g Clear @ E, Fa
0 Calio summary | Edit Catibration save Options = - :
Peaks Calib E\'; L" Examine = Results # Data Reprint Reg
£ Recall Calibration Viewer [Data
Specira J | Calibration Examine J ‘ Results
Transient Peaks Display - std25 T e T ?IIE/? ‘Status Panel
Fumace Control E=R/NCH Se 106,03
0100 1 1 . ' 1 Arslyang ariea
i i i i
— |
Fumace ' ' ' ' MezstringRep 10 1
onfoff  Tempershurs 1 1 1 1
- i i i i
o i i i
] E ! !
20 ¢ || s LA | |
Time 2 : P :
- [ A *I' Sample Information File
Fumace Maintenance Y \ e M015.02,24.5¢1
fesults ElE= 0000 AT 5 L Data Set
3 TTT i 1an SIUET Kred HELIT  ATed TETIT STOTET " ; : : " 015,09, 24.5e1
1 113.5 5.697 0.0078 0.007% 0.0123 0.0275 0.021B 9:04:41 AM Yea . I H 1 H ' 1
0.0 Time (seconds)
§6 e
Sequence To.: 4 Autosanpler Locstion: & PlcHt- AA: 0.0334 A BG: 0.0229 A
Sample ID: 3td25 Date Collected: 5/24/2015 9:08:07 AM Pk Area - AA: 0.0195 A-s BG: 0.0244 A-s
{Analyst: Data Type: Driginal ) n ‘ ’ o ’ [ e
ul dispensed: 10 from 141, 5 from 121, 10 from 4 'o
Replicate Data: std25 Analyte: Se 136.03 ) Semplelnformation Editor : 01509249 Calibration Display === |——|0 B
Repl  Samplefonc Stndfonc BlonkCorr  Peak Peak Bkgnd Bkgnd  Time Peak —
P L gl Signal  Ares  Height Area  Height Stored T — Se 196.03
1 2BB.1 14.41 0.0182 0.0195 0.0334 0.0244 0.0229 9:09:03 IM Yes P 067 —_l
| BatthID ’
Volume Urils  mL 1
Sequence Wo.: 5 Butesampler Location: 5 Weghttnis g
Sample ID: sero Date Collected: 5/24/2015 9:12:28 AN E |
{Analyst: Data Type: Original Ml @
jul. dispensed: 10 from 141, 5 from 121, 10 from 5 | 4 g
= Fledescrption  Defaut Sampie Inform, a
4 ! n ¥ g
Farameters that vary by sample E
[ <
Deta e = =R SEE Append t analysis st |
T | [ eensvesAtectanea | Corc. inCai. s [ ane, nSarie s | a2 splet ASlocakn  SanpleD
[0 Sow RDs 101 vk
fyze
. I gl fo.
i 2 (2 mintavak
Se 19603
Sample 1d (wa/L) ‘ 3 s 10
\FE 1 | vak |u‘b'i|] i : : ::35 0.000
|| [ 2 itk 0307 [ 6 |1 vk ’ ' ' '
melh 3 stdll 5,697 d 7 |2 mntavak 0o I conc(pg/L) 200
[ |Hm d - Calib Eq'n: Lin Thru 0
s : d 3 Corr Coeff: 0.999884
die d n
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Rep: 1

Se 196.03

Rep: 1

Se 196.03

5.0

Pk Ht - AA: 0.0176 A BG:0.0394A
Pk Area - AA: 0.0166 A-s BG: 0.0974 A-s

0.100

asueqiosqy

0.000

0.0

5.0

Pk Ht - AA: 0.0206 A BG: 0.0419A
Pk Area - AA: 0.0157 A-s BG: 0.0966 A-s

0.100

aouEqIOSqY

0.000

0.0

10 pl roncsolt vér

10 ul roncsolatlan vér
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Spike-olt mintak 5 és 10 ul adagolas esetén

Se 196.03 Se 196.03
Sample Id
Sample Id (ug/L) o) (/L)
10 ul adagoléssal 5 ul gdagolés_kor
7 matrix matching 7 matrix matching
faktor_1.26 faktor_1.10
8 sero*10/10ul 272 8 sero*10/5ul 279
9 sero2*10/10ul 274 9 sero2*10/5ul 277
*
10 sero*10-+300/10ul 563 10 S e 565
*
11 sero*10+600/10ul 862 1 Sero*10+600/5ul 905

Kimutatasi hatar: DI: 0.59 ug/l; 5 pl adagolas esetén. Karakterisztikus témeg: 16.9 pg.

A higitast és az adagolast figyelembe véve ez megfelel 24 ug/l teljes vérre szamolva.

Ez 10 ul adagolas esetén és ,,end cap” grafitcsdvet alkalmazva mintegy 6 pg/l-re csokkenthet6.
Teljesvér Se tartalma altalaban 60-300 g/l tartomanyba esik, 50 pg/1 alatt er6sen
szelénhianyos az allomany.

Takarmanyminta mérésekor az elroncsolt mintabdl (0.5 g minta 25 ml-re toltve) 5 pl-t adagolva
a kimutatasi hatar 0.1 ppm-nek adédik.
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Osszehasonlitas: Se tartalom roncsolt és nem roncsolt teljesvér mintakbal

roncsolt Nem roncsolt
(Mg/L) (Mg/L)
sero*/10 277 277
15118A/1 271 267
15118A/2 250 267
15118A/3 247 247
15118A/4 234 234
15118A/5 226 219
15118A/6 261 271
15118A/7 241 277
15118A/8 240 258
15118A/9 243 268

300

250 -+

200 -

150 -

100 -

50 -
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Higitott teljesvér mintak

10-szeres higitds EDTA-ammonia
10-szeres higitas 0.3%-0s keverékkel
HNOz-mal 0.25 g triton+0.25 g EDTA*2
H,0+2.75 ml 25% NH; oldatot
téltink 500 ml-re.
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Furnace Program

Step Temp (C) Ramp Time Hold Time Internal Flow

1 110 1 30

2 130 15 30

3 1300 10 30

4 2000 0 5

5 2450 1 3
Read Step : 4 Injection Temperature (C)

No extra furnace cleanout.

Mn tartalom meghatarozasa veérbol

Furnace Autosampler

Sample
Volume : 20 ul Diluent Volume : 0 ulL

Perkin Elmer Atomspektroszképiai
Szemindrium, Budapest, 2016. okt. 17.

Method: Mn_vérbol

Result: 2015.09.14.Mn5

Gas Type Mn 279.48
250 Normal
250 Normal
250 Normal 0.194
0 Normal
250 Normal
3
: 20 &
5|
8' =
3
0.000_- -
0.0 conc(pg/L)
Diluent Location : 141 Calib Eq'n: Non Lin Thru 0
Corr Coeff: 1.000000
sample 1d Mn 279.48 | Mn 279.48 | Mn 257.610
(ng/L) (ng/L) (ng/L)
Teljesvér-AAS| Plazma-AAS Plazma-ICP Teljes/plazma
ug/I ug/I ug/I
15131/1 7.29 2.28 3.02 3.20
15131/2 6.50 3.60 2.49 1.81
15131/3 9.10 3.50 3.04 2.60
15131/4 8.55 4.20 3.63 2.04
15131/5 8.44 4.20 3.48 2.01
15131/6 5.15 2.60 4.23 1.98
15131/7 5.47 2.00 2.84 2.74
15131/8 9.12 2.30 4.43 3.97
15131/9 6.80 2.50 4.27 2.72
15131/10 5.70 2.40 2.91 2.38
Atlag 7.21 2.96 3.43 2.54

Calib



Elelmiszerek szervetlen arzéntartalmara mar van hatarérték. Pl. a rizs
esetében ez kisebb kell legyen, mint atlagosan 0.2 ppm.

Determination of inorganic arsenic in
food without hyphenated technique

A moddszer azon alapul, hogy tomény sdsavas kezeléssel
elroncsoljuk a protein matrixot, majd kloroformmal
extrahadljuk a szervetlen arzént a savas oldatbol.

Mérés el6tt még egy visszaextrahalast is alkalmazunk
tisztitasi célbol.

A meghatarozast FI-HG-AAS modszerrel végzik.

European
Commission
—

JRC TECHNICAL REPORTS

IMEP-41: Determination of inorganic As
in food

Collaborative Trial Report

|. Fiamegkos, F. Cordeiro, V. Devesa, D. Vélez, P.
Robouch, H. Emteborg, H. Leys, A. Cizek-Stroh, B.
de la Calle

January 2015

Dernovics Mihaly: MTA-KFKI 2015.12.04
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JRC TECHNICAL REPORTS

IMEP-41: Determination of inorganic As
in food

Collaborative Trial Repart

Acid phase
_ _ Interface _
Chloroform
phase
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A BIZOTTSAG (EU) 2015/1006 RENDELETE
(2015. junius 25.)

az 1881/2006/EK rendeletnek az élelmiszerekben el6fordulé szervetlen arzén mennyiségének felsd
hatdrértékei tekintetében torténé moédositisarol

I. A 3.szakasz 3.4. On (szervetlen) pontja utin a melléklet a kovetkezd ponttal egésziil ki:

3.5. Arzén (szervetlen) (°°) (°1)

3.5.1. Nem el6fézott hantolt rizs (fényezett vagy fehér rizs) 0,20

3.5.2 El6fézott rizs és eléhantolt rizs 0,25

3.5.3 Rizstallérok, rizsostya, rizskekszek és rizspogacsak 0,30

3.5.4 Csecsemdk és kisgyermekek szamadra készild ételek eldallitasa- 0,10”
hoz hasznalt rizs (?)

2. A melléklet a kovetkezd (50) és (51) megjegyzésekkel egésziil ki:

%9 As(IIl) és As(V) Osszesen.
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B Parényi Janos

K0szonom a figyelmet
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