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PouZitie diferencnej pulznej rozpistacej voltametrie pri monitorizieii
obsahu olova v eukre. II

ANNA PRUGAROVA — MILAN KOVAC

Sthrn. Prdca sa zameriava na monitorizaciu obsahu olova v cukre za pouzitia
metédy diferentnej pulznej rozpustacej voltametrie. Uvddzaji sa vysledky ziste-
ného obsahu Pb v 28 priemernych dennych vzorkdch IL. rafinddy, vyrdbanej
v kampani 1983 v cukrovare Dunajskéd Streda.

Najvys$sia namerand hodnota obsahu Pb v II. rafindde bola 2,5-krét nizsia ako
limit. Priemernd koncentrdcia Pb v II. rafindde (x = 0,183 mg.kg™?) je sice o nieco
vyssia ako priemernd koncentrécia Pb v afinovanom cukre (z = 0,116 mg.kg™?),
ale aj tak je asi patkrat nizSia, ako t. ¢. platnd medznd pripustnd hodnota obsahu
olova v cukre.

Medzi dolezité kvalitativne ukazovatele cukru patri aj obsah tazkych kovov.
Potrebu monitorizdcie ich obsahu udava toxicita tychto rizikovych kovor,
ako aj vysoka spotreba cukru v Iudskej vyzive. Bulletin Siiss-Aktuell, 1985,
¢. 1 (NSR) uvadza na zéklade statistického prehladu spotreby cukru v tridsia-
tich eurépskych krajindch priemerni ro¢ni spotrebu cukru na obyvatela roku
1983 39,6 kg [1]. Podla tidajov o spotrebe potravin na 1 obyvatela CSSR,
vypotitanej podla globalnych bilancii, kolisala priemerna ro¢nd spotreba rafi-
novaného cukru u nas v rokoch 1975—1983 takto [2]:

| | | | 7
Rok 1975 ‘ 1976 ] 1977 | 1978 | 1979 | 1980 } 1981 | 1982 | 1983
| i
] |
Spotreba cukru | |
(kg na obyvatela) 38,0 l 38,1 | 35,6 | 38,3 | 38,6 | 37.5 | 36,9 | 39,6 | 37,8
| I
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sky, Trenéianska 53, 825 09 Bratislava.
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Odportacand spotreba cukru na obyvatela (priama i nepriama) je viak iba
28 kg za rok (asi 77 g denne) — ¢ize konzumujeme asi o 10 kg cukru ro¢ne viac,
ako je odportcana davka [3].

Podla odportitania FAO/WHO je tolerovatelny tyzdenny prijem olova 3 mg
na osobu, ¢ize 12 mg na osobu za mesiac [4]. Pri uvedenej ro¢nej spotrebe
39,6 kg cukru na obyvatela Eurépy (1983) je to pri dosial platnej medznej
pripustnej hodnote obsahu Pb v cukre 1,0 mg.kg 3,3 mg Pb na obyvatela
za mesiac iba z cukru. Cukor obsahujici olovo v rdmeci doteraz platného limitu
by bol teda zodpovedny za prijem asi 1/4 z tolerovatelnej tyZdennej davky
olova na obyvatela. Preto zainteresované orgiany FAO/WHO uvaZujt o zni-
zeni limitu Pb v cukre — na ¢o je potrebny podrobny prehlad o obsahu olova
v cukre, vyrdbanom v jednotlivych ¢lenskych krajinéch.

Takéto monitorizdcia si viak vyzaduje rychle a dostatoéne presné analytické
metddy stanovenia Pb. Jednou z nich je nova modifikdcia polarografie — dife-
rencnd pulzné rozptstacia voltametria, ktorej princip a vyuZitie na uvedené
ucely st podrobne opisané v nasej predchddzajicej praci [5].

Material a metédy

V rdmei monitorizécie obsahu olova v cukre sme v priamej nadviznosti na
uz publikované vysledky experimentov, realizovanych v Centralnom analy-
tickom laboratériu Vyskumného tstavu potravinarskeho v rémei rieSenia re-
zortnej tlohy ,,Stanovenie toxickych prvkov [6] zistovali obsah olova v prie-
mernych dennych vzorkdch II. rafinddy (krystalového cukru), vyrobenej
v mesiacoch september az december 1983 v cukrovare Dunajské Streda. V II.
rafindde sme oproti afinovanému cukru (afiniciou sa oddeluje sirup nizsej
tistoty od afinddy vysSej distoty) predpokladali vyssi stupeii znelistenia,
ktory moze pripadne viest aj k zvySenému obsahu Pb.

Obsah Pb sme stanovovali metédou diferenénej pulznej rozpustacej volta-
metrie na visiacej ortutovej kvapkovej elektréde (HMDE) v roztoku pripra-
venom rozpustenim popola vzorky v definovanom mnozstve zékladného elek-
trolytu.

Mineralizdciu vzoriek suchou cestou pri 450 °C sme robili v kremennych ke-
limkoch v muflovej peci s presne regulovanym teplotnym rezimom.

PouZité pristroje a zariadenia. Celosklena aparatira na redestiliciu vody;
muflovd pec LM 212.11 (VEB Elektro, Bad Frankenhausen, DDR); &. pola-
rograficky analyzétor PA 3 v spojeni so statickou ortutovou elektrédou SMDE
I'v kombindcii s plosnym sdradnicovym zapisovatom XY 4105 (Laboratorni
pristroje, k. p.).
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Podmienky merania
Trojelcktrédové zapojenie: mernd HMDE, referenénad nasytend kalomelovs
elektréda (SCE) a pomocna Pt elektréda

Zaciatocné napatie: —550 mV

Fozsah polarizaéného

napatia: 0,55V (t. j. od —550 mV do 0 mV)

Dlzka doby elektrolyzy 200 s

Prudova citlivost: 11 (zodpovedajiica 0,25 #A /cm)

R chlost narastu polari-

za¢ného napéitia: 20 mV/s

Velkost Hg kvapky: 160 ms (C¢as otvorenia ihlového ventilu v sedle
kapilary)

Pouzity inertny plyn: dusik

Zékladny elektrolyt: ¢(HCI) = 1 mol .12

Obsah Pb sa urc¢oval metédou standardného pridavku (priddvali sme roztok
PbCl, (¢(Pb) = 100 mg.17), aby vyslednd koncentricia pridaného Pb bola
0.1 mg.1-* meraného roztoku).

'ysledky a diskusia

Pri stanovovani Pb v kyslych vyluhoch popola cukru metédou diferenéne;
pulznej rozptstacej voltametrie sme ziskali rozpi§tacie krivky (obr. 1), ktoré

I
Y

3 -
2 4
Obr. 1. Rozpustacie krivky. 1 — slepy po- P
kus (zdkladny elektrolyt), 2 — vzorka,
3 — vrzorka -+ Standarday pridavok Pb. 05 -
Fig. 1. Skripping curves. 1 — blank test 0251
(basic elektrolyte), 2 — sample, 3 — sample ~100 -280 -300 -400 -500-550
-+ the standard addition of Pb. E vs. SCE /mv./
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su grafickym vyjadrenim zdvislosti zmeny intenzity pridu od linedrne sa me-
niaceho polarizaéného napitia. Poloha pikov na rozptstacej krivke charakte-
rizuje dany depolarizator a vyska piku je imerna koncentricii tejto latky
v roztoku. Pik charakterizujtci Pb mal na rozpustacej krivke za uvedenych
podmienok maximum pri —0,43 V (versus SCE).

Vysledky stanovenia olova v 28 priemernych dennych vzorkach IT. rafinddy
(krystdlového cukru), vyrobenej v pricbehu kampane 1983 v cukrovare Dunaj-
ska Streda, zhfna tabulka 1. Kazdy udaj je aritmetickym priemerom z dvoch
paralelnych analyz vzorky.

Zistené hladiny olova sa v skumanych vzorkich II. rafinddy pohybovali
od 0,066 do 0,407 mg.kg-1. Priemernd koncentricia olova, potitand ako arit-

Tabulka 1. Obsah Pb v priemernych dennych vzorkéich II. rafinddy (krystéalovy
cukor)
Table 1. Pb content in average daily samples of the IInd raffinate (crystal sugar)

< ) 1 Datum vyroby Zisteny obsah olova?
Uislo wzorky (cukrovar Dunajskéd Streda)? [ymg.kgﬂ]

1 25. 9.1983 0,286

2 26. 9.1983 0,153

3 27. 9.1983 0,175

4 29. 9.1983 0,195

5 30. 9.1983 0,275

6 1.10.1983 0,188

7 2.10.1983 0,114

8 3.10.1983 0,360

9 6.10.1983 0,154
10 7.10.1983 0,114
11 8.10.1983 0,127
12 13.10. 1983 0,166
13 15.10. 1983 0,140
14 16. 10. 1983 0,304
15 18.10. 1983 0,133
16 19.10.1983 0, 150
17 20. 10. 1983 0,137
18 21.10.1983 0, 154
19 26.10. 1983 0,165
20 1.11.1983 0, 066
21 6.11.1983 0,120
22 11.11.1983 0,105
23 16.11.1983 0,095
24 21.11.1983 0,220
25 26.11. 1983 0,127
26 1.12.1983 0,157
27 6.12,.1983 0,407
28 11.12.1983 0,344

Priemernd hodnota obsahu Pb v cukre, vyrabanom v obdobi od 25. 9. do 11. 12. 1983 je 0,183 mg.
kgt

The average Pb content in sugar produced within the period from Sep. 25 to Dec. 11, 1983 repre-
sents 0.183 mg kg,

'Sample number; *Production date (Dunajskd Streda Sugar Factory); *Detected content of lead.
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meticky priemer z uvedenych 28 vysledkov, je 0,183 mg.kg-1. Tato hodnota
je asi patkrat nizsia, ako t. ¢. povolend koncentracia Pb v cukre.

Z publikovanych vysledkov stanovenia Pb v afinovanom krystalovom cukre
vyrdbanom v obdobi november—december 1983 v cukrovare Trencianska Tepla
5, 6] vyplyva, ze zistend priemerna hodnota obsahu Pb v tomto cukre bola
o nieo niz§ia ako v II. rafindde, a to 0,116 mg.kg-1. Ani pri jednej vzorke cukru,
1 uz II. rafinddy alebo afinovaného krystalového cukru, sme nezistili prekro-
cenie platnej medznej pripustnej hodnoty obsahu Pb v cukre.

K podobnému zaveru dospeli Dandéar a kol. [7], ktori sledovali obsah vybra-
nych kovov v spotrebitelskom cukre zo 7 cukrovarov VHJ Cukor-cukrovinky
v kampani 1983/1984 za pouzitia metédy AAS. Stanovené hodnoty obsahu Pb
jednoznacne ukazuju, ze obsah olova v analyzovanom cukre je hlboko pod limi-
tom 1 mg. kg™

Na zéklade doteraz ziskanych skisenosti so stanovenim Pb v potravinidch
metddou diferenénej pulznej rozpustacej voltametrie na visiacej ortutovej
kvapkovej elektréde, s pouzitim ¢s. analyzatora PA 3 mozZno konstatovat, ze
vzhladom na detekény limit, zistent mieru presnosti metédy [5] a nadobtdaciu
cenu analyzétora sa tdto metéda javi ako perspektivna na vyuzitie v Standard-
ne vybavenych prevadzkovych laboratéridch.
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Ilpumenerue quddepennnaibpnoii MyJIbCALNOHHOII pacTBOpALIeH BOIbTAMET-
PHI NIPH MOHATOPH3ANUI COJEP:KAHMA CBHHIA B caxape. 1.

Pesome

Pabora moCBsIIEeHa MOHATODUBALNI COIeP/KAaHUA CBUHIA B caxape mpu oMo jufde-
PeHNuaIbHOM  pacTBOPAMIEIl BoJbTaMeTpun. IIphBeleHBI pesyJbTaThl YCTAHOBICHHOI'O
cojlep/KaHusa CBUHIIA B 28-H CPeHAX CyTOunbX oOpasnax 2-ro pafuuaj@, BerpadaTsiBaeMoro
B rammauun 1983 r. ma caxaproM 2aBoge [ymaiicka Crpepa.

MaxcuMaTbHOE 3HAUEHME COJePsRAHMA CBHHIA, IIOJYYEHHOE IPH H3MEPeHNnH, BO BTOPOM
padunmaze Opr10 B 2.5 pasa mHiske mvura. CpeIHAA KOHICHTPANUS CBHHIA BO BTOPOM
padumage (z = 0,183 Mr.Kr.!) XoTa HEMHOTO BEHIIE, 4eM CPeIHAA KOHMGHTPAIsl CBHHIA
B pafpuranmom caxape (z = 0,116 Mr.®wr.?), Ho H Tak OHA B IATH Pa3 HIIKE, YeM JleiicTBYIO-
mas B HACTOAIIee BpeMdA Me:KIyHapogHasl IpejelbHas J0NycKaeMasa BeJIHUYNHA COJ(ePHKaHNUsI
CBHHIIa B caxape.

The use of differential pulse stripping voltammetry at monitoring the
lead content in sugar. II

Summary

The study is oriented to monitoring the lead content in sugar using the method of
differential pulse stripping voltammetry. We present the results of the detected Pb con-
tent in 28 average daily samples of the IInd raffinate preduced in the 1983 campaign
in the Dunajské Streda Sugar Factory.

The highest measured value of Pb content in the IInd raffinate was 2.5 times lower
than the limit. The average concentration of Pb in the IInd raffinate (z = 0.183 mg kg1)
was, however, somewhat higher than the average Pb concentration in raffinated sugar
(z = 0.116 mg kg1), though it was still approximately 5 times lower than the recently
effective admissible limit value of Pb content in sugar.



