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Uvod

V analytické chemii se termin speciace stal pojmem,
ktery vyjadfuje mySlenku, Ze rizné chemické formy prvku
by mély byt posuzovany individualné. Ptitomnost jedné
specie prvku mize mit i ve velmi nizkych koncentracich
zasadni vliv na Zivy organismus. Proto znalost celkové
koncentrace prvku ma velmi nizkou vypovidaci hodnotu
o skutecné toxicité¢ vzorku. V roce 2000 vydala Mezina-
rodni unie pro Cistou a aplikovanou chemii (IUPAC) defi-
nici pojmu: chemicka specie prvku (specificka forma prv-
ku definované izotopovym slozenim, elektronovym nebo
oxida¢nim stavem nebo molekulovou strukturou) a speci-
acni analyza (analyticka Cinnost vedouci k identifikaci a/
nebo stanoveni jedné nebo vice chemickych specii ve
vzorku)'.

Toxické vlastnosti arsenu byly znamé jiz v antickém
Recku (300 let pi.n.l). Arsen se vyskytuje v atmosféie,
pudach, sedimentech i zivych organismech. Je znamo vice
nez 245 minerall, které¢ obsahuji elementarni As. Zemska
ptda obsahuje pramémé 2-3 pg g arsenu. Svétova pro-
dukce arsenu se pohybuje mezi 75 az 100 tisic tun za rok.
V roce 1990 bylo 70 % ziskaného arsenu pouzito k vyrobé
prostfedkll na impregnaci dfeva, 22 % k vyrobé& herbicidii
a vysousecich prostedkt, 4 % do skla, 2 % do slitin a 2 %
na riizné udely’.

Koncentrace arsenu ve vod¢ je zavisld na geochemic-
kém prostredi. V piirodé byva vyssi koncentrace arsenu
v podzemnich vodach, coz je disledek interakce vody
s horninou. Pfitomnost arsenu v fekach je dusledkem pru-
myslové ¢innosti.

Toxicita jednotlivych specii se velmi 1isi. Zatimco As
(III) a As (V) jsou povazovany za nejtoxiCtéjSi specie,
methylované formy arsenu jako monomethylarsenita kyse-
lina (MMA), dimethylarsenita kyseliva (DMA) a tetrame-
thylarsonium (TETRA) jsou méné toxické nez anorganic-
ké formy. Organoarsenité specie, ke kterym se fadi arseno-
betain (AsB) a arsenocholin (AsC), jsou netoxické (tab. I).
Anorganicky arsen, ktery vstupuje do potravinového fetéz-
ce, se muze v organismu transformovat na MMA, DMA,
AsB, AsC a arsenocukry. Naptiklad u moiskych organis-
mi je dobfe znama schopnost nejen As akumulovat, ale
také methylovat. V roce 1977, kdy byl arsenobetain izolo-
van, bylo zjisténo, ze se jednd o nejzastoupengj$i specii
arsenu u moiskych zivocicht (80 % a vice). Dodnes bylo
identifikovéano vice nez 50 riiznych specii® (obr. 1).

Anorganicky arsen je povazovan za toxicky prvek,
ktery ma schopnost se rychle absorbovat z traviciho traktu
do krve a dostava se tak do jednotlivych organti. Svétova
zdravotnicka organizace (WHO) klasifikovala anorganicky

Tabulka I
Hodnoty LDs;, u vybranych specii arsenu
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Specie Hodnoty LDs, [mg kg™']
As(111) 15-42
As(V) 20-800
TETRA 890
MMA 700-1800
DMA 1200-2600
AsB 10000
0 o]
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Obr. 1. Nejzastoupenéjsi specie arsenu v mo¥skych organis-
mech



Chem. Listy 106, 1061-1066 (2012)

arsen jako karcinogen 1. skupiny, ktery zplsobuje prede-
v§im rakovinu kiize, plic a mocového systému, onemocné-
ni spojené s pokozkou, poskozeni ledvin, anemii a kardi-
ovaskularni onemocnéni*. WHO doposud stanovila proza-
timni tolerovatelny tydenni piijem (PTWI) na 15 ugkg"
télesné hmotnosti, coz pro 70 kg ¢lovéka odpovida denni-
mu pfijmu 150 pg.

Vroce 2005 vydal Evropsky ufad pro bezpecnost
potravin (EFSA) prohlaseni, Ze v soucasnosti métfeny ob-
sah celkového arsenu v rybich produktech neni dostacujici
informace k urCeni toxicity, a je tedy nezbytné stanovit
hodnotu anorganického arsenu’. V soudasné dobé je stano-
veni specii zminéno pouze ve smérnici Evropské unie
2002/32/EC o nezadoucich latkach v krmivech, ktera sta-
novuje maximalni limity pro latky, mezi které patfi i arsen.
Pti prekroceni max. limitu pro celkovy arsen u krmiv zis-
kanych ze zpracovani ryb nebo jinych mofskych Zzivoci-
cha, ktery je 15 mg kg, u moudky z mofskych fas a krm-
nych surovin z motskych fas, ktery je 40 mg kg™, a u kom-
pletnich krmiv pro ryby a koZeSinova zvitata, ktery je
6 mg kg, je v této smérnici uveden pozadavek: , Na Zd-
dost prislusnych orgdani musi odpovédny hospodarsky
subjekt provést analyzu, aby prokazal, ze obsah anorga-
nického arsenu je nizsi ne: 2 ppm* (cit.%). Na zavedeni
hodnot maximalnich limitl pro anorganicky arsen do le-
gislativy potravin se v soucasné dob¢ pracuje.

Vzhledem k legislativnim pozadavkim se jednim
z cilii technické komise CEN/TC 327/WG 4 stalo vytvore-
ni Evropské standardni metody pro stanoveni anorganické-
ho arsenu v krmivech zivoci$ného pivodu. Jens J. Sloth
a Rokle V. Hedegaard z Narodniho potravinového institutu
na Technické univerzit€ v Dansku zacali mezi lety 2008 az
2010 tuto metodu vyvijet a vroce 2010 byla pofadana
mezinarodni valida¢ni studie (IMEP-32) na stanoveni
anorganického arsenu metodou SPE-HG-AAS (extrakce
na tuhé fazi — hydridova technika atomové absorpcni spek-
trometrie) po asistované mikrovinné extrakci. Jako Narod-
ni referencni laboratof pro chemické prvky v potravinich
jsme se studie zGcastnili spolu s 23 evropskymi laboratofe-
mi z 12 zemi. Technickd komise CEN/TC 327/WG 4
v soucasné dobé pracuje na dokonceni této metody CEN
na stanoveni anorganického arsenu v krmivech Zivocisné-
ho piivodu metodou SPE-HG-AAS’.

Metody speciace arsenu se postupem casu ménily.
Separace analyti je vétSinou dosazena vysokoucinnou
kapalinovou chromatografii (HPLC). Velmi vhodné je
vyuziti iontové-parové i iontové-vymeénné chromatografie.
Hmotnostni spektrometr s indukéné vazanym plazmatem
byva vyuzivan jako detektor, ktery poskytuje vynikajici
meze detekce. Nevyhodou je tvorba polyatomické interfe-
rence ArCl’, kterd mifize byt minimalizovana vyuzitim
HPLC".

Tento Clanek srovnava vysledky metody SPE-HG-
AAS a HPLC-ICP-MS (HPLC s detekci pomoci hmotnost-
ni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem) na sta-
noveni anorganického arsenu v zivocisné matrici a shrnuje
valida¢ni parametry pro metodu HPLC-ICP-MS dosazené
v nasi laboratofi.
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Experimentalni ¢ast
Vzorky

Zkoumany material jsme obdrzeli jako ucastnici me-
zilaboratorni validacni studie IMEP-32, ktera byla zamére-
na na stanoveni anorganického arsenu v krmivech zZivocis-
ného ptivodu metodou SPE-HG-AAS. Cast obdrzenych
vzorkll méla ptirozeny obsah anorganického arsenu a ¢ast
byla obohacena o anorganicky arsen piidavkem standardu.

Seznam zkoumanych vzorku je uveden v tab. II.

Stanoveni anorganického arsenu metodou SPE-HG-
AAS

Chemikalie a zakladni roztoky

K ptipravée kalibracnich roztokti byl pouzit standardni
roztok As o koncentraci 1000 mg 1™ (Titrisol, Merck),
ktery byl nafedén demineralizovanou vodou (MiliQ, Mili-
pore, USA) na roztoky o koncentracich v rozsahu 0 az
8,06 gl

Priprava vzorku

K navézce 0,2 g testovaného materialu bylo pfidano
10 ml 3% (v/v) HyO, (Suprapur, Merck) v 0,06 mol 1" HCl
(bez arsenu, Lachner). Vzorky pro ob¢é studované metody
byly podrobeny asistované mikrovinné extrakci. Vzorky
byly v mikrovinném systému pii 90 °C po dobu 25 min
a dalSich 7 min probihalo chlazeni. Vznikld suspenze byla
prevedena do 15ml polypropylenovych zkumavek, odstie-
déna a supernatant byl slit do ¢isté polypropylenové zku-
mavky. 3 ml supernatantu s 3 ml 40 mmol I"" uhligitanu
amonného byly znovu odstfedény. Supernatant byl preve-
den do cisté zkumavky.

Separace na SPE kolonkach

K izolaci anorganického arsenu byly pouzity SPE
kolonky Strata SAX (55 um, 70A Phenomenex), které
byly nejdfive  kondicionovany 2 ml  methanolu
(Chromasolv®, SigmaAldrich). Déle se nechalo pomalu
prokapat 4 ml ptipraveného roztoku vzorku. SPE kolonky

Tabulka 1T
Seznam zkoumanych vzorkd

Druh vzorku

Cislo vzorku
1 kompletni krmivo pro ryby
2

kompletni krmivo pro ryby s pfidavkem
standardu

rybi moucka
rybi moucka s ptidavkem standardu
rybi filety s pfidavkem standardu

~N D W

rybi moucka s ptidavkem standardu
Kontrolni vzorek CRM TORT-2
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byly promyty 3 ml 0,5 mol I'" kyseliny octové (99 %, p.a.,
Lachema). Po nasledném ptidavku 1,25 ml elu¢niho rozto-
ku 0,5 mol 1! kyseliny chlorovodikové (bez arsenu, Lach-
ner) byl veskery eluent odebran.

Mereni HG-AAS

Anorganicky arsen byl stanoven na pfistroji AAna-
lyst, FIAS 400 (PerkinElmer) pti vinové délce 193,7 nm.
K 1ml eluentu bylo pfiddno 7 ml roztoku 0,06 M KI
(Lachner) a kyseliny askorbové o koncentraci 0,06 mol 1™
(Lachner) ve 3 M HCI (bez arsenu, Lachner). Roztok byl
ponechan 60 min pii pokojové teploté a nasledné bylo
pfidéno 6 ml 3 M HCI (bez arsenu, Lachner). Pfed mére-
nim se roztok jesté 60 min nechal stat.

Stanoveni anorganického arsenu metodou
HPLC-ICP-MS

Chemikalie a zakladni roztoky

K piipravé kalibra¢nich roztokti byl pouzit standardni
roztok As o koncentraci 1000 mg 1™ (Titrisol, Merck),
monomethylarsenitan sodny, sesquihydrat, (Cistota > 98 %,
Supelco), kyselina dimethylarseni¢nd (98 %, SigmaAl-
drich) a arsenobetain, p.a. (Cistota > 95 %, Fluka).
K pripravé kalibracnich roztokd o koncentracich v rozsahu
5-25 ug 1" kazdé specie byl pouzit pracovni roztok o kon-
centraci 1 mg "' kazdé specie.

Mobilni faze o sloZeni 0,005 mol I (NH,4),HPO,
a 0,01 mol I"' NH4NO;, pH 8,9 byla pfipravena za pouziti
chemikalii (NH4),HPO,, p.a. (Merck), kyseliny dusicné
65 %, (Trace SELECT, Fluka) a 26% vodného roztoku
amoniaku, p.a. (Lachema) v supracisté vode¢.

Priprava vzorku
Byla identicka s ptipravou vzorku k metodé SPE-HG-
AAS.

Separace na HPLC koloné

K separaci 4 specii arsenu (AsB, DMA, MMA, anor-
ganicky arsen) byla vyuzita aniontové-vyménnad kolona
Hamilton PRP-X100, 150 x 4,6 mm, 5 um za pouZiti pfed-
kolony Hamilton PRP-X100, 10 x 4,6 mm. Pratok mobilni
faze kolonou byl 1 ml min™' a teplota kolony byla 20 °C.
Nasttikovany objem byl 100 ul a celkova délka analyzy
12 min. K promyvéani autosampleru byl pouzit 5% (v/v)
vodny roztok methanolu. Separace specii probihala na
piistroji HPLC Series 200 (PerkinElmer).

Meéreni ICP-MS

Jednotlivé specie byly detegovany na pristroji ICP-
MS ELAN DRC-e (PerkinElmer), ktery byl vybaveny
koncentrickym zmlZovacem a cyklonickou mlznou komo-
rou. Méfeni probihalo ve standardnim modu, bez vyuziti
DRC modu, a podminky jsou uvedeny v tab. III.

Laboratorni pfistroje a postupy

Tabulka III
Podminky detekce ICP-MS

Parametry ICP-MS Hodnota
Ptikon do plazmatu 1100 W
Trvéani odectu signalu (dwell time) 250 ms
Pocet skentd na opakovani (sweeps/ 10
replicate)

Pocet opakovani 3

Rezim Autolens vypnuto

Méfici mod odecet na vrcholu
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piku
Prutok Ar zmlzovacem 0,7—1,1 I min”'
(optimalizovano)
Napéti na iontové optice 69V
(optimalizovano)
Mgéteny nuklid PAs
Vysledky a diskuse

Anorganicky arsen byl stanoven metodami SPE-HG-
AAS a HPLC-ICP-MS ve dvou riznych dnech. Kazdy
pripraveny vzorek byl méfen dvakrat a v kazdy den méteni
byly provedeny dv€ opakovéani ptipravy, tedy pro kazdy
vzorek bylo ziskdno 8 vysledki pro kazdou metodu.
Z vysledkt validaéni studie IMEP-32 byla urCena vztazna
hodnota pro jednotlivé vzorky. V tab. IV jsou uvedeny
vztazné hodnoty a srovnani s vysledky koncentraci anorga-
nického arsenu obou pouzitych metod.
ganického arsenu (0,071 mg kg™) se metodou HPLC-ICP-
MS nepodafilo anorganicky arsen detegovat, na rozdil od
metody SPE-HG-AAS, u které byla vytéznost 45 %.
U vzorkd €. 2, 3, 4, 5, 7 a kontrolniho vzorku byly vytéz-
nosti u metody SPE-HG-AAS v rozmezi 70-106 %. Dvé
nejnizsi hodnoty vytéznosti 70 % a 77 % byly u vzorku
¢. 3 a kontrolniho vzorku, které byly bez ptidavku standar-
du. U metody HPLC-ICP-MS se vytéznosti pohybovaly
v intervalu 95-120 %. V kontrolnim vzorku nebyla stano-
vena koncentrace anorganického arsenu z diivodu nedo-
statku testovaného materialu. Pomér vysledkd vytéznosti
metody HPLC-ICP-MS ku SPE-HG-AAS se pohyboval
pro jednotlivé vzorky v intervalu 1,07—-1,31.

Validace metody HPLC-ICP-MS

Pro potfeby nasi laboratoie byla metoda zvalidovéna.

Vytéznost a opakovatelnost byla stanovena pro 4 spe-
cie na 3 hladindch vzdy z 10 méfeni. Na prvni hladiné
méfenim obohaceného blanku na koncentraci 0,03 mg kg™,
na druhé hladiné mé&fenim obohaceného vzorku krmiva pro
ryby s pridavkem ke vzorku 0,12 mgkg ' kazdé specie
ana tfeti hladin€ méfenim obohacen¢ho vzorku rybi
moucky s piidavkem ke vzorku 1,15 mg kg ™' kazdé specie.
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Obr. 2. Chromatogram standardniho roztoku 10 pg I'! Obr. 3. Chromatogram vzorku rybich filet ¢. 5
Tabulka IV
Srovnani vysledkt z metody HPLC-ICP-MS a SPE-HG-AAS
Vzorek Vztazna Vysledky Vysledky Vytéznost  Vytéznost Pomér vysledki  Pridavek
hodnota [mg kg '] [mgkg']  SPE-HG-AAS ICP-MS vyt&znosti standardu
[mg kg™] primér+ SD  pramér + SD HPLC-ICP-MS/
SPE-HGAAS HPLC-ICP-MS SPE-HG-AAS

1 0,071 0,032 +£0,018 nedetekovano 45 % n.d. n.d. ne
3 0,189 0,145+0,019 0,180+ 0,015 77 % 95 % 1,24 ne
7 0,432 0,387+ 0,008 0,413 + 0,035 90 % 96 % 1,07 ano
Kontrolni 0,544 0,383 + 0,045 Nemeéteno 70 % - - ne
vzorek
2 0,713 0,601 £0,022 0,790 = 0,060 84 % 111 % 1,31 ano
4 1,062 1,042 £0,027 1,176 £ 0,047 98 % 111 % 1,13 ano
5 2,643 2,799 +£0,545 3,169 + 0,139 106 % 120 % 1,13 ano

Vypocty byly provadény softwarem Chromera, progra-
mem Microsoft Excel a EffiValidation (tab. V).

Parametry kalibra¢ni kiivky byly stanoveny z méfe-
ni kalibracnich standardnich roztok vsech specii arsenu
softwarem  Chromera a metodou EffiValidation:
“Korelacni a QC koeficient”. Linearita byla prokazana
v koncentraénim rozsahu 0-25 pg I". Meze detekce a sta-
novitelnosti byly vypocteny metodou EffiValidation: ,,3 S
— TUPAC* zvysledkd méteni 10 spikovanych slepych
vzorkii na koncentraci 0,03 mg kg ' kazdé specie (tab. VI).

Opakovatelnost nasttikl roztoku standardu byla pro-
vétena 10 opakovanymi nastiiky standardniho roztoku
o koncentraci 10 pg I'' vSech 4 specii arsenu. Je vyjadiena
jako relativni smérodatna odchylka a ze zaznamu softwaru
Chromera byla vypoctena v programu Microsoft Excel.
Hodnoty smérodatné odchylky pro jednotlivé specie se
pohybovaly v rozmezi 0,33-0,41 pg .

Rozliseni pikli bylo ovéfeno metodou EffiValidation
3.0 — ,,RozliSeni pikt dle Ph.Eur.“ na chromatogramu stan-
dardnich roztokt o koncentraci 10 pug 1" viech &ty specii

arsenu. Hodnota rozliSeni piki AsB-DMA a DMA-MMA
je 1,2. Pro piky MMA-AsV je rozliseni 8,2.

Faktor symetrie pikt byl vypocitan metodou EffiVali-
dation 3.0 — ,,Faktor symetrie dle Ph.Eur.“ podle chroma-
togramu standardnich roztokii o koncentraci 5 pg 1" viech
Ctyfech specii arsenu (AsB — 1,50; DMA - 1,58; MMA —
1,03; As(V) - 1,00).

Odhad nejistoty méfeni byl proveden v souladu
s dokumentem EA — 4/16: Vyjadiovani nejistot v kvantita-
tivnim zkouseni’. Byla spoéitdna rozsifena nejistota U
(U =k . u; pouzity koeficient rozsifeni k pro 95% pravde-
podobnost se rovna 2). Odhad nejistoty byl spocitan pro
4 specie na tfech koncentraénich hladinach (107% 107"
a 10° mg kg ") pro AsB (21 %, 7 % a 8 %), DMA (31 %,
12 % a7 %), MMA (43 %, 10 % a 9 %) a As(V) (45 %,
10 % a 8 %).

Jako Narodni referencni laboratof pro chemické prv-
ky jsme se z finan¢nich diivodt rozhodli zvalidovat pouze
metodu HPLC-ICP-MS. I pfes vyssi naklady na provoz se
metoda jevi ¢asové méné naro¢nd. K dal§im vyhodam patii
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Tabulka V
Valida¢ni parametry metody — vytéznost a opakovatelnost

Laboratorni pfistroje a postupy

Specie Hladina Hladina Hladina
10% mg kg™ 10" mg kg™ 10° mg kg™
vytéznost opakovatelnost vytéznost opakovatelnost vytéznost opakovatelnost

(%] [%] [%] (0] [%0] (%]
AsB 103 10 98 1,8 96 1,8
DMA 96 15 100 5,0 101 1.4
MMA 95 21 107 3,6 100 33
Anorg. As 90 22 106 3,6 100 2,0
Tabulka VI Pokud metoda bude schvalena jako oficialni, bude se

Valida¢ni parametry metody — korela¢ni koeficient, LOD
aLOQ

Specie Korela¢ni LOD LOQ
koeficient [mg kg™] [mg kg™]
AsB 0,99946 0,01 0,03
DMA 0,99845 0,01 0,05
MMA 0,99913 0,02 0,07
Anorg. As 0,99944 0,02 0,07

moznost sledovani koncentraci dal$ich tii specii, coz meto-
da HG-AAS neumoziuje.

Zavér

V roce 2010 jsme se jako Narodni referencni labora-
tof pro chemické prvky spolu s dal§imi 23 laboratofemi
z 12 zemi zGcCastnili mezinarodni valida¢ni studie IMEP-
32 na stanoveni anorganického arsenu v krmivech Zivocis-
ného puvodu metodou SPE-HG-AAS. Jako ucastnici jsme
obdrzeli 6vzorki a jeden kontrolni  vzorek
v koncentraénim rozsahu 0,07-2,6 mgkg ', které jsme
podrobili analyze. Z celkového poctu laboratoii poslalo
vysledky 19. Dalsich 9 laboratofi bylo vyfazeno ze statis-
tického vyhodnoceni z divodu nahlaseni abnormalnich
vysledkt nebo technickych problému. Vysledky nasi labo-
ratofe byly do statistického hodnoceni zafazeny
s vyjimkou vysledku u vzorku €. 2, kde byla hodnota vy-
loucena jako odlehla.

Na zaklad¢ statistického zpracovani zaslanych vysle-
di byla metoda vyhodnocena jako vhodna pro stanoveni
anorganického arsenu v krmivech zivocisného ptvodu
metodou SPE-HG-AAS. K zamysleni vSak zlstava duvod,
pro¢ z celkového poctu pivodné prihlasenych laboratofi
bylo schopno zaslat vyhodnotitelné vysledky jen 43 % zu-
Castnénych. Vétsina laboratoii uvedla technické problémy
adata ze tii laboratofi byla vyloucena pro systematickou
chybu (vysledky byly bud’ prili§ nizké, nebo vysoke).
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jednat o dalsi daleZity krok pro specia¢ni analyzu arsenu
v krmivech. BohuZzel do dnesniho dne se zadna legislativa
ani oficidlni metoda netykd anorganického arsenu
v potravinach, ackoliv se toxicita jednotlivych specii arse-
nu tolik lisi. Jednim z divodu je, Ze pro stanoveni maxi-
malnich limitd pro anorganicky arsen nema Evropsky tfad
pro bezpe¢nost potravin (EFSA) shroméazdéno dostatek
dat. Jedna se o zaCarovany kruh, kdy laboratofe nemaji
divod zavadét metody a poskytovat vysledky pro stanove-
ni specii, protoze nejsou v legislativé, a tim padem chybi
data, na jejichz zakladé by se mohly stanovit maximalni
limity. Prvnim krokem k ziskani dat pro koncentraci anor-
ganického arsenu v potravinach ze strany EU referencni
laboratote bylo v roce 2010 uspofadani mezilaboratorniho
porovnavani na stanoveni anorganického arsenu v ryzi
(IMEP 107), které¢ho jsme se zucastnili za pouziti metody
HPLC-ICP-MS. Vroce 2011 probéhlo dal§i mezilabora-
torni porovnani na stanoveni anorganického arsenu
v mouce, zeleniné a fasdch pod nazvem IMEP 112. Ve
vSech vySe uvedenych vysledcich mezilaboratorniho po-
rovnani jsme byli hodnoceni pozitivné. Vysledky z téchto
testd jsou dany k dispozici pracovni skupin€ narodnich
experti pramyslovych kontaminantl a kontaminantl Zi-
votniho prostfedi k ur¢eni maximdlnich hodnot v nékte-
rych potravinach a jejich zaclenéni do legislativy. U arsenu
se v nejblizsi dobé planuje stanovit maximalni limity anor-
ganického arsenu v ryzi, détské vyzive, ceredliich, fasach a
dopliicich stravy.

Pouzité zkratky

CEN The Europien Committee for Standardizati-
on, Evropsky vybor pro normalizaci

DMA kyselina dimethylarsenita

EFSA evropsky urad pro bezpecnost potravin

HG-AAS atomova absorpcni spektrometrie — hydri-
dova technika

HPLC vysokoucinna kapalinova chromatografie

ICP-MS hmotnostni spektrometrie s indukéné vaza-
nym plazmatem

IMEP International Measurement Evaluation Pro-

gramme
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LDs, Jedna se o mnozstvi latky, po které uhynulo
50 % testovanych zivocichti za 24 hodin po
expozici.

MMA kyselina monomethylarsenita

SPE solid phase extraction

TC327/WG1 Technicka komise, Technical committee,
Animal feedingstuffs — Methods of
sampling and analysis

TETRA tetramethylarsoniovy ion
TMAO trimethylarsenid oxid
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méFiz, * Department of Analytical Chemistry, Palacky Uni-
versity Olomouc): Speciation of Inorganic Arsenic in
Animal Matrices by the SPE-HG-AAS and HPLC-ICP-
MS Methods

Our National reference laboratory for chemical ele-
ments participated in a collaborative study in 2011. This
study was conducted in accordance with international pro-
tocol to determine the performance characteristic of an
analytical method for determination of inorganic arsenic in
animal feed of marine origin. The method was based on
solid phase extraction from organoarsenic compounds
followed by detection with hydride generation atomic ab-
sorption spectrometry. This article focuses on comparison
of two different methods of inorganic As speciation: solid
phase extraction followed by detection with hydride gene-
ration AAS (used in validation study) and HPLC followed
by new modified method inductively coupled plasma mass
spectrometry (HPLC-ICP-MS). The method HPLC-ICP-
MS was used and validated for determination of arseno-
betaine, dimethylarsinic acid, monomethylarsonic acid and
inorganic arsenic.
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