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Détermination simultanée de rétain et d'autres
éléments traces dans les milieux biologiques et dans les

sédiments par Polarographie inverse alternative
Selim Dogan, Werner Haerdi et Giorgio Nembrini

Introduction

Une technique pour la détermination simultanée

de l'étain. du plomb et du cuivre dans
les milieux biologiques (tissus végétaux et

animaux) et dans les sédiments a été étudiée

par Polarographie inverse alternative en
utilisant un électrolyte servant de support non
aqueux (HCl 1 M dans le méthanol) (1. 2).
La technique de minéralisation consiste en
une digestion des échantillons au moyen
d'un hydroxyde d'aminé quarternaire (I.um-
atoin«). La méthode permet de minimiser
considérablement les difficultés rencontrées

par rapport à une minéralisation par voie
humide et convient bien à des analyses de
routine avec un temps de digestion relativement

rapide (3, 4).

Appareillage et conditions poiarographiques

- Melrohm E 506 Polarecord utilisé pour
effectuer les polarogrammes avec les
accessoires Metrohm.

- Les conditions poiarographiques sont les

suivantes: Mode: ACT, (tast alternating
current); amplitude: 10 mV; fréquence:
75 Hz: vitesse de balayage: 5 mV/sec;
angle de phase: 0°; potentiel de pré-élec-
trolyse: —0.8 V.

- Température: 20 °C

- Surface de la goutte de mercure: 2,2 mm-'

- Electrode de référence: Ag/AgCl/KCl sa-
turé/ZKNO, 0,1 M

- Contre électrode: fil de platine
- Temps de pré-électrolyse: 1 min. avec

agitation plus 15 sec. sans agitation.

Réactifs

- Lumatom»: agent de digestion contenant
un hydroxyde d'amine quartenaire dans

de l'alcool iso-propylique (fournisseur:
H. Kürner, D-6451 Neuberg).

- Electrolyte support: HCl 1 M dans du
méthanol (suprapur Merck) plus 2.5% (w/
v) de Lumatom®.

Toutes les déterminations son t effectuées dans
ce milieu.

Préparation des échantillons

Dans un petit tube en verre. 20-200 mg
d'échantillons avec 1 roi de Lumatom* sont
chauffés à 50 °C pendant 3 h ou plus. Ensuite,

0.1 ml de la solution ainsi obtenue (si
nécessaire après dilution avec HCl 1 M. dans
le méthanol) est introduite, pour analyse,
dans la cellule polarographique contenant
4 ml d'électrolyte support (désoxygénation
avec N2 pendant 3-4 min,). Les solutions
standards sont préparées avec HCl 1 M dans
le méthanol.

Résultats et discussion

Sur la figure L les polarogrammes typiques
obtenus par Polarographie inverse alternative

sont représentés pour différentes concentrations

de chaque ion.
Nous avons observé que:
a) les pics de redissolution anodique sont aux
mêmes potentiels en présence et en absence
de Lumatom^ soit: —0.56 V pour Sn.

— 0.47 V pour Pb et -0.34 V pour Cu.
b) La présence de Lumatom® augmente la
sensibilité du courant anodique pour l'étain
et pour le cuivre (3). Pour 2,5% de
Lumatom® le courant est environ 3 fois plus
élevé. Par contre, dans le cas du plomb, on
n'obtient qu'une très faible augmentation du
courant en fonction du pourcentage de
Lumatom®.
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c) En fonction du temps de pré-électrolyse, le
courant anodique pour les 3 ions, passe par
un maximum aux environs de 3 min. Par la
suite, une diminution du courant due aux
phénomènes d'adsorption d'un composant
actif du Lumatom® sur la goutte de mercure
est observée.
d) On obtient une bonne linéarité pour les
concentrations que nous avons étudiées, soit,
entre 1 et 100 ppb. La limite de sensibilité est
de 1 ppb avec 1 min. de pré-électrolyse.

-0.2 -0.« -0.6 -0.8
E (V)

-0.2 -0.4 -0.6 -0.8
E (V)

Fig. 1. Polarogrammes typiques obtenus par Polarographie
inverse alternative. Temps de pré-électrolyse:

1 min. Concentration de Sn, Pb et Cu:
a) blanc, b) 2 ppb. c) 4 ppb. d) 10 ppb. e) 20 ppb.
(A) en absence de Lumatom*; (B) en présence de 2.5%
(poids/volume) de Lumatom®.

Applications

Nous avons appliqué la méthode à la
détermination de Pb et Cu dans les sédiments et
dans les tissus biologiques (végétaux,
animaux) et de Sn dans les jus de fruits en boîte
(4). Toutes les déterminations sont réalisées
avec la méthode d'ajouts standards.
Des analyses effectuées sur différents échantillons

du Bureau National des Standards de
Washington (NBS; feuilles d'arbres fruitiers
SRM 1571. foie de bœuf SRM 1577 et
sédiments de rivières SRM 1645) nous ont
donné des résultats qui sont en très bon
accord avec ceux certifiés.
Remarque: Bien que la cellulose et les
composants inorganiques des sédiments (dans le
cas des plantes et des sédiments) ne soient
pas solubilisés avec les Lumatom", les résultats

obtenus pour les échantillons NBS montrent

que les ions en question passent dans la
solution finale après la digestion.

Conclusion

L'utilisation du Lumatom® dans les techniques

polarographiques constitue une approche
très originale pour les analyses de routine.

Avec le Lumatom® l'avantage consiste en
ce que la digestion ne nécessite aucun autre
réactif, ce qui élimine toute erreur de
contamination. et ceci pour un temps de digestion
relativement court.
D'autre part on peut, sans compliquer la
méthode et en présence de molécules organiques.

analyser par Polarographie l'étain, le

plomb et le cuivre dans les échantillons
«environnementaux» qui sont des milieux
assez complexes.
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