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Opracowano prostq polarograficzng metode iloSciowego oznaczania
chromu w moczu. Metoda oparta jest na wykorzystaniu katalitycznej fali
chromu tréjwarto$ciow:ego w $rodowisku alkalicznym, co pozwal’a 16w~
niez na oznaczanie chromu w obecroéci otowiu. Wzgledna precyzja me-
tody wynosi 0,4%.

Dzialanie nieorganicznych zwigzkéw chromu na ustr6j w warunkach
przemystowych mozna okreslié jako dzialanie toksyczne, pierwotnie draz-
nigce i uczulajgce. Przewlekle wchlanianie chromu sprzyja tez zwigkszo-
nej zapadalnosci na nowotwory zlo§liwe pluc (1).

Polgczenia kwasu chromowego zawieszone w powietrzu w postaci
pylu lub mgty przedostajg sie do organizmu ludzkiego poprzez drogi odde-
chowe i skéore. W doswiadczeniach na §winkach morskich wykazano, ze po
uplywie 24 godzin od chwili podania chlorku chromowego i chromianu
potasowego odzyskuje sie w moczu odpowiednio 6% i 13%0 z wprowadzo-
nych do ustroju ilosci. Spostrzezenia te podkreslajag koniecznosé¢ czestego
okreslania ilosci wydalonego z moczem chromu u eksponowanych na
zwigzki chromu pracownikéow.

Dostepne publikacje na temat iloSciowego oznaczania chromu w ma-
teriale biologicznym sg raczej nieliczne i dotyczg najczeSciej metod skom-
plikowanych i pracochlonnych (2, 8, 4).

Poszukujgc prostej, latwej i powtarzalnej metody umozliwiajgcej ozna-
czanie chromu w materiale biologicznym zwrociliSmy uwage na metody
polarograficzne, coraz szerzej stosowane obecnie w nieorganicznej analizie
ilosciowej.

Do oznaczania niewielkich iloéci chromu w wapniu metalicznym Stage
i Banks (6) wykorzystali fale katalityczng powstajaca w 1 M roztworze
chlorku wapniowego przy potencjale potfali — 1,0 V wzgledem N.E.K.
Lingane i Kerlinger (5) zaobserwowali, ze w 0,1 M roztworze chlorku pi-
rydyniowego i 0,1 M roztworze pirydyny jony chromowe tworzg trwaly
kompleks redukujgcy sie do jonéw chromawych przy potencjale pdifali
wzgledem N.E.K. wynoszacym 0,95 V. Stwierdzono tez, ze jony chromowe
daja dobrze wyksztalcone zapisy w nasyconym roztworze kwasnego wi-
nianu o potencjale p6Hali rownym 1,0 V (7). Mozna réwniez wykorzystaé¢
fale chromu trojwarto$ciowego powstajace w 1 M amoniaku i w 1 M roz-
tworze chlorku amonowego (9).

Zastosowana przez nas rejestracja fali chromu troéjwartoSciowego w 5 M
roztworze wodorotlenku potasowego wydaje sie byé szczegélnie dogodna,
poniewaz uzycie KOH jako elektrolitu podstawowego pozwala na usunie-
cie wielu interferujgcych pierwiastkéw w postaci nierozpuszczalnych wo-
dorotlenkéw. Natomiast aniony wanadu, wolframu, molibdenu i krzemu
pozostajgce w tych warunkach w roztworze redukuja sie trudniej od jo-
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néw chromowych i nie zakl6cajg przebiegu fali katalitycznej. Metoda na-
sza umozliwia tez oznaczanie chromu w moczu w obecnosci olowiu, co
wobec czestego wystepowania przewlektych zatrué tym metalem posiada
rowniez duze znaczenie praktyczne.

OPIS METODY

Zwigzki chromu zawarte w badanym moczu redukuje sie do chromu
trojwartosciowego (3). Redukcja ta zapobiega takze tworzeniu sie lotnego
chlorku chromylu i utracie chromu z prébki w czasie jej mineralizacji
stezonym kwasem azotowym.

Odczynniki

. Perhydrol cz.d.a. produkecji krajowej.
. Kwas azotowy stezony cz.d.a.
. Roztwér wodny wodorotlenku potasowego 5 M.
. Roztw6r wodny zelatyny 0,5%0.
. Siarczyn sodowy bezwodny cz.d.a.
. Macierzysty roztwoér wzorcowy: 0,283 g dwuchromianu potasowego
cz.d.a. wysuszonego do stalej wagi w temp. 140° rozpuszczano w wodzie
podwoéjnie destylowanej, uzupelniajagc do objetosci 1000 ml. W jednym
mililitrze tego roztworu znajdowatlo sie 0,1 mg chromu.

7. Roboczy roztwoér wzorcowy chromu: roztwodr macierzysty rozcien-
czano dziesieciokrotnie wodg podwodjnie destylowang (1,0 ml=0,01 mg
chromu). ,

SO U WO N

Postepowanie

50 ml moczu ze zbiérki dobowej przenoszono do zlewki opornej na dzia-
tanie wysokiej temperatury (pojemnosci ok. 150 ml), dodawano 10 kropli
perhydrolu (1), 2,5 ml kwasu azotowego (2) a nastepnie zawartos¢ zlewki
ostroznie odparowywano do sucha pod wyciggiem. Dodawanie kwasu
oraz odparowywanie powtarzano do momentu uzyskania bialtego osadu.
Osad rozpuszczano w 10 ml wodorotlentu potasoweg 5 M (3) i przeno-
szono ilosciowo do kolby miarowej o poj. 256 ml, a nastepnie dodawano
1 ml roztworu zelatyny (4), 0,5 siarczynu sodowego (5) i uzupelniano do
objetosci 25 ml roztworem wodorotlenku potasowego (3).

Po uplywie 5 minut rejestrowano krzywg polarograficzng wobec elek-
trody rteciowej jako elektrody odniesienia. Postugiwano sie polarografem
typu OH — 101 w zakresie potencjalow —0,8 do 1,4 V i przy czulosci 10~8
A/mm. Znajdujacy sie w roztworze tlen usuwano za pomocg uprzednio
dodanego siarczynu sodowego (5). Czas kroplenia ustalono na t = 2,69
sek. przy potencjale 0,0 V. Wydajnosé kapilary: m = 5,092 mg Hg/sek.,,
a wysoko$¢ stupa rteci = 85 mm.

Kalibrowanie metody

Do 50 ml porcji moczu zdrowego osobnika dodawano znanych, wzrasta-
jacych ilo$ci roboczego roztworu wzorcowego chromu, postepujac zgodnie
z opisanym wyzej tokiem analizy. W zakresie stezen 0,001—0,016 mg
uzyskano prostolinijng zalezno§é wysokosci fali polarograficznej od steze-
nia chromu. Nie stwierdzono istotnego wplywu uzywanych do oznaczania
odczynnikéw na wysoko$é i ksztalt otrzymywanej fali polarograficznej.
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Z oznaczenia 7 prébek moczu zawierajacych po 0,005 mg chromu wy-
liczono wspoétczynnik wzglednej precyzji pomiarow, ktéry wymiést 0,4%
(tabela I).

Tabela I
Oznaczanie chromu w réwnoleglych prébkach moczu

Tloé¢ dodanego chromu Wysokoéé fali ) Iloé¢ chromu odczyt.
Nr : ey

w mg w 50 ml moczu w 1l/lcm z krzywej wzorcowej w mg
1 0,005 1,5 : 0,0050
2 0,005 : 1,4 0,0047
3 0,005 1,5 0,0050
4 0,005 1,5 0,0050
5 0,005 1,5 0,0050
6 0,005 1,5 0,0050
1 0,005 1,6 0,0052

Opracowana przez nas metoda iloSciowego oznaczania chromu w moczu
jako metoda prosta, latwa do wykonania i stosunkowo szybka w pelni
nadaje sie do rutynowego stosowania w diagnostyce laboratoryjnej.

. AukoBcku, I. TxuboBcky, M. Ily6uHEbBCKH
HIOJAPOIPAGPUYECKOE OIIPEIEJEHME XPOMA B MOYHU
CogmepxaHue

Pa3paboTaH NIPOCTOI NOJAAPOrpacdduvecKuii METOJ KOJIMYECTBEHHOTO OIIPeAesIeHNsI
xpomMa B Mouy. Meroy ommpaeTca Ha MCIIONB30BAHMM KaTaJUTUYECKO BOJHEL TPeX-
BAJICHTHOTO XpoMa B LIEJOYHOM Cpefe, €UTO IO03BOJAET TaKiKe ONPEeReNATb XPOM
B npucyTcTBUM CBMHIIA. OTHOCHTENbHAS TOYHOCTH METOLA COCTaBJAET + 0,4%.

J. Jankowski, J. Grzybowski, M. Szubifski

DETERMINATION OF CHROMIUM CONTENTS IN URINE BY MEANS
OF POLAROGRAPHY '

Summary

A simple polarographic method of the quantitative determination of chromium in
urine was worked out. The described method is based upon the utilization of ca-
talytic vawe of trivalent chromium -in an alkaline medium. Owing -to -this fact,
chromium can also be detected at the presence of lead.

The relative precision of the method presented here amounts +0.4 percent.
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