Лабораторна робота №3-4
Тема. Мінералізація біологічного матеріалу. Виявлення у мінералізаті «металічних отрут» (плюмбум, барій, манган, хром, аргентум, купрум, цинк) 
1. Мета роботи 
Вивчення методу мінералізації біологічного матеріалу сумішшю нітратної та сульфатної кислот, освоєння методик виявлення у мінералізаті катіонів металів (плюмбуму, барію, мангану, хрому, аргентуму, купруму, цинку). 
2. Хід роботи 
Мінералізація біологічного матеріалу сумішшю нітратної і сульфатної кислот 
I. Загальна характеристика методу: 
• Основний метод мінералізації в хіміко-токсикологічних лабораторіях. 
• Двоетапний процес руйнування органічних речовин за допомогою суміші кислот. 

II. Роль кислот в процесі мінералізації: 
• Сульфатна кислота (H₂SO₄): o Початкова стадія: Водовіднімаюча дія, руйнування клітинних структур. 
o При підвищенні температури ( > 110°C) і концентрації (60-70%): Окиснювальні властивості, виділення SO₂. 

• Нітратна кислота (HNO₃): o Початкова стадія: Слабкий окиснювач. 
o Подальша стадія: Перетворення на оксиди нітрогену (NOₓ) та нітритну кислоту (HNO₂), які є автокаталізаторами інтенсивного окислення. 
o При підвищенні температури: Сильні окиснювальні властивості. 


III. Побічні реакції: 
• Нітрування та сульфування: Впливають переважно на фенільні групи амінокислот. 
• Небажані: Утворюють стійкі нітро- та сульфосполуки, що важко руйнуються. 
[bookmark: _GoBack]• Зменшення впливу: Використання розбавлених кислот. 
IV. Продукти реакції та їх вплив: 
• Утворення оксидів нітрогену, нітритної та нітрозилсульфатної кислот. 
• Можуть заважати виявленню деяких катіонів у мінералізатах. 

V. Етапи мінералізації: 
• 1. Деструкція (30-40 хв): Порушення структури біоматеріалу, утворення деструктату (жовтувато-бура рідина). Неповне руйнування білків. 
• 2. Мінералізація: Повне руйнування білкових речовин, триваліший етап. Додавання концентрованої HNO₃ краплями до нагрітого мінералізату. 

VI. Фактори, що впливають на ефективність: 
• Співвідношення кислот: o Надлишок HNO₃: Утворення великої кількості NOₓ та HNO₂, небезпека при недостатній тязі. 
o Недостатня кількість HNO₃: Обвуглювання біоматеріалу H₂SO₄, виділення газів, можливі втрати As та Hg. 

• Кінець мінералізації: Виділення білої пари H₂SO₄, відсутність потемніння рідини при нагріванні без додавання HNO₃. 

VII. Денітрація: 
• Видалення залишків HNO₃, NOₓ, HNO₂, та нітрозилсульфатної кислоти. 
• Необхідний етап після мінералізації. 

VIII. Проведення мінералізації (практична частина): 
1. Подрібнення 100 г біоматеріалу. 
2. Додавання 75 мл суміші (1:1:1) концентрованих HNO₃, H₂SO₄ та H₂O. 
3. Деструкція на слабкому вогні (30-40 хв). 
4. Мінералізація на сильному вогні з додаванням HNO₃ краплями. 
5. Додавання 10-15 мл H₂O до охолодженого мінералізату, нагрівання до кипіння. 
6. Денітрація формаліном (краплями). 
7. Контроль повноти денітрації за допомогою дифеніламіну (синій колір – неповна денітрація). 
8. Усунення надлишку формаліну нагріванням (5-10 хв). 
9. Доведення об'єму мінералізату до 180-200 мл водою. 

IX. Обмеження методу: 
• Непридатний для ізолювання Hg (значні втрати). 

