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ABSTRAKT

Cilem této diplomové prace bylo stanoveni rubidia v poskytnutych rostlinnych extraktech
zovoce a zeleniny pomoci atomové absorpCni spektrometrie. Stanoveni rubidia bylo
pro srovnani provedeno na dvou rdznych atomovych absorpcnich spektrometrech
(GBC 933 AA a ContrAA 700). Bylo nutné vybrat vhodny zplisob atomizace, proto byly
provadény optimalizace pro plamenovy atomizator a elektrotermicky atomizator.

Na ptistroji GBC 933 AA byla testovdna pouze atomizace pomoci plamene. Pro tento
ptistroj byly provedeny optimalizace pratokové rychlosti smési acetylen-vzduch, vertikalniho
a horizontalniho plamenového profilu, Sitky spektralniho intervalu.

Pro piistroj ContrAA 700 byly optimalizovany podminky pro plamenovou atomizaci
a také podminky pro elektrotermickou atomizaci. Mezi optimalizované parametry patiily opét
pritokova rychlost smési acetylen-vzduch a vertikdlni plamenovy profil. Pro elektrotermickou
atomizaci byla optimalizovana teplotni zavislost pyrolyzy a teplotni zavislost atomizace.

Za experimentalné zjisténych optimalnich podminek bylo provedeno stanoveni rubidia
ve vzorcich ovocnych a zeleninovych §t4v metodou kalibracni kiivky.

Rubidium obvykle doprovazi ostatni alkalické kovy a je pfijimano a zpracovavano

rostlinnymi 1 Zivo¢iSnymi bunikami, jako ionty drasliku.
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ABSTRACT

In this diploma thesis, rubidium in plant material samples was determined by atomic
absoption spectrometry. Determination of plant material rubidium was performed on two
different atomic absorption spectrometers (GBC 933 AA and ContrAA 700) for comparison.
The selection of a proper method of atomization was essential, therefore optimizations for the
flame atomizer and electrothermal atomizer were performed.

On the GBC 933 AA, flame atomization was tested. The flow rate of the acetylene-air,
vertical and horizontal flame profile, spectral interval width was optimized for the instrument.

On the ContrAA 700, the conditions for flame atomization were optimized as well as for
electrothermal atomization. The optimized parameters included the acetylene-air flow rate and
the vertical flame profile again. For the electrothermal atomization, the temperature dependence
of pyrolysis and the temperature dependence of atomization were optimized.

Under experimentally determined optimal conditions, the determination of rubidium in fruit
and vegetable juice samples was performed by the method of calibration curve.

Rubidium usually accompanies toher alkali metals. In the absence of essential biogenic
elements iportant for plant growth, rubidium is able to help out and take on the role of

potassium.
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Plant extracts
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Seznam uvedenych zkratek a symboli

AAS

A

F-AAS
ET-AAS
HCL
HR-CS-AAS

EDL
FWHM
LOD
LOQ
SD
RSD

Vac

Vyz

AL

atomova absorpcni spektrometrie

absorbance

atomova absorpcni spektrometrie s plamenovou atomizaci
atomova absorp¢ni spektrometrie s elektrotermickou atomizaci
vybojka s dutou katodou

atomova absorpéni spektrometrie s kontinudlnim zdrojem zafeni
a s vysokym rozliSenim

bezelektrodova vybojka

Sitka piku zméfend v poloving jeho vysky

limit detekce metody (35)

limit stanovitelnosti metody (10 o)

smérodatnd odchylka méteni

relativni smerodatna odchylka

smérodatnd odchylka Sumu zékladni linie stanovenéd opakovanym métenim

vzorku o velice nizké koncentraci
rozpéti

pocet méteni

frekvence zéteni (Hz)

energie (J)

puvodni tok zatreni

tok zafeni po absorpci

vlnova délka (nm)

priitok acetylenu (L- hod™!)
priitok vzduchu (L- hod™)
napdjeci proud vybojky (mA)
Sitka spektralniho intervalu (nm)

vyska



1. UVOD

Tato prace je vénovana stanoveni rubidia technikou atomové absorpcni spektrometrie
s plamenovou a elektrotermickou atomizaci. Pomoci vypracované metody dokdzeme s vyssi
ucinnosti stanovit mnozstvi rubidia v rozmanitych vzorcich bez pfedchazejici separace. AAS
se fadi mezi techniky srovnavaci, méfenou veli€inou je absorbance. Absorbance je piimo
umeérnd koncentraci stanovovaného prvku. Pomoci této techniky jsme v dnesni dobé schopni
stanovit pfes 60 prvki, a je velmi vyuzivdna pro sledovani mnozstvi toxickych prvka
v zivotnim prostiedi.

Plamenovéa atomizace se pouzivd pro stanoveni prvkll o vyssi koncentraci ve vzorku
(mg-dm).
Elektrotermicka atomizace se pouziva pro stanoveni prvkd o nizSich koncentracich

ve vzorku. Pfi tomto druhu atomizace dochézi k absorpci zatfeni z celého objemu vzorku.
Dévkovany objem vzorku je v fadech pl.

Velka cast této prace je veénovana optimalizovanym parametrim s cilem dosahnout
conejvétsi citlivosti. Byly optimalizovdny parametry pro uziti plamenového
a elektrotermického atomizatoru. Pro stanoveni rubidia v readlnych vzorcich byla vyuZita
technika ET-AAS. Vysledky byly vyhodnocovany na zaklad¢é kalibraéni kiivky, kterd byla

sestrojena po promeieni absorbanci kalibracnich roztoku o znamych koncentraci.

1.1. Cile diplomové prace

e Optimalizace parametri pro stanoveni rubidia na spektrometru GBC 933 AA
s plamenovou atomizaci
e Optimalizace parametrt pro stanoveni rubidia na spektrometru ContrAA 700
s plamenovou atomizaci
e Optimalizace parametrt pro stanoveni rubidia na spektrometru ContrAA 700
s elektrotermickou atomizaci
e Stanoveni koncentrace rubidia ve vzorcich ovocnych a zeleninovych §t'av vhodnou

technikou atomizace na zaklad¢é provedenych optimalizaci



2. TEORETICKA CAST

2.1 Atomova absorpc¢ni spektrometrie

Atomova absorpcni spektrometrie (AAS) se fadi mezi vysoce vykonné, citlivé a rychlé
spektralni metody. AAS je vyuzivana pro kvantitativni stanoveni prvkll pomoci absorpce
elektromagnetického zafeni volnych atomil nachéazejicich se v plynném stavu. Tato technika
nachazi wuplatnéni v mnoha odvétvich, naptfiklad ve farmacii, klinick¢é analyze,

nebo v potravinovém pramyslu 2.

2.1.1 Historicky vyvoj AAS

AAS je pomémé moderni technologii mezi analytickymi metodami, v roce 1955 byla
popséna Walshem.

Vyvoj optickych metod saha do 2. poloviny 17. stoleti. Zakladatelem optiky a spektroskopie
byl ¢esky Iékat, matematik a fyzik Jan Marek Marci z Kronlandu. Zabyval se lomem a odrazem
svétla jesté pred Isaacem Newtonem. V roce 1666 pouzil Isaac Newton opticky hranol
k dikazu, ze je svétlo slozeno z barevného spektra. A barevné spektrum rozdélil na sedm
zékladnich barev. Tyto poznatky uvedl ve svém dile Optika. V roce 1802 bylo na Newtonav
experiment navazano. Anglicky fyzik a chemik William Hyde Wollaston, objevil pfi zkoumani
slune¢niho spektra tmavé Cary.

Vroce 1817 se tmavymi cCarami zacal zabyvat némecky fyzik, chemik a astronom
Joseph von Fraunhofer, ktery jich pfes 500 rozliSil a oznacil. Do dnes nesou jeho jméno.
Vysvétlenim Fraunhoferovych ¢ar se zabyval Gustav Kirchhoff a Robert Wilhelm Bunsen.
Popsali, ze tmavé Cary byly zptisobeny absorpci zareni v chladnéjSich povrchovych vrstvach

hvézd v atmosféte. Také popsali obecné zakony emise a absorpce svétla >4,

-10 -



2.2 Princip techniky AAS

Technika AAS vyuZzivd schopnosti volnych atomid v zadkladnim stavu absorbovat
elektromagnetické zateni o jisté energii, a tedy i vinové délce. Pti absorpci nebo emisi zareni
dochazi k presunu elektrontl mezi energeticky niz§imi a vy$§imi hladinami 2. Stanoveni daného
prvku je provadéno na rezonan¢ni ¢aie. Jedna se o absorpcni ¢aru odpovidajici obvykle nejvyssi
pravdépodobnosti. Pro atom kazdého prvku je charakteristické uspofadani energetickych hladin
v elektronovém obalu, a tedy i energetické rozdily odpovidajici pfechodim elektronu mezi
témito hladinami. Odpovidajici absorbované vinové délky jsou pak charakteristické pro atom
kazdého prvku, ¢imz je zajiSténa vysoka selektivita techniky AAS. MnoZstvi absorbovanych
fotonil je umérné mnozstvi atoma nachézejicich se v zakladnim stavu. Excitované atomy jsou
stabilni velmi kratkou dobu (10" az 10”s) °. MnoZstvi stanovovanych atomi je imérné tibytku

primérniho zéafeni, které bylo absorbovano témito volnymi atomy 2.

2.2.1 Zakladni vztahy

Pti absorbovani ¢i emitovani elektromagnetického zafeni (tj.fotony) atomy dochazi
k pfechodu valen¢nich elektronii mezi jednotlivymi energetickymi hladinami. Pfi tomto
prechodu foton pienasi energii ®. Energie je rovna tibytku nebo pfiriistku energie atomu AE

podle Planckova vztahu 7

AE:EZ_Elzh'U

E>a Ey energie atomu ve vySSim a niz§im energetickém stavu
h Planckova konstanta (6,626-10734 J-s)
v frekvence zareni (Hz)

Atomy jsou schopny absorbovat elektromagnetické zateni o své charakteristické vinové délce.
Pii absorpci zéfeni, dochédzi k potlaceni paprsku zateni v souladu s absorpénim zékonem,

znamym jako Lambert-Beertiv zakon °.

-11 -



D = @, e 2PN

D tok zateni propusténé absorpénim prostiedim
(0N tok zatreni vstupujiciho do absorp¢niho prostiedi
a monochromaticky absorp¢ni koeficient

b tloustka absorbujiciho prostredi

N pocet absorbujicich ¢astic v objemové jednotce

2.3 Instrumentace v AAS

Atomovy absorpcni spektrometr je kombinace optickych i mechanickych ¢asti, potiebnych
ke spravnému stanoveni. Mezi Casti spektrometru patii: zdroj primarniho zafeni, atomizator,
monochromator, detektor a po&itac 2. Pro emisi zafeni charakteristické vinové délky se vyuziva
vybojka s dutou katodou, ktera je vyrobena ze stanovovaného prvku. V atomizatoru dochazi
k disociaci molekul na volné atomy. Volné atomy absorbuji rezonan¢ni zateni o urcité vlnoveé
délce, absorpci dochazi ke sniZeni intenzity dopadajiciho paprsku na detektor. Pomoci
monochromatoru izolujeme pozadované rezonanéni zéafeni, které dopada na fotonasobi¢ ®.

Zakladni uspotadani atomového absorpéniho spektrometru je na obr. 2.1.

b L,

S B \_:,_

."'ll .\ L g
/ ~ —
Vybojka s Atomizator Monochromator  Detektor PC

dutou katodou

Obr. 2.1: Zakladni usporadani atomového absorpcniho spektrometru
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2.3.1 Zdroje primarniho zareni

Zdroje primarniho zafeni pouZzivajici se v AAS, jsou vétSinou vybojky s dutou katodou
(HCL), bezelektrodové vybojky (EDL) nebo zdroje v podobé laseru. U zdrojii zafeni se klade
daraz na stabilitu, cenu a zivotnost. Funkcemi primarniho zdroje zafeni je poskytovat svétlo
o specifické vinové délce °. V AAS se preferuji ¢arové zdroje zafeni, jenz soustied’uji intenzivni
energii do tizkého spektralniho intervalu '°. Zdroje jsou vyuzivany k emisi spektralnich &ar,
které odpovidaji energii potiebné k ptechodu ze zakladniho stavu do excitovaného stavu

atomu '

Vybojka s dutou katodou

HCL (hollow cathode lamps) emituje carové spektrum o vhodné polositce ¢ar. Vybojky jsou
vyrobeny z optického skla a uvnitt se nachazi dvé elektrody. Katoda je tvofena z prvku, jehoz
emisni ¢ary jsou potieba ke stanoveni daného prvku. Vypli katody je vyrabéna z Cistého
materialu daného prvku nebo se vyuziva nosi¢. Nosic je duty valecek do néhoz je vlozena folie

%12 Prostor vybojky je vyplnén

kovu nebo je nanesen kov v podobé¢ prasku pomoci sinitrace
inertnim plynem neonem nebo argonem pod tlakem 130-700 Pa. Vybojka je napajena proudem
2-30 mA a na elektrody je vlozeno napéti 500 V. Po vlozeni napéti dochazi k ionizaci plynu
srazkami s urychlenymi elektrony. Kationty udefi na povrch katody a dojde k vyrazeni atomti
kovu. Atomy kovu jsou excitovdny srazkami s ionty, po vyzafeni fotonu se vraci zpét

do zékladniho stavu. Zivotnost vybojky je zavisld na plnicim plynu ' 3. Na obr. 2.2 je

vyobrazena vybojka s dutou katodou.

Izolagni disk
/ KFemenné sklo

Anoda

Obr. 2.2: Vybojka s dutou katodou. Pievzato a upraveno 2.

- 13-



Bezelektrodova vybojka

Dalsi volbou zdroje priméarniho zareni je EDL. Vybojka funguje na principu vyboje
ve vysokofrekvencnim elektromagnetickém poli. Vybojka je tvofena z kfemenného skla,
naplnéna vzacnym plynem obsahujici tékavé slouceniny stanovovaného prvku. Vybojka
je umisténa do vysokofrekvencniho zdroje, po pfivodu energie se vytvori stabilni prstencovy
vyboj a dojde k emisi spektralnich ¢ar. Frekvence tdchto zdrojii je okolo 27 MHz . Zivotnost
téchto vybojek je vyssi nez u HCL, stejné tak je to s intenzitou zareni. Pomoci této vybojky lze
stanovit jen omezené mnozstvi prvkil, stanovit se da Se, Sn, Sb, As, Bi, ale také P, Pb, Zn.
V klasickych piistrojich AAS tento zdroj neni zabudovan, a zdroj je nutné zakoupit '°. Na obr.

2.3 je vyobrazena bezelektrodova vybojka.

RF-civka geramicky drigk  Kiemenné sklo

B/ ¥

_\J

-q"‘.‘

Zatavena sul kovu

Obr. 2.3: Bezelektrodova vybojka. Pevzato a upraveno °.

2.3.2 Atomizator

Pomoci atomizatoru dochazi k pfevedeni vzorku na volné atomy prvku v plynném stavu.
U atomizatoru predpokladdme dostatecnou teplotu (1900 - 3000 °C), aby k atomizaci doslo, ale

nezamezilo se vyraznéjsi excitaci atom 2.

Plamenovy atomizdtor

U plamenového atomizatoru se ve vétsing ptipadii pouziva predmichavany hotak, jde o
¢ast atomizatoru, ve které dochazi ke smiSeni paliva s oxida¢nim ¢inidlem '®. Vzorek je
pomoci podtlaku vtahnut do pneumatického zmlZovace. Kapalny vzorek dosahne vysoké
linearni rychlosti a je nasmérovan proti sklenéné tfistici kulicce. Vysledkem je vznik aerosolu,

avSak ucinnost pfevodu vzorku na aerosol se obvykle pohybuje do 10 %. Ten je rozpraSen
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do smési paliva a oxidovadla a je dal unasen do plamene pies prepazky, které podporuji dalsi
michani téchto tii slozek a zabranuji vstupu vétsich kapicek do plamene hotdku. Prebytecna

kapalina se hromadi na dné zmlZovaci komory a je odvadéna do odpadni nadoby '>!7.

Nejbéznéjsimi kombinacemi paliva a oxida¢niho Cinidla je acetylen-vzduch pokud je
pro atomizace zapotiebi plamen o vyssi teploté vyuziva se smés acetylen-oxid dusny 2.
Na obr. 2.4 je periodicka tabulka s vhodnou kombinaci paliva a oxida¢niho ¢inidla pro dany

prvek.

H_ He
Li Be B C N OF Ne
Na Mg Al Si P S ClAr

K Ca ScTi V Cr MnFe Co Ni CuZn GaGe As Se Br Kr
Rb Sr Y Zr Nb Mo Tc RuRhPdAg Cd In Snh SbhTe| Xe
Cs Ba Hf Ta W Re Os Ir Pt AuHg TI Pb Bil Po At Rn
Fr Ra

La Ce PrNd PmSm EuGb Tb Dy Ho Er Tm Yb Lu
Ac Th PalU Np Pu Am Cm Bk Cf Es Fm Md No Lr

Prvky stanovovane v plameni acetylen-vzduch

Prvky stanovovane v plameni acetylen-oxid dusny

Obr. 2.4. Vhodna smés paliva a oxidacniho cinidlo pro dany prvek. Vlastni obrazek.

Riizné prvky vyZzaduji jiné parametry pro stanoveni. Mezi parametry patii vySka plamene,
pfi které je pozorovadna maximalni atomova absorpce nebo emise, také zalezi na pritokovych
rychlostech paliva a oxida¢niho ¢inidla '2. Na obr. 2.5 (str. 16) je schéma plamenového

atomizatoru.
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Plamen

Hlava horaku ____

Vstrikovaci komora .
Palivo ——

Oxidant

™

Prepazky

Sklenéna kulicka

Obr. 2.5: Schéma plamenového atomizdtoru. Pievzato a upraveno 2.

Elektrotermicky atomizdtor

U elektrotermického atomizatoru se vyuziva odporové vyhiivand grafitova kyveta.
Kyveta je vice citlivd nez plamen a vyzaduje tedy mensi mnoZstvi vzorku (10-50 pl).
Vzorek je aplikovan automatickou injekei do otvoru piimo uprostied kyvety, tim se zlepSuje
reprodukovatelnost metody, dosahuje se také vyssi citlivosti neZ u plamenové techniky,
a to diky tomu, Ze kyveta zadrzuje plynny vzorek v optické draze nckolik sekund. Zateni
z primarniho zdroje prochézi skrz grafitovou kyvetu '> 13, Grafitovou kyvetou proudi argon,
aby se zabranilo oxidaci grafitu !2. Pro elektrotermicky atomizitor se mohou pouzit riizné typy
grafitovych kyvet. Vzorek miiZe byt aplikovan na sténu kyvety, na platformu, nebo na sondu 2.
Na obr. 2.6 (str. 17), schéma grafitové kyvety s L'vov platformou.

Vzorek je injekéné nadavkovan na platformu. Dochézi ke ttem krokim suseni, po ukonéeni
suSeni dochazi ke dvojité pyrolyze, adaptaci plynu a nasledné atomizaci. Po atomizaci
nasleduje krok CiSténi grafitové kyvety, kterd se vypali vysokou teplotou

2450 °C.
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Obr. 2.6: Grafitova kyveta s L'vov platformou. Pevzato a upraveno ',

2.3.3 Monochromator

Monochromator ma funkci izolovat z dopadajiciho zéafeni uzky spektralni interval,
ktery obsahuje pfisluSnou rezonan¢ni ¢aru stanovovaného prvku. Izolované zateni poté dopada
na detektor '°. Monochrométor se sklad4 ze vstupnich a vystupnich §térbin, zrcadel a miizky.
Mriizky jsou v dnes$ni dobé nahrazovany optickymi hranoly. RUzné vinové délky svétla
se od mfizky odrazi v riznych uhlech. Pokud se paprsek odrazi od miizky dochazi

k tzv. difrakci. Odrazu paprsku od hranolu se iika refrakce >,

NejcCastéji pouzivané uspotadani monochroméatoru je tzv. Czerny-Turner (viz obr. 2.7,
str 18). Svétlo ze zdroje vstupuje do monochromatoru skrz vstupni Stérbinu a dopada
na konkavni zrcadlo, které kolimuje svétlo a odrazi ho na mtizku. Dochazi k difrakci a dopadu
rozptyleného svétla na dalsi konkavni zrcadlo, které zaostfuje svétlo na vystupni $térbinu 2.
Pomoci vstupni a vystupni Stérbiny jsme schopni regulovat Sitku spektralniho intervalu
0d 0,1 nm az 2,0 nm. Siika profilu rezonanéni ¢ary je 0,001 nm. Sitku spektralniho intervalu
volime tak, aby spolu s rezonan¢nim zéafenim nedopadalo na detektor neabsorbujici zateni Car

s blizkymi vlnovymi délkami 2.
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Obr. 2.7: Schéma monochromdtoru Czerny-Turner. Pfevzato a upraveno '.

2.3.4 Detektor

K detekci toku zafeni se za vystupni §t€rbinu monochromatoru zarazuje detektor. Jde
obvykle o fotonasobi€. Fotonasobic¢ se vétsinou sklada z anody, fotokatody a soustavy dynod.
Fotokatoda ma citlivost pro sledovani v oblasti spektra 190-900 nm. Pfi dopadu fotont
na fotoemisni povrch (fotokatodu) dochazi k uvolnéni elektronti, které jsou nasledné
urychlovany elektrickym polem k anodé€. Dynody jsou umistény mezi fotokatodou a anodou,
kdyz elektrony dopadnou na dynodu vyrazi zni sekundarni elektrony. Pomoci dynod

je zvySovan proud mezi fotokatodou a anodou '>2.
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2.4 Interference

Interference mohou byt definovany jako rusivé vlivy matrice pfi stanoveni analyzovaného
prvku. V AAS se jako interferencni jev povazuje vliv, jenz zpiisobi systematické chyby

a odchylky v méfeni signalu. Interference v AAS délime na spektralni a nespektralni.

Spektralni interference
Nejbeéznéjsi spektralni interferenci je prekryv spektralnich Car, které lezi velice blizko sebe
a detektor neni schopen je od sebe oddélit. Interferencni vliv je tak veliky, jako je pomér intenzit

obou prekryvajicich se ¢ar a také pomér koncentrace méfeny a interferujici prvek 4.

Nespektralni interference
Mezi nespektralni interference patii jevy ovliviijici informaci diky odliSnym chemickym
nebo fyzikalnim vlastnostem analyzovaného roztoku. Mezi takové jevy patii tvorba
nerozpustnych soli, rozdilna viskozita analyzovaného vzorku, ioniza¢ni jevy. K ioniza¢nim
jevam dochazi pii stanoveni prvki s nizkym ionizacnim potencidlem (alkalické kovy, kovy

alkalickych zemin) 4.

2.5 Atomovy absorpc¢ni spektrometr GBC 933 AA

GBC 933 AA je jednopaprskovy model atomového absorpcniho spektrometru
od GBC Scientific Equipment Pty Ltd., Australia, obr. 2.8 (str.20.) Zdrojem zéfeni je vybojka
s dutou katodou, zafivy tok je regulovan pomoci elektricky pferusovaného napéajeciho proudu.

Druhy tzv. srovnévaci paprsek je tvofen mechanickym rotacnim pterusovacem zatfivého toku.

V piistroji je zabudovan miizkovy monochromator se stfedni disperzi s fokdlni délkou
333 mm, Sitka spektralniho intervalu se pohybuje v rozpéti od 0,2 nm do 1 nm. Pfistroj
k detekci vyuziva Sirokouhly fotondsobi€ s rozsahem 185-900 nm.

Ptistroj kromé regulovani pratoku plynQ, je plné fizen softwarem. Mikroprocesorem
je fizeno sledovani vstupniho tlaku oxidovadla a paliva. U pfistroje je moznost volby druhu
plamene acetylen-vzduch, acetylen-oxid dusny. Pti zdvad¢é dochazi k automatickému zhasnuti
plamene a nelze plamen znovu zapalit, dokud neni zavada odstranéna. Pii pouziti plamene

acetylen-oxid dusny je nutné pouzivat hotdk se Stérbinou 50 mm. S jinym hotdkem

-19 -



pro vysokoteplotni plamen nelze smés zapalit. Naméiené vysledky absorbance, lze sledovat na

grafickém zdznamu v poéitaci »°.

Obr. 2.8: GBC 933 AA spektrometr
(pofizeno v laboratofi pokrocilého analytického praktika)

2.6 Atomovy absorp¢ni spektrometr ContrAA 700

ContrAA 700 je atomovy absorp¢ni spektrometr od firmy Analytik Jena AG, Germany,
vyuzivajici kontinualni zdroj zafeni. Atomova absorp¢ni spektrometrie s kontinudlnim zdrojem
s vysokym rozliSenim (HR-CS AAS) se vyuziva ke stanoveni stopovych a ultrastopovych
koncentraci ve vzorku. Kontinualnim zdrojem zatfeni je xenonova vybojka s koncentrovanou
velmi intenzivni zéafivou zonou a s kratkym obloukem. AAS s kontinudlnim zdrojem
se vyznacuji dokonalymi detekénimi limity a nizkym Sumem, a to kviili vysokeé intenzit€ zareni
xenonoveé lampy a kontinudlnimu signalu. Zdroj zateni nabizi analytické moZnosti pro Siroky

spektralni rozsah, od UV aZ po infradervené zaieni 2% %7,

Opticky systém je zalozen na dvojitém monochrométoru (design DEMON) s hranolovym
pfedmonochromdtorem a monochromatorem echelle. Monochromator s vysokym rozliSenim
mapuje jednotlivé vinové délky rozloZené¢ho kontinudlniho zéafeni na pixely CCD detektoru.
Pti hodnotach pfiblizné 0,002 nm na pixel a ptfiblizné 500 pixeld v detekéni lince, umoziiuje

simultanni pozorovani spektralniho rozsahu téméf 1 nm. Detekce pomoci CCD detektoru
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je zalozena na fotoefektu. CCD detektor se sklada z fotosenzitivnich polovodiCovych ¢asti,
uspotradany v pixelech o délce nékolika mikrometri. Technologie téchto detektort se pouziva

uz dlouho v astronomii, ale také v jakékoli digitalni fotografii nebo videokamete 2°2°.
ContrAA 700 kombinuje vice technik atomizace (plamen, hydrid, grafitova pec) v jednom

pristroji. Data jsou vyhodnocovana pomoci softwaru Aspect CS piimo od vyrobce Analytik

Jena *°. Na obr. 2.9 je znazornény spektrometr ContrAA 700 a schéma HR-CS-AAS.

Grafitova kyveta

P D

. LA = 2 \_1" hranol
£ 4 s
_(:r:‘\:.._‘\(’_ -~ ///// {‘//’
\ —— I ’ .
\J‘/—“\Q{ dvojity monochromator

= \/' s vysokym rozlisenim

Obr. 2.9: Pristroj ContrAA 700 a schéma HR-CS-AAS. Ptevzato a upraveno *°.
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2.7 Kontinualni zdroje zareni

Pro spolehlivé uzivani kontinualniho zdroje v AAS je nutné pouzit souc¢asné¢ monochromator
s rozliSenim pfiblizn€ 2 pikometry, aby doslo k rozdéleni spektralni ¢ar a doslo k potlaceni
spektralnich interferenci. Vysoké pozadavky jsou soucasn¢ kladeny také na dostateCnou

intenzitu zafeni, ktera by poskytla dobry pomér signal/sum v takto tizkém intervalu .

Postupné doslo k vyvoji kontinualnich zdroji i monochromatora. Zacaly se pouzivat 300 W
xenonové vybojky pracujici v rezimu hot-spot. V tomto rezimu vznikd mezi elektrodami
plazmovy vyboj, tim mé xenonova vybojka mnohem vyssi zafivost, a to v celém rozsahu, ktery
se pouzivd v AAS (190-850 nm), ale také v oblasti nachazejici se pod 190 nm ?°. Na obr. 2.10

je vyobrazena xenonova vybojka, pouzivana ve spektrometrech s kontinualnim zdrojem zafeni.

— T T

Obr. 2.10: Xenonovda vybojka. Prevzato z *°.

S xenonovou vybojkou jako kontinualnim zdrojem, doslo i1 k vyvoji monochromatoru
ve spektrometrech. Zacal se pouzivat tzv. DEMON monochromator, slozeny z dvojitého
echelle monochromatoru s optickym hranolem. V tomto monochromatoru dochdzi k rozdéleni
zéfeni s vysokym rozlisenim *!:32. P¥i 200 nm dosahuje FWHM 2,7 pm, pii 500 nm je to 6,7 pm.
Tyto hodnoty jsou vhodné pro uziti CS-AAS 2°.
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2.8 Alkalické kovy

Alkalické kovy také oznacovany jako prvky LA podskupiny periodické soustavy: lithium,
sodik, draslik, rubidium, cesium a francium. Mezi charakteristické vlastnosti téchto prvk patii
mekky kov, stiibtité barvy. Alkalické kovy taji pfi pomérné nizkych teplotach. Kovy a jejich
slitiny je nutné uchovavat v inertni atmosféie nebo v petroleji. Diky své vysoké reaktivité

se alkalické kovy vyskytuji v ptirodé pouze ve formé sloudenin 3.

2.8.1 Rubidium

Rubidium bylo objeveno pomoci spektroskopie némeckymi chemiky v 19. stoleti. Patii

k prvkim alkalické rodiny, jeho teplota tani je 39°C a teplota varu 688°C. Rubidium je druhym
givr 34,35

Piirodni rubidium je slozeno ze dvou izotopd, ®°Rb a ®’Rb, ztoho vypliva, ze ®Rb
je radioaktivni izotop. ¥’Rb se pouziva v atomovych hodinach pro udrzeni ptesnosti, k odhadu
stafi hornin, ale také k lokalizaci mozkovych nadori. Radioaktivni izotop rubidia ma vlastnost
shromazd’ovat se v nadorovych tkanich .

V pfirodé€ je rubidium pfitomny ve vyznamném mnoZstvi v mineralech, jako je lepilodit,
polucit a karnalit. Ve stopovém mnozstvi se vyskytuje i1 v jinych minerdlech. Rubidium se
vyskytuje v ptidach bohatych na jil, nebo v ptidach vzniklych sopecnou €innosti. Rubidium se
ro¢né vyrabi v malém mnozstvi. Pouzivd se pro vyrobu fotoclankl, odstraniova¢ kysliku
z vakuovych trubic, vyuziti mad 1 jako kapalina pro parni turbiny v termoelektrickych
generatorech 3+ %7

Rubidium nese oxidac¢ni ¢islo +1 a jako sodik nebo draslik vykazuje biologickou aktivitu
podobnou s aktivitou drasliku. Rubidium se koncentruje uvnitf intracelularni tekutiny. Ionty
rubidia jsou netoxické pro ¢lovéka, u zvitat naptiklad u krys dochézi ke smrti, pokud vyrazné
stoupne koncentrace rubidia v srde¢nim svalu a koncentrace drasliku klesne na polovinu.
Chlorid rubidny byl dtive testovan, jako 1éCivo k 1é¢bé deprese. U dobrovolnikl ve studiu, bylo
zjisténo, Ze lidé trpici depresemi maji sniZenou hladinu rubidia. Rubidium neni povaZovano
za nezbytnou slozku lidské vyzivy, ale primérny ¢lovék ma asi pal gramovou zasobu rubidia

v téle 3438,
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Rubidium ma své zastoupeni v ptijimané potrave. V diive provadeéné studii v Némecku, bylo
zjisténo, ze latky bohaté na Skrob a cukr, jako je chléb, ¢i jiny druh peciva nebo cukrovinky,
jsou chudé na obsah rubidia. Ve vy$§im mnozstvi 5-60 mg-kg™! se rubidium vyskytuje v ovoci
a zelenin€. Tepelnou tpravou se koncentrace rubidia snizuje. Dribez nebo sladkovodni ryby
jsou bohaté na rubidium. Kéva obsahuje 40 mg-kg' rubidia v susing, erny ¢aj obsahuje

100 mg-kg™! rubidia v susing *.

2.8.2 Stanoveni rubidia

Pro stanoveni rubidia se nejvice vyuziva atomova absorp¢ni spektrometrie
s elektrotermickou atomizaci, pfi které neni potfeba velké mnozstvi vzorku a diky niz jsou
stanovitelné stopové koncentrace *°. Své zastoupeni ma i plamenova atomizace, ktera je oproti
elektrotermické atomizaci citlivéjsi na vliv ionizacnich interferenci, i kdyz se pouzivaji
spektrometry s vysokym spektralnim rozlisenim *: 42, ET-AAS se pouziva ke stanoveni
rubidia o koncentraci stopovych prvkil, v potravinarském priamyslu, ve zdravotnictvi,
k analyze pudy, vody, jaderného a primyslového odpadu nebo ke stanoveni v rostlinnych
vzorcich 4.

Rubidium lze stanovit i pomoci spektrometrie laserem buzeného plazmatu (LIBS). Mezi
hlavni vyhody této metody patfi mikrodestruktivnost pro vzorek. Pro stanoveni neni potieba
slozitych tprav vzorku napiiklad prevedeni vzorku do roztoku **. Techniky LIBS je vyuZivéana
v potravinarském primyslu jako rychly analyticky nastroj, ke stanoveni rubidia napf.
v hovézim mase.

Rubidium mutize byt stanoveno i pomoci hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym
plazmatem. Tato metoda se pouZiva pro stanoveni stopového mnozstvi ve vzorku. Jeji vyuZiti
v laboratofich nema velkého zastoupeni, jde sice o metodu velice citlivou, ale také finan¢né
naro¢nou 4.

Rubidium je Siroce zastoupeny prvek jako draslik v rostlinné i zivoci$né tisi. Ke stanoveni
rubidia a drasliku, ktery je obsaZen v intracelularnim prostfedi bunék je stanoveni pomoci AAS
nezadouci. Soucasné metody zaloZené na atomové absorpci vyzaduji pro kazdy kationt
odd€lenou analyzu. Pro takové stanoveni je vyhodnéj$i metoda HPLC, ktera umoziuje

kompletni analyzu obou kationtd +°.
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3. EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité pristroje a zarizeni

Stanoveni rubidia bylo provadéno pomoci F-AAS a ET-AAS. Byly vyuzity pfistroje:

atomovy absorpéni spektrometr GBC 933 AA (GBC Scientific Equipment,
Austrélie) s plamenovou atomizaci (acetylen-vzduch) vybaveny vybojkou
s dutou katodou pro stanoveni Rb (Varian Techtron, Australie) jako zdrojem
zafeni. Vstupni parametry pfistroje jsou uvedeny v Tab.3.1 (str.26)

atomovy absorpéni spektrometr ContrAA 700 (Analytik Jena AG, Némecko)
s plamenovou atomizaci (acetylen-vzduch) 1 elektrotermickou atomizaci
Vstupni parametry pfistroje jsou uvedeny v Tab.3.2 a Tab.3.3 (str.26)
analytické vahy (Sartorius, Ceska republika)

Ptiprava ovocnych se zeleninovych §t'av:

odstaviovaci zafizeni (ESF 103, AEG, Némecko)

centrifuga (Universal 32R, Hettich Zentrifugen, Némecko)

3.2 Pouzité chemikalie

standardni roztok Rb o koncentraci 1,000 + 0,002 g-1I"! (Analytika, CR)
Deionizovana voda, pfipravena zatizenim Milli-Qplus (Millipore, USA)
Kyselina dusi¢na, Analpure, 65 %, (Analytika, CR)

Chlorid draselny, p.a. (Lachner, CR)

CsNO:s (Sigma-Aldrich, USA)

acetylen (Cisty UN 1001, Linde Technoplyn, Praha)

argon (Cisty, Linde Technoplyn, Praha)
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Tab. 3.1 Vstupni parametry pro méieni Rb technikou F-AAS na pfistroji GBC 933 AA

Prvek Rb
Vlnova délka [nm] 780
Nap4jeci proud [mA] 10
Pocet opakovani méfeni 3

Tab. 3.2 Vstupni parametry pro méfeni Rb technikou F-AAS na pfistroji ContrAA 700

Prvek Rb
Vlnova délka [nm] 780
Napdjeci proud [mA] 15
Rozliseni 5 pixeli
Pocet opakovani méreni 3

Tab. 3.3 Vstupni parametry pro méteni Rb technikou ET-AAS na pfistroji ContrAA 700

Prvek Rb
Vlnova délka [nm] 780
Napéjeci proud [mA] 15
RozliSeni 5 pixela
Davkovany objem [pl] 20
Pocet opakovani méteni 2
Integra¢ni Cas méteni [s] 5
Teplota suseni 1 [°C] 110
Teplota suseni 2 [°C] 130
Cisténi kyvety [°C] 2450
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3.3 Pracovni postup

V této Casti jsou uvedeny postupy, pro pfipravu roztokll potfebnych pro optimalizace

jednotlivych parametri daného spektrometru a stanoveni kalibraéni zavislosti.

3.3.1 Priprava roztokiu pro optimalizace

Pro optimalizace na pfistroji GBC 933 AA s plamenovou atomizaci, byly pouzity roztoky
rubidia o koncentraci 1 mg-dm=. Ze standardniho zasobniho roztoku rubidia o koncentraci
1000 mg-dm™ bylo odpipetovano 100 pl do 100 ml odmérné baiiky. Baiika byla doplnéna

deionizovanou vodou po rysku.

Pro pfiistroj ContrAA 700 ve spojeni s plamenovou atomizaci byly pouZity roztoky
o koncentraci 0,1 mg-dm™. Ze standardniho zasobniho roztoku rubidia o koncentraci
1000 mg-dm™ bylo odpipetovano 100 pl do 100 ml odmérné batiky. Baiika byla doplnéna
deionizovanou vodou po rysku. Z takto pfipravené¢ho roztoku byl odebran 1 ml do 10 ml
odmérné banky. Do banky bylo také ptidano 0,2 ml roztoku KCI o finalni koncentraci
drasenych iontli 2 g-dm?>, pro potladeni interferenci a batika byla doplnéna po rysku

deionizovanou vodou.

Pro optimalizaci na pfistroji ContrAA 700 s elektrotermickou atomizaci byly pouZivany
roztoky s koncentraci rubidia 0,1 pg-dm™. Ze standardniho zasobniho roztoku rubidia
o koncentraci 1000 mg-dm™, bylo odpipetovano 100 pl do 100 ml odmérné batiky. Batika byla
doplnéna deionizovanou vodou po rysku. Z takto ptfipraven¢ho roztoku byl odebran 1 ml

do 100 ml odmérné bariky, a batika byla doplnéna po rysku deionizovanou vodou.

3.3.2 Priprava kalibracnich roztokii

Pro stanoveni kalibracni zavislosti na pfistroji GBC 933 AA byly kalibracni roztoky
pfipravovany ze standardniho zisobniho roztoku rubidia o koncentraci 1000 mg-dm.
Mnozstvi standardniho zasobniho roztoku bylo pipetovano do 10 ml odmérnych ban¢k
a doplnéno po rysku deionizovanou vodou. Koncentrace kalibracnich roztok pro méfeni

zévislosti pomoci F-AAS byly: 0; 0,1; 0,25; 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5; 3; 5; 7 mg-dm™.
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K potlaceni interferenci stanovovaného prvku, byl do jedné sady kalibrac¢nich roztoki
piidan CsNOs3 (0,2 ml roztoku na 10 ml kalibracniho roztoku) s findlni koncentraci cesnych
iontd 1 g-dm™

Pro stanoveni kalibracni zavislosti na piistroji ContrAA 700 byly kalibra¢ni roztoky
piipravovany ze standardniho zisobniho roztoku rubidia o koncentraci 1000 mg-dm™.
Mnozstvi standardniho zdsobniho roztoku bylo pipetovano do 10 ml odmérnych banck
a doplnéno po rysku deionizovanou vodou. Koncentrace kalibracnich roztoki pro méteni
zéavislosti pomoci F-AAS byly: 0; 0,1; 0,25; 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5; 5 mg-dm™ k témto roztoktim byl
také priddvan roztok KCI o findlni koncentraci draselnych iontu 2 g-dm=. Koncentrace

kalibra¢nich roztokii pro méfeni zavislosti pomoci ET-AAS byly: 0; 10; 25; 50; 100 pg-dm>.

3.4 Priprava realnych vzorki

V ramci této prace bylo méteno 36 vzorkli ovocnych a zeleninovych extraktl (§tav), které

byly pfipraveny na katedie biochemie.

K ziskani extraktu bylo nutné zvazeny rostlinny materidl nadrobno nakrajet a nésledné
ho odStavnit. Ziskan4 $tdva byla filtrovana ptes dvé vrstvy gazy od vétSich rostlinnych zbytka
a byl zméfen jeji objem. Filtrat byl centifugovan po dobu 30 minut pti zrychleni 9000 g a teploté
4 °C. Ptipravené extrakty byly skladovany v mikrozkumavkach pfi teploté -28 °C, pro dalsi
pouziti. Tab.3.4 (str. 29), obsahuje ndzvy pouzitych rostlinnych materialu, jejich surovou vahu

a objem tekutiny po odst’aveni a odfiltrovani rostlinnych zbytkd.
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Tab. 3.4 Rostlinny material pro stanoveni rubidia

¢.vzorku Nazev Hmotnost [g] Objem tekutiny [ml]
1. meruika 247,1 82,0
2. malina 127,3 40,0
3. jahoda 170,4 98,0
4, broskev 328,7 162,0
5. cerveny rybiz 125,0 32,0
6. visen 83,8 27,0
7. kaki 321,8 26,0
8. nashi 331,6 135,0
0. maslova dyné 292,1 79,0
10. kiwi 267,5 144,0
11. rajce 280,2 148,0
12. pomeran¢ 3347 157,0
13. citron 2299 85,0
14. limetka 2142 74,0
15. cuketa 281,9 111,0
16. mandarinka 217,8 103,0
17. avokado 337,6 60,0
18. pomelo 389,2 95,0
19. grep 391,9 164,0

20. petrzel 263,7 76,0
21. mrkev (obecna,setd) 234.,0 92,0
22. kurkuma (kurkumovnik dlouhy) 125,5 75,0
23. Zazvor 230,9 136,0
24, cervena fepa 362,0 146,0
25. cibule 282,5 141,0
26. mifik celer 311,8 80,0
27. hlavkovy salat (locika seta) 166,5 79,0
28. kedluben (brukev zelna) 389,1 122,0
29. ledovy salat (locika setd) 261,3 108,0
30. ¢inské zeli (brukev pekingskd) 310,1 120,0
31. brokolice (brukev zelna) 322,1 59,0
32. galgan Cerveny 183,7 57,0
33. fedkvicka 250,5 96,0
34. Spenat sety 129,0 46,0
35. fedkev bila 448.8 159,0
36. galgan bily 97,6 48,0
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3.5 Statistické zpracovani

S vyhodnocenim analytickych méfeni je také nezbytné zohlednit, s jakou piesnosti byly
veli¢iny urcovany. Kazdé meéteni bylo provadéné tiikrat. Z naméfenych hodnot byl jako
vysledek pouzit median. Median je hodnota lezici uprostfed fady ziskanych hodnot, které jsou
sefazené¢ podle velikosti. Pi1 sudém poctu hodnot je median dany pramérem prosttednich

hodnot. Pokud n<7 je vysledkem median, roven aritmetickému prameéru.
Aritmeticky praimér je dan vzorcem
n
1
X =— Z X
n .
i=1
kde x; pfedstavuje naméefenou hodnotu v daném potadi, n je pocet provedenych méieni.

Aritmeticky prumér je vice citlivy k odchylce od sttedni hodnoty pro mensi pocet naméfenych
hodnot n. Z tohoto diivodu je pro nizsi pocet méfeni vyuzivan medidn. Pii malém poctu
namétfenych hodnot na jednom vzorku, se pocitd smérodatna odchylka z daného vzorce:

s=k, R

cvwr

koeficient.

R = Xmax — Xmin

Vypoctené smérodatné odchylky jsou v grafech uvedeny jako chybové tusecky.

Interval spolehlivosti udava, Ze dana hodnota lezi s urcitou pravdépodobnosti uvnitf

stanoveného intervalu.

analytického Sumu a Ize ji detekovat. Hodnota meze detekce je ziskdna trojndsobkem
smérodatné odchylky nizkého (Sumového) signalu. Sum zakladni linie je vypoditan jako
smérodatna odchylka vicekrat opakovaného méfeni stejného vzorku s velmi nizkou koncentraci
analytu. Mez stanovitelnosti (LOQ) je nejnizsi koncentrace, pfi niz mize byt analyt spolehlivé
detekovan. Hodnota meze stanovitelnosti je ziskana desetindsobkem smérodatné odchylky

nizkého (Sumového) signalu.
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4. VYSLEDKOVA CAST A DISKUSE

Pro ucely stanoveni rubidia v rostlinnych vzorcich byly provadény piedevsim optimalizace
experimentalnich parametri za Ucelem ziskdni co nejvyssi citlivosti stanoveni. Byly
optimalizovany parametry pro spektrometr s vybojkou s dutou katodou (GBC 933 AA)
s plamenovou atomizaci a pro spektrometr s kontinualnim zdrojem zéfeni (ContrAA 700)
s plamenovou i elektrotermickou atomizaci. Mezi optimalizované parametry pro F-AAS patfi:
pratokova rychlost paliva a oxidovadla, optimalizace plamenového profilu (vertikalniho
1 horizontalniho), Sifka spektralniho intervalu. Mezi optimalizované parametry pro ET-AAS
patii: teplota pyrolyzy a atomizace.

Zakladni charakteristiky ziskané za optimdlnich podminek poslouzily pro porovnani obou

ptistroju a ke zvoleni vhodnéjsiho piistroje pro stanoveni rubidia v rostlinnych vzorcich.

4.1 Optimalizace pristroje GBC 933 AA s plamenovou atomizaci

4.1.1 Optimalizace prutoku acetylenu

Mezi parametry ovliviiyjici citlivost stanoveni rubidia, patii pratokova rychlost paliva. Pro
stanoveni rubidia se jako palivo pouziva acetylen. Pro optimalizovani podminek byl pouzit
roztok o koncentraci 1 mg-dm rubidia. Byl naméfen analyticky signal pfi vinové délce 780 nm,
v zavislosti na stoupajici pritokové rychlosti acetylenu v rozmezi 1,5 az 4 relativni jednotky.

Jak je patrné z obr. 4.1 (str. 32), nejvyssiho analytického signalu bylo dosédhnuto pfi pritoku
1,5 relativnich jednotek. Je pouzita relativni jednotka, jelikoZz pritok je regulovan integrovanym
rotametrem, jenZ ma jednotky v dilkdch, modernéjsi pfistroje maji jednotky pritoku

napt. I-h!.
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Obr. 4.1: Zavislost absorbance na prutoku acetylenu
1=10mA; A =780 nm; AL = 0,2 nm; vy,q4 =7,5 relativni jednotky;
h = 6 relativni jednotky

Hodnota pritoku acetylenu 1,5 relativni jednotky byla pro dalsi stanoveni zvolena jako
optimalni. Pfi niZSich pratokovych jednotkach acetylenu, dochazelo ke zhasinani plamene,
proto nebylo mozné méfit signal pii pritocich nizsich nez 1,5 relativni jednotky. Nevylucuje se
ze by citlivost pfistroje byla jesté vyssi, kdybychom se dostali pod hodnotu 1,5 relativni
jednotky, coz z technickych diivodi neni mozné. Naopak pii zvySovani prutokové rychlosti
paliva dochazelo ke sniZovani analytického signalu. Nizky pritok acetylenu byl oc¢ekévany. Pro

stanoveni rubidia se pouziva vice oxidovany plamen “°.

4.1.2 Optimalizace vertikalniho plamenového profilu

Dal8im optimalizovanym parametrem je tzv. plamenovy profil, vySka paprsku primarniho
zéafeni nad hranou hotdku. Teplota a slozeni plamene se méni s vySkou. Pro kazdy prvek se
zona, kde je koncentrace volnych atomil nejvetsi, nachézi v jiné vysce nad tstim hotaku. Pro
optimalizaci byl pouZit roztok s koncentraci rubidia 1 mg-dm™. Vyska byla proméfena
vrozmezi 2 az 9 relativnich jednotek. Vysledek optimalizace tohoto parametru je vidét

na obr. 4.2 zavislost absorbance na vysce hotaku.
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Obr. 4.2: Zavislost absorbance na vysce hordku
1=10mA; A =780 nm; AL = 0,2 nm; vae= 1,5 relativni jednotky;

Vvzd = 7,5 relativni jednotky.

Z grafu zavislosti absorbance na vySce hofdku je patrné, ze analyticky signal se zvySujici
vySkou hotdku lehce stoupd, pii vySce 7 relativnich jednotek byl zaznamendn nejvyssi
analyticky signal. Pokud se hotak nachazel ve vySce pod 7 relativnich jednotek nebyla teplota
ani slozeni plamene dostacujici k vytvofeni nejvyssi koncentrace volnych atomt rubidia
v zékladnim stavu. Dale s rostouci vyskou dochézelo k poklesu analytického signalu. Pro dalsi
méteni byla pouzivana vySka 7 relativnich jednotek, jako optimalni vyska, pti které dochéazi

k nejvyssi absorpcei primarniho zafeni volnymi atomy prvku v zdkladnim stavu.

4.1.3 Optimalizace horizontalniho plamenového profilu

Nutné bylo také optimalizovat horizontalni plamenovy profil, ktery mize mit vliv na
stanoveni rubidia. Je nutn¢, aby paprsek prochéazel nad stérbinu hotaku v celé jeji délce. Pro
optimalizaci byl pouZit roztok rubidia o koncentraci 1 mg-dm™.

Zavislost absorbance na vzdalenosti hotdku je uvedeno na obr. 4.3. Vhodné délka hotaku od

zadni stény krytu hotdku byla hledana v rozmezi 9,75-15,75 mm.
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Obr. 4.3: Zavislost absorbance na horizontalni vzdalenosti hordku
I1=10mA; A =780 nm; AL = 0,2 nm; vae= 1,5 relativni jednotky;

Vvzd = 7,5 relativni jednotky; 4 = 7 relativnich jednotek

Z grafu je patrné, Ze paprsek ze zdroje primarniho zafeni vede nad celou $itkou Stérbiny
hotaku piti vzdalenosti 12,77 mm od zadni stény krytu hotdku. Pfi vychyleni hofdku mimo
vzdalenost 12,77 mm od zadniho krytu hotfdku dochazelo k prudkému sniZeni analytického
signdlu. To je déno tim, Ze paprsek primarniho zafeni nevede nad celou §itkou Stérbiny hotaku.
Lépe se tento parametr definovat neda, a to kviili star§imu typu pfistroje, kde neni mozZné jiného

horizontalniho nastaveni.

4.1.4 Optimalizace Sirky spektralniho intervalu

Dalsi diilezitym parametrem ovliviiujicim stanoveni, je vhodna §itka spektralniho intervalu.
Tento parametr se voli tak, aby na detektor nedopadalo spolu srezonan¢nim zatfenim,
plamenem emitované zafeni o blizkych vlnovych délkach. Dochéazelo by k zakiiveni
koncentra¢ni zavislosti absorbance. Pro optimalizaci byl pouzit roztok o koncentraci
1 mg-dm™ rubidia. Sitka byla promé&fena v rozmezi 0,2 nm az 2 nm. Na obr. 4.4 je znazornéna

zéavislost absorbance na §ifce spektralniho intervalu.
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Obr. 4.4: Zavislost absorbance na Sirce spektralniho intervalu

I1=10mA; A =780 nm; vac= 1,5 relativni jednotky;
Vwzd = 7,5 relativni jednotky; # = 6 relativni jednotky.

vvvvvvv

signal nejvyssi odpovida 0,2 nm. Pfi dal§ich méfeni byla hodnota 0,2 nm spektralniho intervalu
brana jako optimalni pro stanoveni, jelikoZ pti dalSim zvétSovani Sitky spektralniho intervalu
dochézelo ke sniZeni analytického signalu. Snizeni analytického signalu je také dano tim, Ze na

detektor dopadalo rezonancni zéafeni i plamenem emitované zafeni podobnych vinovych délek.

4.1.5 Opakovatelnost méreni

Opakovatelnost mefeni predstavuje shodu nékolika méfeni za podminek opakovatelnosti.
Podminkami opakovatelnosti méfeni jsou: stejny postup méieni, stejnd osoba obsluhujici
ptistroj, stejny metici systém a stejné pracovni misto, podminky a opakované meteni v kratkém
¢asovém intervalu. Pro méfeni byl pouzit roztok rubidia o koncentraci 1 mg-dm=. Tento roztok

byl prométen kontinudlné patnactkrat. Vysledky jsou uvedeny na obr. 4.5 (str. 36).
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Obr. 4.5: Opakovatelnost méreni

0,2 nm; vae= 1,5 relativni jednotky.;

10 mA; A =780 nm; AL =

1=

= 6 relativni jednotky

Wad =7,5 relativni jednotky; /4

Z grafu je patrné, Ze jednotlivd méfeni provadéna v kratkém casovém Useku, a po dodrzeni

podminek opakovatelnosti, vykazuji shodu. Méfeni byla vyuzita ke stanoveni meze

opakovatelnosti, kterd je uvedena v Tab. 4.1 (str. 38)
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4.1.6 Kalibrace a zakladni charakteristiky stanoveni rubidia

Za uvedenych optimalizovanych hodnot (viz. Tab. 4.5, str. 47) vhodnych pro stanovovani
rubidia byla sestrojena kalibracni zavislost. Bylo proméfeno 10 roztokd o zvySujici se

koncentraci rubidia, a to v rozmezi 0 az 7 mg-dm™. Kalibraéni zavislost je uvedena na obr. 4.6.
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Obr. 4.6: Zavislost absorbance na koncentraci rubidia
[=10 mA; A =780 nm; AL = 0,2 nm; vae= 1,5 relativni jednotky.;

Vvzd =7,5 relativni jednotky; 4 = 6 relativni jednotky

Z kalibracni zavislosti a dalSich provedenych méteni byly zjisténé zakladni charakteristiky
pro stanoveni rubidia. Byla stanovena mez detekce (LOD), ktera byla vypocitina jako
trojndsobek smérodatné odchylky, mez stanovitelnosti (LOQ), vypocitana jako desetindsobek
3

smérodatné¢ odchylky z dvacetkrat méfeného roztoku o koncentraci 0,1 mg-dm™ rubidia,

vydélenad smérnici kalibracni zavislosti. Hodnoty jsou uvedeny v Tab. 4.1(str. 38).
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Tab. 4.1 Zékladni charakteristika metody stanoveni rubidia technikou FAAS, GBC 933 AA

Charakteristika Rb
Mez detekce (mg-dm™) 0,03
Mez stanovitelnosti (mg-dm™) 0,09
Opakovatelnost (%) 2,1
Korelac¢ni koeficient 0,9924

Linearni dynamicky rozsah do (mg-dm™) 2,0

Pracovni rozsah do (mg-dm™) 7,0

Jelikoz se rubidium fadi mezi alkalické kovy, které jsou pfi jejich stanovovani F-AAS
doprovazeny ioniza¢nimi interferencemi, bylo provedeno méfeni kalibracni zavislosti, také
s roztokem o koncentraci 1 mg-dm™ rubidia s p¥idavkem cesnych iontli s finalni koncentraci
1g-dm> v roztoku. Po zméfeni kalibra¢ni zavislosti bylo zji§téno, Ze stanoveni rubidia je
ovlivnéno interferencemi jen v malém rozsahu. Kalibra¢ni zavislost s pfidanymi cesnymi ionty
v roztoku je uvedena na obr. 4.7. V Tab. 4.2 (str. 39), jsou pro porovnani uvedeny zakladni
charakteristika metody s pfidanymi cesnymi ionty 1 zdkladni charakteristika metody bez

ptfidanych cesnych ionti.
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Obr. 4.7: Zavislost absorbance na koncentraci rubidia s pridanymi cesnymi ionty v roztoku
I1=10mA; A =780 nm; AL = 0,2 nm; vaee= 1,5 relativni jednotky.;
wzd =71,5 relativni jednotky; 4 = 6 relativni jednotky
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Tab. 4.2 Porovnani zakladnich charakteristik metody

Charakteristika bez cesia s cesiem
Mez detekce (mg-dm™) 0,03 0,02
Mez stanovitelnosti (mg-dm™) 0,09 0,07
Opakovatelnost (%) 2,1 2,3
Korela¢ni koeficient 0,9924 0,9814
Line4rni dynamicky rozsah do (mg-dm™) 2,0 1,5
Pracovni rozsah do (mg-dm™) 7,0 7,0

S pfidanymi cesnymi ionty v roztoku doslo ke zlepSeni meze detekce i meze stanovitelnosti.
Zména nebyla priliS velkd. Pokud by se déle rubidium stanovovalo pomoci plamenové
atomizace na pristroji GBC 933 AA, bylo by vhodné do roztokt ke stanoveni pfidat cesné ionty

k potlaceni ioniza¢nich interferenci a zlepSeni citlivosti metody.

4.2 Optimalizace na pristroji ContrAA 700 s plamenovou atomizaci

4.2.1 Optimalizace prutoku acetylenu

Mezi parametry ovlivigjici citlivost stanoveni rubidia, patii priitokova rychlost paliva. Pro

optimalizovani podminek byl pouzit roztok o koncentraci 0,1 mg-dm™

rubidia s pfidanym
roztokem KCI o finalni koncentraci draselnych iontd v roztoku 2 g-dm>. Byl naméien
analyticky signal pfi vlnové délce 780 nm, v zavislosti na stoupajici priitokové rychlosti
acetylenu v rozmezi 40 az 80 1-h™!. Na obr. 4.8. (str.40) Zavislost absorbance na zvysujici se

prutokové rychlosti paliva.
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Obr. 4.8: Zavislost absorbance na prutoku acetylenu

I=15mA; L =780 nm; vvq =470 I'h"'; h =5 mm

Jak je patrné z grafu, nejvyssiho analytického signalu bylo dosazeno pfi pritoku paliva
40 1-h!. P#i vyssich pritocich acetylenu, dochdzelo ke sniZzovani analytického signalu. Proto
hodnota 40 I-h! byla zvolena jako optimdlni pro stanoveni rubidia. Také to potvrzuje, Ze pro

stanoveni rubidia se pomoci plamenové atomizace pouziva vice oxidovany plamen *6,

4.2.2 Optimalizace vertikalniho plamenového profilu

Dalsim optimalizovanym parametrem je vyska paprsku primarniho zafeni nad hranou
hotaku. Pro optimalizovéani byl pouzit roztok s koncentraci rubidia 0,1 mg-dm™ s pfidanym
roztokem KCI o koncentraci draselnych iontfi 2 g-dm™. Vyska byla prométena v rozmezi 4 az
10 mm. Vysledek optimalizace tohoto parametru je uveden na obr. 4.8 (str.41), zavislost

absorbance na vysce hotaku.
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Obr. 4.8: Zavislost absorbance na vysce hordku

I=15mA; L =780 nm; vae= 40 I-h’!; vya = 470 I'h!

Z grafu zdvislosti absorbance na vySce hotfdku je zfejmé, Ze analyticky signal
volnymi atomy prvku v zdkladnim stavu. Dale s rostouci vyskou dochéazelo k poklesu
analytického signalu, a tedy k poklesu citlivosti metody. Vyska 5 mm byla vzata, jako optimalni

hodnota pro nasledujici méfent.

4.2.3 Kalibrace a zakladni charakteristiky stanoveni rubidia

Za optimalizovanych parametrit uvedenych v Tab. 4.6 (str. 47), vhodnych pro
stanovovani rubidia byla sestrojena kalibra¢ni zavislost. Bylo proméieno 10 roztokli o zvysujici
se koncentraci rubidia, a to v rozmezi 0 az 5 mg-dm™. Do kalibra¢nich roztokd byl ptidan jesté

roztok KCI, o finalni koncentraci draselnych ionti 2 g-dm?

, k potlaceni ioniza¢nich
interferenci, s cilem zlepSeni citlivosti metody. Kalibracni zavislost je uvedena na obr. 4.9

(str.42). V Tab. 4.3 (str. 42) jsou uvedeny zékladni charakteristické parametry této metody.
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Obr. 4.9: Zavislost absorbance na koncentraci rubidia

I=15mA; L =780 nm; vac= 40 I-h’"; vv.a =470 I'h"'; & = 5 mm

Z kalibra¢ni zavislosti a dalSich provedenych méfeni byly zjisténé zékladni charakteristiky

pro stanoveni rubidia. Byla stanovena mez detekce (LOD), kterd byla vypocitana jako

trojnasobek smérodatné odchylky, mez stanovitelnosti (LOQ), vypocitana jako desetinasobek

smérodatné odchylky z desetkrat méfeného roztoku o koncentraci 0,1 mg-dm rubidia,

vydélena smérnici kalibracni zavislosti. Hodnoty jsou uvedeny v Tab. 4.3.

Tab. 4.3 Charakteristika metody stanoveni rubidia pomoci F-AAS

Charakteristika

Rb

Mez detekce LOD (mg-dm™)

Mez stanovitelnosti LOQ (mg-dm™)
Korelaéni koeficient

Line4rni dynamicky rozsah do (mg-dm™)

Pracovni rozsah do (mg-dm™)

0,13
0,43
0,9896
2,0

5,0
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4.3 Optimalizace na pristroji ContrAA 700 s elektrotermickou atomizaci

Pro elektrotermickou atomizaci je dilezité optimalizovat teplotni program. Nékteré body
teplotniho programu optimalni pro vétSinu prvkl jsou univerzalni a doporuceny vyrobcem,
naptiklad teploty suseni, jiné je dilezité optimalizovat. Mezi parametry k optimalizovani patii
teplota pyrolyzy, kterd ma za cil odpafit potencialné rusivé slozky vzorku. Nezbytna je také

optimalizace teploty, pfi které dochazi k atomizaci vzorku.

4.3.1 Optimalizace teploty pyrolyzy

Dulezitym parametrem k optimalizovani patii teplota pyrolyzy. Podstatou pyrolyzy je ohfev
materialu nad mez termické stability. K optimalizovani byl pouzit roztok o koncentraci
0,1 pg-dm™ rubidia. Vhodn4 teplota pyrolyzy byla hleddna v rozmezi 400 az 900 °C. Nejvyssi
analyticky signal v zavislosti na teploté pyrolyzy byl pii 600 °C, dalsi zvySeni teploty mélo za
nasledek snizeni absorbance. Nizké hodnoty absorbance byly vykazovany i pfi nizSich

teplotach. Na obr. 4.10 je znazornéna zavislost absorbance na zvysujici se teploté pyrolyzy.
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Obr. 4.10: Zavislost absorbance na teploté pyrolyzy
I=15mA; A =780 nm; Taom= 1700 °C
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4.3.2 Optimalizace teploty atomizace

Dalsim dualezitym parametrem k optimalizovani je teplota atomizace. Pti atomizaci dochazi
k rozkladu molekul na atomy, a to velmi rychlym ohievem kyvety. Optimalni hodnota
atomizace pro rubidium byla hledana v rozmezi 1400 az 2000 °C. K optimalizovani byl pouzit
roztok o koncentraci 0,1 pg-dm™ rubidia. Optimalni teplota atomizace byla 1900 °C, kdy byla
hodnota analytického signdlu nejvyssi. Dalsi zvySovani teploty mélo za nasledek snizeni

analytického signalu. A nizs§i teploty atomizace byly nedostacujici, coZ je vidét na obr. 4.11.

010 | ® -

1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000

T[°C]

Obr. 4.11: Zavislost absorbance na teploté atomizace

I=15mA; A =780 nm; Tpy.= 600 °C

4.3.3 Opakovatelnost méreni

Opakovatelnost mefeni predstavuje shodu nékolika méfeni za podminek opakovatelnosti.
Pro méfeni byl pouzit roztok rubidia o koncentraci 0,1 pg-dm>, ktery byl kontinualné
patnactkrat zméfen. Méfeni probihalo v kratkém ¢asovém intervalu, a dodrzeny byly podminky

pro opakovatelné méteni. Vysledky jsou uvedeny na obr. 4.12.
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Obr. 4.12: Opakovatelnost mereni
I=15mA; A =780 nm; Tpyr= 600 °C; Tatom= 1900 °C;

Z grafu je patrné, Ze jednotlivd méfeni provadeéna v kratkém casovém useku, a po dodrzeni
podminek opakovatelnosti, vykazuji shodu. Méfeni byla vyuzita ke stanoveni meze

opakovatelnosti, kterd je uvedena v Tab. 4.4 (str.44)

4.3.4 Kalibrace a zakladni charakteristiky stanoveni rubidia

Za optimalnich hodnot experimentalnich parametri uvedenych v Tab. 4.7 (str.47), byly
zmeéteny signaly kalibracnich roztokl a nasledné sestavena kalibracni zavislost absorbance na
koncentraci rubidia. Kalibra¢ni fada rubidia byla pfipravena z koncentraci 0; 10; 25; 50;
100 pg-dm™ rubidia. Ziskand zavislost je uvedena na obr. 4.13 (str.46). Kalibra¢ni zavislost

absorbance na koncentraci rubidia, je vytvofena z hodnot ploch pikd.
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Obr. 4.13: Zavislost absorbance na koncentraci rubidia

[=15 mA; % =780 nm; Tpy.= 600 °C; Tatom= 1900 °C

Z kalibracni zavislosti a dalSich provedenych méteni byly zjisténé zékladni charakteristiky

pro stanoveni rubidia. Byla stanovena mez detekce (LOD), kterd byla vypocitana jako

trojndsobek smérodatné odchylky, mez stanovitelnosti (LOQ), vypocitana jako desetindsobek

smérodatné odchylky ze &trnactkrat méfeného roztoku o koncentraci 0,01 pg-dm™ rubidia,

vydé€lana smérnici kalibra¢ni zavislosti. Hodnoty jsou uvedeny v Tab. 4.4.

Tab. 4.4 Zékladni charakteristika metody stanoveni rubidia pomoci ET-AAS, ContrAA 700

Charakteristika

Rb

Mez detekce (pg-dm™)

Mez stanovitelnosti (pug-dm™)
Opakovatelnost (%)

Korelaéni koeficient

Linearni dynamicky rozsah do (ug-dm™)

Pracovni rozsah do (ug-dm™)

0,12
0,41
3,7
0,9871
100,0
100,0
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4.4 Shrnuti optimalizovanych podminek

V této ¢asti jsou shrnuty a uvedeny vSechny povedené optimalizace parametrti pro stanoveni
rubidia s plamenovou atomizaci i elektrotermickou atomizaci na piistroji GBC 933 AA

a ContrAA 700, parametry jsou uvedeny v Tab. 4.5, Tab. 4.6 a Tab. 4.7.

Tab. 4.5 Optimalizované parametry pro stanoveni rubidia pomoci F-AAS, GBC 900 AA

Prvek Rb
Sitka spektralniho intervalu [nm] 0,2
Optimalni vyska hotédku [r.].] 7

Prutok acetylenu [r.j.] 1,5
Pratok vzduchu [r.j.] 7,5

Tab. 4.6. Optimalizované parametry pro stanoveni rubidia pomoci F-AAS, ContrAA 700

Prvek Rb
Optimalni vySka hotdku [mm] 7

Priitok acetylenu [I-h™'] 40
Pritok vzduchu [1-h!] 470

Tab. 4.7 Optimalizované parametry pro stanoveni rubidia pomoci ET-AAS, ContrAA 700

Prvek Rb

Teplota suseni 1 [°C] 110
Teplota suseni 2 [°C] 130
Pyrolyza [°C] 600
Atomizace [°C] 1900
Cisténi kyvety [°C] 2450
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4.5 Vysledné stanoveni koncentrace rubidia v realnych vzorcich

Po zoptimalizovani vSech experimentalnich parametrii a porovndni charakteristik metod,
byla vybrana vhodna metoda pro stanoveni rubidia v redlnych vzorcich. Ptiprava vzorkl je
uvedena v kapitole 3.4. Koncentrace rubidia v redlnych vzorcich byla stanovovana pomoci
ET-AAS na pfistroji ContrAA 700, s optimalizovanymi experimentalnimi parametry
uvedenymi v Tab. 4.7. VSechny vzorky byly celkem proméfeny dvakrat a vysledek stanoveni
byl vyjadien ve form¢ priméru. Hodnota priméru byla dosazena do kalibra¢ni ptimky, z niz
byla stanovena koncentrace v ng-dm. N&které vzorky musely byt pfed stanovenim naiedény.
Redéni je uvedeno v Tab. 4.8 (str.49), spolu s vyslednymi koncentracemi rubidia ve vzorcich.
Koncentrace rubidia byla nésledn¢ prepoctena na koncentraci rubidia obsazeného

v 1 kilogramu zeleniny, ¢i ovoci.
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Tab. 4.8 Vysledn¢ stanoveni rubidia v rostlinnych vzorcich

s Koncentrace » .. ., Koncentrace

¢islo vzorku  Absorbance [ng-dm>]* Redéni [ngke']
1. 1,163 15,5 5,1
2. 1,0549 14,1 4,4
3. 2,7182 36,2 20,8
4. 3,1801 42,4 20,9
5. 3,3699%* 89,9 2x 23,0
6. <LOD <LOD <LOD
7. 3,1004 41,3 33
8. 2,2027* 117,5 4x 47,8
9. 3,5667* 95,1 2x 25,7
10. 4,1171%* 274,5 5x 147,8
11. 2,5588 34,1 18,0
12. 2,5227 33,6 15,8
13. 3,2346* 172,5 4x 63,8
14. 3,3963* 181,1 4x 62,6
15. 1,3811 18,4 7,3
16. 1,5893 21,2 10,0
17. 5,7427* 153,1 2x 27,2
18. 4,1793 55,7 13,6
19. 4,8889 65,2 27,3
20. 3,9531 52,7 15,2
21. 1,7873 23,8 9,4
22. 5,1509* 274,7 4x 164,2
23. 0,56884 7,58 4,5
24. 5,2562%* 280,3 4x 113,1
25 2,875 38,3 19,1
26. 1,5879 21,2 5,4
217. 3,0649 40,9 19,4
28. 2,4873 33,2 10,4
29. 1,1074 14,8 6,1
30. 3,398%* 90,6 2x 35,1
31. 1,3467 17,9 3,3
32. <LOD <LOD <LOD
33. 4,4748 59,7 22,9
34. <LOD <LOD <LOD
35. 3,0069* 80,2 2x 28.4
36. 2,5195 33,6 16,5

*Hodnota absorbance byla stanovena po nafedéni vzorku.; **Koncentrace [pg-dm™] jsou uvedeny pro

koncentrované vzorky.; tuéné jsou oznaceny hodnoty nad 250 pg- dm
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Z vysledki stanoveni koncentrace rubidia z rostlinnych extraktl, uvedenych v Tab. 4.5
1ze vyvodit n¢kolik piedpoklad.

U vzorkad cislo 6., 32., 34., nebylo mozné stanovit koncentraci rubidia, jelikoz hodnoty
analytického signalu byly pod hranici detekce. U vzorka ¢islo 1., 2., 15., 16., 23., 26., 29., 31.,
byla stanovena koncentrace rubidia do 25 pg-dm™. Ve vétsing ptipadf se jednalo o ovoce
a zeleninu, ktera je péstovana na nasem uzemi. U dalSich rostlinnych vzorki se koncentrace
rubidia pohybovala od 25 pg- dm™ do 50 pg-dm3. V téchto hodnotich rubidia se pohybovala
bézna zelenina (mrkev, rajce, petrzel, cibule, kedluben nebo hlavkovy salat). V hodnotach
koncentrace od 50 pg:dm> do 100 pg-dm™ rubidia se pohybovaly ,slad§i“ citrusy (grep,
pomelo,...), ale také cerveny rybiz, fedkvicky, maslova dyné. Nad 100 pg-dm™ rubidia se
nachdzely jen Ctyfi rostlinné vzorky, citron, limetka, nashi a avokado, tedy exotické rostliny,
které se b&zné nepéstuji na nadem uzemi, ale jsou dovazeny ze zahrani¢i. Nad 250 pg-dm
vzorky s nejvyssim zastoupenim rubidia, byly: kiwi, kurkuma (kurkumovnik dlouhy) a ¢ervena
fepa. Kiwi a kurkuma jsou rostliny péstované v Asii, napt. v Cing, Indii nebo na Sri Lance.
Vyssi vyskyt rubidia v téchto tiech rostlinach, mize byt nasledkem vyssi koncentrace rubidia
na uzemi, kde se tyto plodiny péstuji. Rubidium se vyskytuje v hojné mife v zemské kiife, kde
dochazelo nebo dochézi k vulkanickym jeviim. A mezi takovéto uzemi patii i Asie. Zastoupeni
vyssich koncentraci rubidia, nalezneme také v jilovité pudé, nebo také v ptidé bohaté na
zivec *7. A to mohlo zpisobit vys§i koncentraci rubidia v ervené fepé. Rubidium se do rostliny
dostava naptiklad z mineralt nebo podzemni vody, proto rostliny pfichazejici do pfimého styku

se zemi, obsahuji vyssi koncentraci rubidia.
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5. ZAVER

Tato diplomova prace je vénovana stanoveni rubidia ve vzorcich extraktl vybraného ovoce
a zeleniny. Pro stanoveni tohoto prvku v uvedenych vzorcich byla pro svoji vysokou citlivost
zvolena atomova absorpcni spektrometrie, a to jak s plamenovou, tak i s elektrotermickou
atomizaci. Nejprve byly optimalizovany podminky stanoveni pro plamenovou atomizaci na
spektrometru GBC 933 AA, byla optimalizovana pfedevsim pratokova rychlost paliva, vyska
paprsku nad hotakem a horizontalni plamenovy profil. Dalsi optimalizace se tykaly plamenové
atomizace na spektrometru ContrAA 700, optimalizovdna byla prutokova rychlost paliva,
vyska paprsku nad hranou hotdku, zkouman byl také vliv interferenti na stanoveni rubidia.
Bylo zjisténo, Ze toto stanoveni je jen minimalné ovlivnéno testovanymi interferenty.
K potladeni ptipadnych ionizacnich interferenci byl do roztokid piidavan roztok KCl. Dalsi
parametry byly optimalizovany pro elektrotermickou atomizaci na spektrometru ContrAA 700.
Mezi optimalizované parametry byla studovana vhodna teplotni zavislost pyrolyzy a teplotni

zavislost atomizace.

Po provedeni optimalizaci byly sestrojeny grafické zavislosti absorbance na koncentraci
rubidia v modelovych kalibra¢nich roztocich. Byly vypocteny zékladni charakteristiky metod:
mez detekce (LOD), mez stanovitelnosti (LOQ), opakovatelnost, linearni dynamicky a pracovni
rozsah, korela¢ni koeficient. Mez detekce pro stanoveni rubidia byla podle ocekévani vyssi pro
metody s plamenovou atomizaci neZ pro metodu s elektrotermickou atomizaci. Vzhledem
k vy$§im hodnotam meze detekce u plamenové atomizace bylo pro stanoveni obsahu rubidia

v realnych vzorcich zvolena metoda s elektrotermickou atomizaci.

Nedilnou soucasti této prace bylo stanoveni obsahu rubidia v rostlinnych extraktech. Jednalo
se 0 ovocné a zeleninové §tavy. Zastoupeny byly tropické i b&Zné rostliny a jejich plody. Stavy
byly ziskany odS$tavnénim rozdrceného rostlinného materidlu. U analyzovanych vzorkt byla
zméfena absorbance a pomoci kalibrani zavislosti byly vypocteny koncentrace rubidia
v rostlinnych extraktech. Z vysledkd vyplyva, Ze nejvyssi obsah rubidia se nachazi v ovoci
kiwi, kurkumé (kurkumovniku dlouhém) a ¢ervené fep€. Vysoké hodnoty u téchto vzorkt jsou
oduvodnitelné. Velky vliv ma samoziejmé i ptida, kde se rostliny péstuji. Vysoké koncentrace
rubidia ve tfech vySe zminénych vzorcich nejsou pro lidsky organismus nijak nebezpecné.
Rubidium ve formé rubidnych iontl je v lidském téle zpracovavano podobné jako draselné

ionty. A kazdy Clovék ma alesponi pill gramovou zasobu rubidia v téle.
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