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Abstrakt

Tato bakalarskd prace se zabyva stanovenim obsahu drasliku a Zeleza
ve vybranych vzorcich medu. Tyto prvky byly stanoveny metodou atomové absorpéni
spektrometrie s plamenovou technikou atomizace. Vzorky pouzité pii analyze
zastupovaly vybrané druhy kvétovych, medovicovych a smiSenych medi. Ve vétSing
ptipadli pochdzely vzorky od malych soukromych vcelatfti. Pro srovnani byly zatazeny

1 medy kupované.

Nejdfive byla pomoci pfipravenych standardnich roztokii provedena optimalizace
vysky paprsku nad hotdkem a pritokové rychlosti acetylenu, ktery slouzil jako palivo.
Optimalni podminky pro stanoveni zeleza byly zvoleny: vyska paprsku 6 mm prutokova
rychlost acetylenu 3,0 L min'. Pro stanoveni drasliku byly zvoleny optimélni
podminky: vyska paprsku 7 mm a priitokova rychlost 2,5 L min'. Pro kontrolu
spravnosti méfeni byla piipravena série roztoki Zeleza o koncentraci 10,0 mg L a byly
porovnéany ziskané signaly. Pro kazdy prvek byly za optimalnich podminek zjistény

meze detekce, meze stavitelnosti a opakovatelnost métent.

V posledni fad€ nasledovalo samotné métfeni vybranych prvki. Roztoky vzorkl
medu byly pfipraveny rozpusténim 6,0 g medu v 50 mL stabiliza¢niho roztoku pro
F-AAS. Obsah drasliku se pohyboval v rozsahu 316 - 6583 mg kg™!. Naméfené hodnoty
koncentrace Zeleza byly ve vSech piipadech niz§i nez hodnota limitu detekce pro tento

prvek.

Tato prace vedla zaroven i1 k porovnani druhti medu na zdklad¢ zastoupeni
vybranych prvkia, konkrétné na zastoupeni drasliku. Zavérem lze konstatovat, Ze

medovicovy med v porovnani s kvétovym obsahuje vyssi podil drasliku.
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Atomova absorpcni spektrometrie, plamenova atomizace, med, draslik, zelezo



Abstract

This bachelor thesis was focused on the determination of potassium and iron
content in the selected samples of honey. These elements have been determined by
the atomic absorption spectrometry with flame atomization. The samples used in
the analysis were representing the species of flower, honeydew, and mixed honeys. In
most of the cases, the samples came from small private beekeepers. For comparison,

there were also some samples of purchased honey included.

At first, with using the standard solutions, there were optimized the height of
the beam above the burner and the acetylene flow rate used as a fuel. The optimal
conditions for the determination of iron content were: the height was 6 mm and the flow
rate was 3.0 L min"'. For the determination of the potassium content, the optimal
conditions were: the height was 7 mm and the flow rate was 2.5 L min"!. To check
the accuracy of the measurements, a series of iron solutions with a concentration of
10.0 mg L' were prepared and the obtained signals were compared. Under the optimal
conditions for each element there was calculate the limits of detection and

quantification and repeatability of measurements.

Last but not least, the measurement of selected elements followed. Honey sample
solutions were prepared by dissolving of 6.0 g of honey in 50 mL of stabilization
solution for F-AAS measurement. The potassium content was in range

316 — 6583 mg kg™!. All concentrations of iron were lower than the limit of detection.

This thesis led to comparison of the types of honey according to the content of
selected elements, specifically content of potassium. In conclusion, it can be stated that
the concentration of potassium is higher in honeydew honey samples compared to

the flower honey samples.
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atomova absorp¢ni spektrometrie s plamenovou atomizaci
vybojka s dutou katodou

atomova absorpcni spektrometrie s technikou generovani hydrida
mez detekce

mez stanovitelnosti

relativni smérodatna odchylka

smérodatnd odchylka

americké ministerstvo zemédélstvi (ang. U.S. Department of Agriculture)

absorbance
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1 UVOD

Tato bakalaiska prace se vénuje problematice obsahu prvkil, konkrétné obsahu
drasliku a zeleza, ve vzorcich medu. V dnesni dobé se spousta lidi zajima o to, kolik
dana potravina obsahuje riznych latek nebo prvki, at’ pro zdravi prospésné nebo pro
zdravi Skodlivé. Med je prirodni potravina, kterd je navic zajimava v tom, Ze se na

sloZzeni maze projevit vliv skladby okoli, tedy zivotniho prostiedi.

V této praci byla pro zjisténi obsahu drasliku a Zeleza pouzita metoda atomové
absorp¢ni spektrometrie s plamenovou technikou atomizace, ktera umoznuje stanovit

1 nizké koncentrace prvk.

Vyhoda vyuziti plamenové techniky atomizace spoc¢iva v atomizaci vétSiny slozek
vzorku vlivem vysoké teploty plamene. Diky pouziti specifickych zdroji primarniho
zateni — vybojek s dutou katodou (HCL), je poté na detektoru zaznamenavéana
pfitomnost pouze stanovovaného prvku. Dal§imi vyhodami je napf. rychlost analyzy
vzorku.

2

Pouzité vzorky medu pochazeji z vétsi ¢asti od malych soukromych vcelarti. Na
zaklad¢ studii, které byly diive provedeny, lze o¢ekavat, ze obsah drasliku bude vysoky,
nebot’ se jedna o nejvice zastoupeny mineralni prvek v medu. Naopak je predpoklad, ze

zelezo se ve vzorcich bude vyskytovat v menSim mnozstvi.

1.1 Cil bakalaiské prace

Hlavnim cilem této bakalafské prace bylo stanoveni Zeleza a drasliku v nékolika
vzorcich medu pomoci atomové absorpcni spektrometrie s plamenovou technikou
atomizace. Soucasti této prace bylo zjiSténi optimalnich podminek pro stanoveni téchto

prvka, charakterizace obou metod stanoveni a provedeni analyzy dodanych vzork.



2 TEORETICKA CAST

Atomova absorp¢ni spektrometrie

Atomova absorpcni spektrometrie (AAS) je analytickd optickd metoda, ktera
slouzi k elementarni kvantitativni analyze prvka o nizkych koncentracich, pfi niz je
vyuzito méfeni absorpce elektromagnetického zafeni volnymi atomy prvki.
U plamenové techniky atomizace je Lambertliv-Beerav zdkon dobie splnén pro
koncentrace roztokd pfiblizné v rozsahu 0,1-100 ng mL™!, u elektrotermické pak v fadu
jednotek ng mL™!. Pomoci AAS lze stanovit az 60 prvki v periodické tabulce (Klouda,
2003).

2.1 Instrumentace

Atomovy absorpcni spektrometr se skladd ze zdroje primarniho zafeni,

atomizatoru, monochromatoru a detektoru.

eérovy 2dr0j
zateni

zpracovani

atomizator  p—— monochromatar detektor kg
signalu

vzorek

Obr. 2.1.: Schéma atomového absorpéniho spektrometru (Zaruba, et al., 2016).

Primarni zareni, které ma byt absorbovano atomy, musi mit vysokou energii
soustfedénou do uzkého spektralniho intervalu. Nejcastéji vyuZivanym zdrojem
primérniho zéfeni jsou vybojky s dutou katodou (HCL), které jsou zdrojem predevsim
rezonan¢nich atomovych ¢ar prvkl. Pro kazdy sledovany prvek je potfeba mit HCL
urcenou piimo pro dany prvek, nebot’ dutd katoda je vyrobena piimo z vysoce Cistého
sledovaného prvku, nebo je na nosné katod€, ktera je vyrobena z kovu s relativné
chudym emisnim spektrem. Anoda je vyrobena z kovu s vysokou teplotou tani (Zr, Ti,

Ta), vybojky jsou plnény vzacnym inertnim plynem (Ne, Ar) (Zaruba, et al., 2016).
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Obr. 2.2: Vybojka s dutou katodou (Cernohorsky & Jandera, 1997).

Dal$im typem primarniho zafeni mize byt bezelektrodova vybojka, popiipadé
laditelny barvivovy laser (Némcova, et al., 2004).

w7 owr

Dalsi casti atomového spektrometru je tzv. atomizator. Zde dochazi k atomizaci
a nésledné absorpci primérniho zafeni vzorkem. Atomizétor je systém, ktery je schopen
dostatec¢n¢ ucinné prevést stanovovany prvek z roztoku do zékladniho atomérniho stavu.
Druhy atomizatort:

a) Pii plamenova technice se kapalny vzorek nebo roztok vzorku nasava do
pneumatického zmlZzovace, kde vznikd jemny aerosol vzorku, ktery je dale
zavadeén do plament realizovanych smési paliva a okysli¢ovadla.

b) Pii elektrochemické atomizaci se davkuje velmi malé mnoZstvi vzorku do
specidlni miniaturni odporové vyhfivané kyvety. K atomizaci dochazi
postupnym ohfevem kyvety priichodem elektrického proudu.

c) Pri technice generovani a atomizace tékavych sloucenin se nejdiive analyt
prevede na t€kavou slouceninu. Tato sloucenina, nejcastéji hydrid, se oddéli od
matrice vzorku a je atomizovana ve specidlnim kfemenném atomizatoru, ktery je
umistén v optické ose AAS. Generace t€kavych hydridi je omezena pouze na

hydridotvorné prvky (As, Se, Bi, Sn, Sb, Pb).

Pravé na zéklad¢ atomizace sledovaného prvku, tedy na druhu atomizétoru,

rozliSujeme AAS na F-AAS, ET-AAS a HG-AAS (Némcova, et al., 2004).

Treti ¢asti je monochromator, ktery slouzi k izolaci spektralniho intervalu, ve
kterém se nachazi ptislusna absorpéni rezonanc¢ni ¢ara sledovaného prvku. VétSinou se
uziva interferometricky zhotovenych mfizek pro rozsah vlnovych délek 190-900 nm.
(Némcova, et al., 2004). V AAS se vyuzivaji monochromatory témét vyhradné

konstrukce Czerny-Turner. Velikost intervalu vinovych délek se voli velikosti vystupni

-10 -



Stérbiny monochroméatoru. V AAS se pak bézné pracuje s intervaly od 0,2 do 2,0 nm.

(Cernohorsky & Jandera, 1997)

Pro detekci zafeni se vyuziva predevSim fotondsobi¢, ktery je dale potom
napojeny na vyhodnocovaci zafizeni. Fotonasobi¢ je evakuovana sklenéna barika.
Uvnitt je fotocitliva katoda, anoda a systém dynod. Linearita odezvy fotonasobicl je
vysoka (5-6 ¥adil) a asova konstanta velmi nizka (10 — 10”) , tudiz je mozné provadst

rychla méfeni v §irokém rozsahu intenzit. (Cernohorsky & Jandera, 1997).

2.2 Plamenova technika

Plamenova technika je nejstar§$im druhem atomizace. Jejim principem je
pievedeni roztoku na aerosol ve zmlzovaci a zavadéni tohoto aerosolu do laminarniho
plamene, tj. do hotdku je vedena jiz pfedem promichana smés paliva a okyslicovadla.
Hotéky jsou nejcastéji konstruované jako $térbinové a jsou vyrobeny bud’ z nerezu,
nebo z titanu. Nejcastéji pouzivanym palivem je acetylen a okyslicovadlem vzduch

nebo oxid dusny (Cernohorsky & Jandera, 1997).

Plamen neni homogenni, ale sklada se z n¢kolika vyrazn¢é ohrani¢enych oblasti.
Tésné nad Stérbinou se nachazi predehfivaci zona, kde se plyny zahtivaji na zapalnou
teplotu. Nasledné navazuje primarni reakéni zona, ve které dochdzi k hotfeni
a komplikovanym radikalovym reakcim. Na tuto vrstvu navazuje mezireakéni zdna,
ktera neni ovlivnéna kyslikem z okolni atmosféry, ale je zde nedostatek oxidovadla,
které se jiz spotiebovalo v primarni reakéni zoné. Zde jsou vyrazné redukéni podminky,
proto se tato zona vyuziva pro analyzu prvkd, které tvofi termicky stabilni oxidy. Nad
mezireakéni zonou je sekundarni zona, kde dochazi k dohotivani zpisobenému difuizi

kysliku z okolni atmosféry (Cernohorsky & Jandera, 1997).

Z analytického hlediska se nejvice vyuZiva oblast mezireakéni zony, popiipade
oblast tésn¢ nad touto zénou. Pro ziskani vysledkd je nutné optimalizovat tzv. vysku
pozorovani, tedy misto kudy prochazi paprsek plamenem. Optimalizace se provazi
pomoci vertikalniho rozloZeni intenzity absorpce, které se oznacuje jako tzv. plamenovy

profil (Cernohorsky & Jandera, 1997).
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2.3 Med

Podle vyhlasky 76/2003 Sb., med je , potravina prirodniho sacharidového
charakteru, slozena prevazné z glukozy, fruktozy, organickych kyselin, enzymii
a pevnych castic zachycenych pri sbéru sladkych stav kvetu rostlin (nektar), vymeéski
hmyzu na povrchu rostlin (medovice), nebo na zivych Ccastech rostlin véelami
(Apis mellifera), které sbiraji, pretvareji, kombinuji se svymi specifickymi latkami,
uskladnuji a nechavaji dehydratovat a zrat v plastech. Slozeni, barva, aroma a chut’
medu jsou nejvice ovlivnény druhem rostlin, geografickym regionem, klimatem

a druhem vcel, ktery med produkuji (da Silva, 2016).

Ucelem zrani medu je pretvorfeni fidkych, a mikrobidlné nestabilnich pfirodnich
Stav na hutné a mikrobidlné stalé zimni zdsoby. Pfi zrani se méni chemické slozeni

puvodnich surovin. Sté€pi se sachardza na invertni cukr a zarovein z jednoduchych cukrii

vvvvvv

2.3.1 Druhy medu
Medy se déli podle svého rostlinného pivodu na medy kvétové (nektarové)

a medovicové.

Kvétovy med pochdzi prevazné znektaru kvétd, ktery vcely sbiraji. Pokud
pochazi zjednoho druhu rostliny, mluvime o medu jednodruhovém (napiiklad
pampeliskovy, akatovy, lipovy), pokud z vice druhti rostlin, poté se med oznacuje jako

vicedruhovy (Vesely, 2003).

Medovicovy med vznikd jako vedlejsi produkt ¢innosti nékterych druhti msic.

Ty nabodavaji listy nebo jehlice stromt, vysavaji rostlinnou $tdvu a zuzitkovavaji z ni

pro svou potiebu pouze bilkoviny. Zbylou rostlinou $tdvu, bohatou na cukry, vysttikuji

ve formé kapének na povrch listli nebo jehlic. Pravé tyto kapénky vcely sbiraji jako
medovici (Semeradova, 2013).

Medovicovy med se vyrazné li§i od kvétovych medi jednak tmavou barvou,

jednak pomalou krystalizaci. Pfi krystalizaci se vytvareji hrubé krystaly, které se usazuji

na dné nadoby, nad kterymi je fidsi tekutd vrstva. Medovicové medy maji harmonickou

chut, coz je dano vysSim obsahem mineralnich latek a mensi kyselosti (Vesely, 2003).
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Dal$im druhem medt jsou medy smisené, ty jsou smési jak medu kvétového, tak
medu medovicového. VétSinou ma tento med svétlou zlatozlutou barvu a je tekuty

(Semeradova, 2013).

2.3.2 SloZeni medu

Nejcast¢jsi slozkou medu jsou monosacharidy, zejména glukosa a fruktéza. Pravé
obsah cukri v medu je odpovédny za energetickou hodnotu, viskozitu a granulaci.
Témeét u vSech druhlt medu byva vyssi obsah fruktézy nez glukosy, vyjimkou medu
tepkového (Brasicca napus) a medu pampeliSkového (Taraxacum sp.), kde je vyssi

obsah glukosy, proto tyto medy rychleji krystalizuji nez ostatni druhy (da Silva, 2016).

V medu je obsazeno velké mnozstvi vitaminl, zejména vitaminy B komplexu
a vitamin C, ktery je odpovédny za antioxidantni u¢inky. Med obsahuje velké spektrum
aminokyselin, pfiCemZ v nejvétSim zastoupeni se vyskytuje prolin, ktery vcely
produkuji pifi sekreci slin b&hem piremény nektaru na med. Organické kyseliny
vyskytujici se v medu jsou odvozené od pritomnych sacharidii. Vznikaji diky enzymtm,

které vylucuje véela medonosna (da Silva, 2016).

Obsah mineralnich latek v medu je ovlivnén geografickym a botanickym
puivodem. Mezi nejcastéji zastoupené prvky patii (K, Na, Mg, Ca, P, CI, S) a mezi
stopové prvky (Zn, Fe, Mn, Pb, Cd, Ni atd.) (Lanjwani, 2019). Pokud se krmné oblast
vc¢el nachazi v blizkosti primyslové nebo méstské oblasti, v blizkosti silnic, dalnic, doli
a tovaren, pak bude koncentrace urcitych prvki (tj. Al, Cd, Cu, Mn, Pb, Pd, Zn)
v rostlinnych zdrojich, a tedy i v medu, vys§i ve srovnani s medem zjinych oblasti.
Toto je zplisobeno tim, Ze rostliny jsou schopny akumulovat prvky z prostiedi, coz se

nasledné projevi i v nektaru, ktery je véelami sbiran (de la Guirdia & Garrigues, 2015).

Pro stanoveni majoritnich a minoritnich prvki jako jsou Cu, K, Fe a Zn je typicky
pouzivanou analytickou metodou F-AAS, avSak stopové prvky jako jsou napiiklad Cd,

Co a Pb jsou stanovovany spiSe HG-AAS (de la Guirdia & Garrigues, 2015).

Sledovani koncentrace stopovych prvkli u medu sohledem na geochemické
podminky, mize pomoci kontrolovat kumulativni znecisténi Zivotniho prostiedi na

daném uzemi (de la Guirdia & Garrigues, 2015).
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2.3.3 Utinky medu
Med je pouzivan po dlouhou dobu historie. Uz ve starovéku lidé pouzivali med
z potravinarského hlediska jako sladidlo, kviili vysokym nutri¢cnim hodnotam, ale také

(antibakteridlnimi, antifungnimi, antivirotickymi) a antioxidantnimi u¢inky.

Za antimikrobialni u¢inky medu jsou odpoveédny fyzikalné-chemické vlastnosti.
Z mnoha studii je jasné, ze za antimikrobidlni u¢inky je odpovédna vysokd osmolarit
anizkad hodnota pH. Nizkd hodnota aktivity vody v medu inhibuje rist 60 druhii
bakterii, v€etn¢ aerobnich a anaerobnich druhti (Molan, 2001). Med je s rozsahem pH
mezi 3,2-4,5 povaZzovan za mirn¢ kyselou latku. Samotné nizké pH inhibuje riist mnoha
patogennich bakterii. Dals$i vliv na tyto U¢inky maji vysoké koncentrace cukrii
a pritomnost antimikrobidlnich a baktericidnich faktordi (H20, antioxidanty,
polyfenoly, lysozymy flavonoidy a peptidy produkované vcelami) (Israili, 2014).
V medu jsou pfitomny latky jako vitamin C, kataldzy, peroxidazy a dal$i enzymy, které

jsou odpovédné za antioxidantni €¢inky (Boukraa, 2010).

2.4 Zelezo

Zelezo je nejhojnéji se vyskytujici piechodny kov. V piirodé se vyskytuje
v mineralech a v rudach, nejéastéji ve formé oxid a uhli¢itant. Zelezo tvoii hojné

slouceniny s oxida¢nimi ¢isly 11+ a I1I+. (Luke$ & Micka, 1998).

V lidském téle je zelezo obsaZeno zejména v hemu (hemoglobin, myoglobin
a dal8i enzymy). Zbytek Zeleza se vyskytuje v neaktivni formeé v jatrech, slezin¢, kostni
dieni a také v krvi navazané na transportni protein transferin (Zadak, 2008). Nicméné
jak nadbytek, tak deficit, je pro organismus Skodlivy. Pfi nadbytku dochézi ke tvorbé
volnych radikall, proto je hladina zeleza v organismu vysoce regulovana (de la Guirdia

& Garrigues, 2015).

Mnozstvi Zeleza, které se vyskytuje v medu je riizné. Podle rozsahlé pakistanské
studie z roku 2019, kde byl zkouman obsah 13 rGznych minerali ve 30 vzorcich medu
zcelého statu, bylo vysledkem mnozstvi Zeleza pohybujici se vrozsahu

2,98-16,2 mg kg! (Lanjwani, 2019).

-14 -



2.5 Draslik

Draslik je sedmy nejvice zastoupeny prvek na zemi. Draslik 1ze nalézt ptirozené
v desitkach ptirodnich sloucenin a ve stovkéach primyslovych produktt, mélokdy lze ho
nalézt v Cisté form¢ jako mékky stiibrno-bily kov. Byl objeven v roce 1807, kdy byl
ziskan elektrolyzou roztaveného KOH (Roza, 2008). Pfi plamenové zkousce se draselné

ionty prokazuji fialovym zbarvenim plamene.

Draslik je biogenni prvek, ktery je hojn¢ zastoupen v zivych organismech, véetné
lidského téla. Draslik pomaha ke spravné Cinnosti nervové soustavy, ¢innosti svalll

a spole¢n¢ se sodikem udrzuji spravny osmoticky tlak (Woodford, 2003).

Draslik je nejvice zastoupenym minerdlnim prvkem v medu. Hodnoty drasliku,
ktery se vyskytuje v medu je v riznych zdrojich udavan rozdiln€. USDA uvadi, ze
obsah drasliku je 520 mg kg™ . V jiném zdroji je uvadéno, Ze se obsah drasliku v medu

pohybuje v rozmezi od 40-3500 mg/100 g (Ajibola, et al., 2012).
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 PouZzivané pfistroje a zafizeni, pracovni parametry

Béhem prace byly pouzity:

atomovy absorp¢ni spektrometr GBC 933AA (GBC, Australie)

pfistroj na vyrobu deionizované vody Milli-Q plus (Millipore, USA)
analytické vahy (Sartorius, Ceska republika)

automatické pipety o objemech 100 pL, 1000 puL, 5 mL a 10 mL (Thermo
Fisher Scientific, USA)

laboratorni vahy KERN PEJ 2200-2M (Kern, Némecko)

vybojky s dutou katodou pro stanoveni Fe a K, typ SpektrAA Lamp (Varian,
Australie) pouzité pro méfeni pfi vinovych délkéch 248,5 nm pro zelezo

a 766,5 nm pro draslik

3.2 Pouzivané chemikalie:

Béhem prace byly pouZity tyto chemikalie:

standardni roztok drasliku (CertiPUR®°, MECK spol. s.r.o., Némecko),
ktery byl tvofen rozpusténym dusicnanem draselnym v 0,5M kyseling

dusi¢né o celkové koncentraci 1000 mg L

standardni roztok zeleza (CertiPUR®, MECK spol. s.r.o., Némecko), ktery

byl tvofen rozpusténym Zelezem o celkové koncentraci 1000 mg L

pevny nonahydrat dusi¢nanu zelezitého (Fisher Scientific UK, Velka

Britanie) o M; = 404

standardni roztok Zeleza ASTASOL® (Analytika, spol. s.r.o., Ceské
republika), ktery byl tvofen rozpusténym zelezem a 2% kyselinou

dusiénou o celkové koncentraci 1,000+0,005 g L™!

koncentrovand 65% kyselina dusiénd (Analytika, spol. s. r. o, Ceska

republika)
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V tab. 3.1 jsou popsany vzorky medu, které byly pouzity k analyze. Mezi vzorky
jsou medy jak kupované, tak medy domaci, které prevazuji. VétSina domdacich medh
pochazi z usteckého kraje, a to zejména z oblasti Podbotranska. Dalsi vzorky pouzité pti
analyze pochazeji z oblasti Pelhiimovska na Vysocin€. Vzorky €. 2 a vzorek €. 4 jsou
zastupci kupovanych medd, a to od jedné z nejvétsich firem, kterd na ¢eském trhu medy
prodava.

Mezi analyzovanymi vzorky medi byly zastupci meda kvétovych, medovicovych
1 smisenych.

Tab. 3.1.: Seznam a popis analyzovanych vzorkd medu.

Vzorek Lokalita/Obec Druh medu
1 Pelhfimovsko Kvétovy
2 CR a stfedni Evropa Kvétovy, luéni
3 Libov Kvétovy smiSeny
¢ et Medovicovy
5 Nepomysil Smiseny
6 Nepomys| Kvétovy
7 Pelhfimovsko Lesni
8 Vroutek Medovicovy

3.3 Pfiprava roztok

Nejprve byl pfipraven stabilizacni roztok. Ten byl tvofen 0,24% kyselinou
dusi¢nou v deionizované vod¢. Pro ptipravu stabilizacniho roztoku bylo pouzito 5,0 mL
koncentrované kyseliny dusicné v 1000 mL odmérné bance, kterd byla nasledné

doplnéna po rysku deionizovanou vodou.

Pro zvoleni spravnych parametrli méfeni a vytvoreni kalibracnich kiivek pro
stanoveni drasliku a Zeleza bylo zapotiebi pfipravit pro kazdy prvek kalibracni roztoky
o riznych koncentracich. Kalibra¢ni roztoky drasliku byly pfipraveny ze standardniho
roztoku drasliku, ktery byl nejdfive desetkrat ziedén a stabiliza¢niho roztoku pro
F-AAS. Do péti 100mL odmérnych banck bylo pfipraveno pét kalibracnich roztokt

o ruznych koncentracich. Objemy potiebné k ptipraveé roztokil jsou uvedeny v Tab. 3.2.
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Tab. 3.2: Objemy standardniho roztoku drasliku pouzitych pro pfipravu kalibraénich roztoku
o celkovém objemu 100 mL.

Koncentrace 0,10 0,25 0,50 1,00 2,50
[mg L]
V(standard. roztok K) 0,10 0,25 0,50 1,00 2,50
[mL]

Kalibracni roztoky zeleza byly pfipraveny ze standardniho roztoku Zeleza
a stabiliza¢niho roztoku pro F-AAS. Do odmérnych 100mL ban€k bylo pfipraveno
pét roztokl o riznych koncentracich. Objemy potiebné k pfiprave roztokl jsou uvedeny
v Tab. 3.3.

Tab. 3.3: Objemy standardnich roztoka Zeleza pouzitych pro pfipravu kalibraénich roztoku
o celkovém objemu 100 mL.

Koncentrace 0,50 1,00 2,50 5,00 10,0 25,0
[mg L]
V(standard. roztok Fe) 0,05 0,10 0,25 0,50 1,00 2,50

[ml]

Pro srovnani obsahu zeleza byly pfipraveny Ctyii roztoky, pro které byly pouzity
Ctyfi rizné zdroje Zeleza. Pfi piipravé prvniho roztoku Zeleza byl nejdiive pfipraven
roztok o koncentraci 1,00 g L, ktery byl nasledné nafedén deionizovanou vodou na
10,0 mg L. Pro ptipravu bylo navazeno 0,7237g pevného nonahydratu dusi¢nanu

zelezitého.

Zbylé tii roztoky pro srovnani byly pfipraveny tak, Ze pomoci automatické pipety
byl vzdy odebran 1,00 mL ze zasobniho roztoku do 100mL odmérné banky a doplnén

deionizovanou vodou po rysku. Tim byl pfipraven roztok o koncentraci 10,0 mg L.

Samotné roztoky analyzovanych medt byly ptfipraveny navazenim 6,0 g medu do
kadinek, kde byl med nasledné rozpustén stabilizaénim roztokem za zvySené teploty
(60 °C). Rozpustény med byl poté pireveden do odmeérné banky a doplnén na

pozadovany objem 50,0 mL stabiliza¢nim roztokem.
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3.4 Statistické zpracovani vysledka

Béhem prace na spektrometru byly pii kazdém méfeni naméieny tii hodnoty
analytického signdlu (absorbance). Vyslednd hodnota absorbance je v této praci
prezentovana ve form¢ medidnu, tedy prostfedni hodnoty souboru tfech namétenych

vysledkil sefazenych vzestupné podle velikosti.

Déle bylo nutné prepocitat relativni smérodatné odchylky (poskytnuté
spektrometrem) na smérodatné odchylky ve vztahu k medianu. Smérodatna odchylka

byla vypoctena ze vztahu

.100%,

Sy =

L )

kde s, je relativni smérodatna odchylka, s je smérodatna odchylka a X je stiedni

hodnota neboli median.

Mez detekce LOD je definovana jako nejmensi koncentraci analytu ve vzorku,
kterou miizeme detegovat pouzitou metodou. Mez detekce tedy odpovida trojnadsobku

smérodatné odchylky (36) signalu nulového vzorku. Vztah pro vypocet LOD je dan

LOD = 35 (blanc),
k
kde sje smérodatnd odchylka z 15-ti naméfenych hodnot blanku a kje smérnice

kalibraéni pfimky.

Mez stavitelnosti LOQ se uvadi jako nejmensi koncentrace analytu, kterou
muizeme metodou stanovit s pfijatelnou piesnosti. Mez stavitelnosti tedy odpovida
desetinasobku smérodatné odchylky (106) signalu nulového vzorku.

10-s (blanc)

L0Q = 20,

kde sje smérodatna odchylka z 15-ti naméfenych hodnot blanku a kje smérnice

kalibra¢ni pfimky.
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4 VYSLEDKOVA CAST A DISKUZE

4.1 Optimalizace parametril

Aby byly ziskdny dostatecné piesné vysledky, bylo potieba nejdiive zjistit
optimalni podminky, pii kterych bude odezva pfistroje, tedy analyticky signal, co
nejvyssi. Tim padem bude i maximdlni citlivost méfeni. Parametry, které byly
optimalizovany, jsou vySka paprsku nad hotakem a priitokova rychlost paliva
(acetylenu). Nejprve byly zjistény optimalni podminky pro draslik, které byly méteny
pii vinové délce 766,5 nm. Nasledn¢ byly stejnym postupem zjistény optimalni
podminky pro zelezo, ty byly méfeny pii vinové délce 248,3 nm. V pribéhu méteni
byly vzdy zaznamenévany tfi hodnoty po tfech sekundach, které byly nasledné
statisticky zpracovany. Neni-li uvedeno jinak, vSechny vysledky jsou prezentovany ve

formé medianu a v grafech doplnény o chybové usecky.

4.1.1 Optimalizace vySky paprsku nad hoiiakem

Prvnim optimalizovanym parametrem byla vyska paprsku nad hotakem. Pro toto
méfeni byl pouZit roztok drasliku o koncentraci 0,25 mg L. Pfi hledani signalu byly
prométeny vSechny hodnoty na stupnici pro vysku hotéku, tedy od 0-8 mm. Béhem
meéfeni byla jako slepy vzorek pouZita deionizovana voda. Hodnoty namétenych signali

byly zaznamenany do grafu (Obr. 4.1).

0,05 T T T T T T T T

A

0,04 * _

0,03 / —
0,02 / -

0,01 - o—* -

0,00 T T T T T T T T T
0 2 4 6 8

vyska paprsku, mm

Obr. 4.1: Zavislost absorbance na vySce paprsku nad hofdkem (pro roztok drasliku)

cxk=0,25mg L"; 41=0,8 nm; / = 4,0 mA; /= 766,5 nm; v,c=2,0 L min"'
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Z grafu lze vycist, ze ¢im vySe prochazi paprsek zafeni nad hofdkem, tim
intenzivngj$i je odezva pfistroje. Nejintenzivnéj$i hodnota signdlu byla nameétena
v poloze 7 mm. V poloze 8 mm signal opét zaCina klesat, nebot’ paprsek jiz prochazi
sekundarni zoénou plamene, kde je vysledny signal ovlivnén kyslikem z okolni

atmosféry.

Stejnym zplsobem bylo postupovéano i u hleddni optimalni vysky paprsku nad

hotdkem pro Zelezo. Pro méfeni byl pouZit roztok o koncentraci 5,00 mg L.

A
0,10 ~
/i/
] /i _
0,08 - ¢
0,06 - }
0,04 /
0,02
T T T T T T T T T
0 2 4 6 8

vyska paprsku, mm

Obr. 4.2: Zavislost absorbance na vySce paprsku nad hofdkem (pro roztok Zeleza)

cre=5,0mg L"; 4=0,2 nm; /= 5,0 mA; 1= 248,3 nm; v,c=2,0 L min’!

V grafu mlUzeme vidét, Ze nejvysSi odezva pfistroje pii optimalizaci vysky
paprsku nad hotdkem byla naméfena v poloze 6 mm. Prib¢h této zavislosti lze vysvétlit

podobné jako v piipad¢ drasliku.

4.1.2 Optimalizace priitokové rychlosti paliva

Dal§im parametrem byla pritokova rychlost paliva, v tomto piipad¢ acetylenu.
Jako okyslicovadlo byl ve vSech ptipadech pouzit vzduch. Vyska paprsku nad hotfakem
pfi tomto méfeni byla nastavena do polohy 7 mm. Pfi optimalizaci pritokové rychlosti
paliva byl pouzit roztok drasliku o koncentraci 1,00 mg L. Pfi optimalizaci byl
proméien rozsah priittokové rychlosti acetylenu 2,0 - 4,0 L min™'. Naméfené hodnoty

signall byly nasledn€ zaznamenany do grafu (Obr. 4.3).
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Obr. 4.3: Zavislost absorbance na prutokové rychlosti acetylenu (pro roztok drasliku)
cxk=1,00 mg L!; ; 4/=0,8 nm; I = 4,0 mA; /= 766,5 nm; h=7 mm
Nejvyssi hodnota signalu byla naméfena pii pratokové rychlosti acetylenu
2,5L min'!. V grafu lze vidét, Ze se zvySujici se priitokovou rychlosti paliva kles4
intenzita signalu. Tento pokles by mohl byt vysvétlen ptfitomnosti nadbytku paliva ve

smési, kterd je spalovéna.

Stejnym zplisobem byla zjistovana i pratokova rychlost acetylenu pro roztok
zeleza. Vyska hotdku byla nastavena do polohy 6 mm. Pfi méfeni byl pouzit roztok

zeleza o koncentraci 10,0 mg L. Naméfené hodnoty byly zaznamenany do grafu.

A 022 ——

0,20—- /

0,18—- e |
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0,14-_
0,12—_
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0,08 4
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2,0 2,5 3,0 3,5 4,0

pritokova rychlost, L min~

1

Obr. 4.4: Zavislost absorbance na pritokové rychlosti acetylenu (pro roztok zeleza)
cre=10,0mg L'; ; 42=0,2 nm; I = 5,0 mA; 1= 248 3 nm; 4= 6 mm
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Z grafu je opét patrné, ze nejvysSsi signal byl zjiStén pii pritokové rychlosti
acetylenu 3,0 L min™!. Postupny nartist odezvy piistroje pfi niz§ich hodnotach priitokové
rychlosti je pravdépodobné zplisoben nedostateCnym obsahem paliva v reakéni smési,
tudiz se v plameni nesta¢i vSechny ostatni latky dostatecné rozlozit a atomizovat. Po
dosazeni maximalni hodnoty absorbance opét zacinaji signdly klesat, nebot’ v reakéni

smési je naopak nadbytek paliva.

4.2 Kalibra¢ni zavislost

Po nastaveni vhodné vinové délky, optimdlni vysky paprsku nad hotdkem
a prutokové rychlosti acetylenu, mohly byt proméfeny kalibracni roztoky a sestrojena

kalibra¢ni zavislost.

Pro sestrojeni kalibra¢ni zavislosti drasliku bylo potfeba nejdiive zméfit
absorbance odpovidajici pfipravenym kalibra¢nim roztoktim o koncentracich 0,10; 0,25;
0,50; 1,00 a 2,50 mg L!. Optimalni parametry pro méfeni drasliku byly: vyska paprsku

1

nad hotfdkem 7 mm, pritokova rychlost acetylenu 2,5 L min™, Sifka spektralniho

intervalu 0,8 nm a napajeci proud vybojky 4,0 mA.

Z téchto hodnot byl nadéle sestrojen graf zavislosti absorbance na koncentraci

roztokli métenych pii vinové délce 766,5 nm (Obr. 4.5).

T T T T T T T T
A 0,40

0,35-_ ¢
0,30-_
0,25—_ ]
0,20-
0,15—- .
0,10—- /

0,05—- e )

0,00

T T
0,0 05 1,0 1,5 2,0 2.5
cK, Mg L'1

Obr. 4.5: Zavislost absorbance na koncentraci drasliku
I=4,0 mA; 4/=0,8 nm; 1= 766,3 nm; voc=2,5L min; A =7 mm
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Z grafu je patrné, Ze kalibra¢ni zavislost pro draslik je linearni témet v celém

méfeném intervalu.

Pro sestrojeni kalibracni zavislosti Zeleza bylo potfeba nejdiive zméfit absorbance
odpovidajici pfipravenym kalibracnim roztokiim o koncentracich 0,50; 1,00; 2,50; 5,00;
10,0 a 25,0 mg L. Optimalnimi parametry byly tentokrat vyska paprsku nad hotdkem
6 mm, priitokova rychlost acetylenu 3,0 L min’!, §iika spektralniho intervalu 0,2 nm

a napgjeci proud vybojky 5,0 mA.

Z téchto hodnot byl nadéle sestrojen graf zavislosti absorbance na koncentraci

roztokli métenych pti vinové délce 248,3 nm (Obr. 4.6)

A 0,7 T I T I T T T T
0,6 —
0,54
0,4 B
0,3 — .

" / _

0,1 _ / 4

0,0 .

T T T T T T T
0 5 10 15 20 25
CFe, Mg L'1

Obr. 4.6: Zavislost absorbance na koncentraci zeleza.
I1=5,0 mA; 47=0,2 nm; A= 248,3 nm; vee= 3,0 L min"'; # = 6 mm

Na grafu lze vidét, Ze kalibracni ptimka z pocatku strmé stoupd. Nasledné dochézi
se zvySujici se koncentraci Zeleza k jejimu zakfiveni. Linedrni ¢ast kalibracni pfimky
Ize spatiit pro rozsah koncentraci do 10,0 mg L. Tento linearni tsek byl nasledné

pouzit pro piepocet navazky medu potiebné k ptipravé mefenych roztoka vzorka.
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4.3 Srovnani standardnich roztokua zeleza

V Tab. 4.3 jsou uvedeny hodnoty naméfenych absorbanci pro standardni roztoky
zeleza a pro roztok, ktery byl pfipraven z pevného vzorku. Pro spravnost méreni byly
pfipraveny roztoky o stejné koncentraci, tedy o koncentraci 10,0 mg L.

Tab. 4.3: Naméfené hodnoty absorbanci pfi vinové délce 248,3 nm pro roztoky Zeleza
o koncentraci 10 mg L' a objemu 100 mL pfipravenych z riznych chemikalii.

Chemikalie Pevny Analytica s. r. o MECK s.r. 0. MECK s.r. o.
Fe(NO3);-9H,0 T (d.ex.2012) (d.ex.2010)
A 0,245 + 0,00297 0,263 + 0,00176 0,275 + 0,00184 0,272 + 0,00590
RSD 1,21 0,67 0,67 2,17

Z celkového pohledu lze fict, Ze roztoky Zeleza, které byly pfipraveny z riznych
zdrojti, vykazuji pfi koncentraci 10,0 mg L podobnou hodnotu absorbance. Tudiz
u roztoku ptipraveného z pevného vzorku dusi¢énanu Zelezitého, to mize byt zptisobnou
tim, Ze pevnd latka je hydratem s ne zcela pfesné¢ definovanym slozenim (Casem se

muze ménit).

4.4 Opakovatelnost méfeni

Opakovatelnost méfeni udava, jak ptresné jsou vysledky u opakované meéteného
jednoho vzorku analytu v kratkém Case provadéné jednim analytikem, jednou metodou
a jednim pfistrojem. V této praci byl takto patnactkrat proméfen standardni roztok
zeleza o koncentraci 10,0 mg L' a standardni roztok drasliku o koncentraci 1,00 mg L.

Vypoctené hodnoty opakovatelnosti jsou uvedeny v Tab. 4.4.

4.5 Zékladni charakteristiky stanoveni

Pii méfeni kalibracnich roztokii byly zjiStény tyto zakladni charakteristiky, které

jsou uvedeny v Tab. 4.4. Pro vypocet LOD a LOQ roztoku zeleza byl zvolen kalibra¢ni

cvwvr

opét kalibra¢ni roztok s nejniZsi koncentraci, a to s koncentraci 0,10 mg L™!.
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Tab. 4.4: Vypoctené hodnoty meze detekce, meze stavitelnosti, citlivosti a opakovatelnosti.

Fe K
LOD [mg L] 0,20 0,013
LOQ [mg L] 0,65 0,045
Citlivost [L mg™] 0,0260 0,284
Opakovatelnost [%] 0,74 0,90
Korelaéni koeficient 0,9862 0,9983

4.6 Stanoveni koncentrace prvkil ve vzorcich

Po zjisténi optimalnich podminek pro kazdy z prvka piiSlo na fadu samotné

méteni jednotlivych vzorki medu.

Software atomového spektrometru byl nastaven tak, aby po zmétené absorbanci

roztoku analyzovaného medu vypocital koncentraci stanovovaného prvku.

Nejdiive bylo zméfeno pét standardnich roztokl Zeleza o koncentracich 0,50;
1,00; 2,50; 5,00 a 10,0 mg L!. Ze zméfenych hodnot byla automaticky vytvoiena
kalibrac¢ni zavislost (Obr. 4.7).
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Obr. 4.7: Kalibraéni zavislost Zeleza vytvorena softwarem spektrometru
I=5,0mA; ; 42=0,2 nm; /= 248,3 nm; voc.=3,0 L min!; /=6 mm
Nasledné byly prométeny jednotlivé roztoky medl. V pribéhu méfeni byly opét
zmé&feny tfi hodnoty absorbance po dobu tii vtefin, statisticky zpracovany a ve formé
medianu byly vyneseny v zavislosti na koncentraci na kalibra¢ni piimku. Jako kontrolni

roztok pro odezvu pfiistroje byl po zméteni kazdého roztoku medu pouzit kalibra¢ni

roztok Zeleza o koncentraci 5,00 mg L.
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Z namé&fenych vysledkii koncentrace Zeleza 1ze konstatovat, Ze Zelezo je stopové
zastoupenym prvkem medu. I pfesto, Zze v poloviné zkoumanych vzorcich byl obsah
zeleza detekovan, nelze fict, jaké bylo jeho pifesné zastoupeni. Naméfené hodnoty
koncentraci zeleza jsou hodnoty nizs§i nez LOD, Ize tedy konstatovat, ze zelezo je ve

vzorcich nedetekovatelné.

Timto zpuisobem byla stanovena i koncentrace drasliku. Nejdiive byly zméteny
standardni roztoky drasliku o koncentracich 0,10; 0,25; 0,50; 1,00 a 2,50 mg L.

Z téchto roztokii byla nasledné automaticky vytvoiena kalibracni piimka (Obr. 4.8)
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Obr. 4.8: Kalibraéni zavislost drasliku vytvofena softwarem spektrometru
1=4,0mA; ; 41=0,8 nm; /= 766,3 nm; v,c=2,5L min’'; A =7 mm
V dal$im kroku byly proméfeny analyzované vzorky medu. Jako kontrolni roztok
pro kontrolu odezvy pftistroje po zméteni kazdého roztoku medu byl pouzit kalibracni

roztok drasliku o koncentraci 1,00 mg L.

Jelikoz je draslik nejvice zastoupenym mineralnim prvkem v medu, pfi zméteni
piipravenych roztokl vykazoval velmi vysoké hodnoty absorbance. Z toho diivodu bylo
nutné pfipravené roztoky stokrat nafedit. K fedéni byla pouZita deionizovana voda.
V ptipadé vzorku €. 7, ktery obsahuje vysoké mnozstvi drasliku, bylo potieba stokrat

zfedény roztok jesté nasledné desetkrat natedit.
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Tab. 4.5: Vysledné koncentrace drasliku v mg L' (fedéné vzorky) a pfepocitané koncentrace
v mg L' (po zapocteni fedéni)

vzorek ck - 102 [mg L] ck [mg kg
1 0,86 716
2 0,62 517
3 1,82 1517
4 0,96 800
5 1,02 850
6 0,38 316
7 0,79* 6583
8 1,98 1650

* desetkrat nafedény roztok

Na zaklad¢ zméfenych hodnot drasliku lze fict, Ze je jeho obsah v medu vysoky.
Tato skutecnost souhlasi s doposud publikovanymi vysledky, Ze draslik je nejvice
zastoupeny mineralni prvek v medu. Obsah drasliku v métenych vzorcich se pohyboval
vrozmezi 316 - 6583 mg kg'. Nejvice drasliku obsahoval vzorek medu & 7. Tento
med je zastupcem tzv. medovicovych medl, coz opét odpovidd doposud zjisténym
skutecnostem. Naopak vzorek €. 6, ktery patfi mezi kvétové medy, obsahuje nejnizsi

naméfené mnozstvi drasliku.
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ZAVER
Tématem této bakalarské prace bylo stanoveni obsahu zeleza a drasliku ve

vybranych vzorcich medu za pouziti metody atomové absorpcni spektrometrie

s plamenovou technikou atomizace.

Jednim ze stanovenych cilli této prace bylo nalezeni optimalnich podminek pro
méfeni na atomovém absorpcnim spektrometru. Po GspéSném nalezeni optimalnich
podminek pro atomizaci, kterymi byly vyska paprsku nad hotdkem a priitokova rychlost
acetylenu, nasledovalo zjisténi zakladnich charakteristik této metody pro stanoveni

zeleza 1 drasliku.

Déle nésledovalo samotné stanoveni prvkil v dodanych medovych vzorcich. Na
zaklad¢ analyzy vybranych vzorka lze konstatovat, ze zelezo se vyskytuje v medu
pouze jako stopovy prvek. Ani v jednom ze zkoumanych vzorkl nebyla koncentrace
zeleza presné stanovena, nebot” naméfené hodnoty koncentraci Zeleza byly niz§i nez
detek¢éni limit této metody. V piipadé drasliku, jehoz koncentrace byla stanovena ve
viech osmi vzorcich, byly naméfeny hodnoty koncentraci od 316 do 6583 mg kg!. Lze
konstatovat, ze se podafilo prokazat skutecnost hojné zastoupené¢ho prvku. Na zaklade
vysledkl této prace lze tvrdit, Ze medovicovy druh medu je vice bohaty na mineralni

prvky, konkrétné€ na draslik, oproti medu kvétovému.

I presto, ze je med po celém svété Casto zkouman z divodu léc¢ivych ucinki
a slozeni, dalo by se v této studii pokracovat i ve stanoveni dalSich vyznamnych prvki.

Zejména prvk, které miZou mit nepfiznivy vliv na lidské zdravi, napt. Pb, Cd, Hg.
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