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Abstrakt

Predmétem této bakalarské prace bylo stanoveni vybranych prvka (Na, Mg, K, Ca,
Zn, Se) v rostlinnych extraktech a §t'avach rostlin pomoci techniky atomové absorpéni
spektrometrie s riznymi zplsoby atomizace.

Pro stanoveni vySe uvedenych prvkl byly optimalizovany jednotlivé metody. Pfi
pouziti plamene jako atomiza¢niho prostfedi byla optimalizovdna piedev§im vyska
prochazejiciho paprsku primarniho zafeni vybojky nad hranou hotdku. Zde se vyska
pohybovala obecné mezi 6,0 — 8,0 mm. Déle byly optimalizovany prutoky jednotlivych
slozek plamene (acetylen, vzduch, oxid dusny) a byla sefizena poloha vybojky s dutou
katodou a pozice plamene. Za optimdlnich podminek byly naméfeny zékladni
charakteristiky popisujici metodu stanoveni uvedenych prvka (LOD pro sodik
2,13 pg L', pro hoi¢ik 2,44 ng L™, pro draslik 11,3 pg L™, pro vapnik 15,6 pg L™, pro
zinek 6,04 pg L™, pro selen 0,34 pg L™).

V dal8i ¢asti prace byly optimalizované metody pouzity pro méfeni uvedenych
prvkll v redlnych vzorcich. Po prvotni Upravé zahrnujici fedéni ziskanych vzorkd,
pfidavky riznych reakcnich cinidel aj.,, byly vzorky vatomovém absorpénim
spektrometru atomizovany plamenem (Na, Mg, K, Ca, Zn) a nasledné stanoveny, ¢i
pfevedeny na tckavou slouceninu (Se) a stanoveny pomoci techniky generovani
t€ékavych hydridd chemickym zplisobem s vyuzitim tetrahydridoboritanu sodného.
Ziskané vysledky byly uvedeny v jednotkach pg L' nebo mg L. Dale byl sledovan
vliv extrakce vodnym nebo methanolovym roztokem na uc¢innost vylouceni prvki
z jednotlivych rostlin. U né&kterych prvki, resp. rostlin (stanoveni drasliku u hluchavky
bil¢) lze tici, ze se potvrdil ptivodni ptedpoklad, Ze ucinnéjsi extrakce je dosazeno
pomoci methanolového roztoku. U jinych prvki, resp. rostlin (stanoveni hoic¢iku u
jable¢niku obecného) tomu bylo naopak a vyskytly se dokonce piipady, u kterych byla
koncentrace prvku obéma zplisoby extrakce téméf shodna (stanoveni sodiku u jitrocele
kopinatého). Déle bylo zjisténo, v kterych rostlindch je nejvétsi zastoupeni sledovanych

prvki, cozZ je vyhodné zejména z nutricnich divoda.
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Abstract

The aim of this bachelor thesis was to determine selected elements (Na, Mg, K, Ca,
Zn, Se) in plant extracts and juices by atomic absorption spectrometry using different
types of atomization.

Each method has been optimized for determination of the mentioned elements. For
flame atomization it has been used optimization of height of the primary radiation from
the hollow cathode lamp over the edge of the burner. The height was generally between
6.0 and 8.0 mm. Then there have been optimized flow of each component of the flame
(acetylene, air, nitrous oxide) and it has been set location of the hollow cathode lamp
and the flame. Under the optimized conditions basic characteristics describing the
method of the determination of mentioned elements have been measured (LOD for
sodium 2.13 pg L™, for magnesium 2.44 pg L™, for potassium 11.3 pg L™, for calcium
15.6 ug L, for zinc 6.04 ug L, for selenium 0.34 pg L™).

In the next part of the thesis the optimized methods have been used for measuring
concentration of all elements in real samples. After the preparation of the samples
including dilution, addition of various reagents etc., they have been atomized by flame
in an atomic absorption spectrometer (Na, Mg, K, Ca, Zn) and determined, or converted
to a volatile compound (Se) and determined by chemical hydride generation using
sodium borohydride. Acquired results have been given in pg L™ and mg L™, Then the
influence of extraction with water and methanol solution on exclusion of elements from
each plant has been compared. In case of some elements, resp. plants (determination of
potassium in white nettle) it has been approved the original assumption, that the
efficiency extraction is achieved by methanol solution. In case of other elements, resp.
plants (determination of magnesium in horehound) it has been the opposite case and in
other cases the concentration of the element using both types of extraction have been
almost the same (determination of sodium in ribwort plantain). Then it has been
determined in which plants is the largest representation of observed elements, which is

useful especially for nutrition.
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Seznam zkratek a pouzitych symboli

AAS atomova absorp¢ni spektrometrie

AES atomova emisni spektrometrie

LOD mez detekce (z anglického slova Limit of Detection)

LOQ mez stanovitelnosti (z anglického slova Limit of Quantification)
LDR linedrni dynamicky rozsah

uv ultrafialova oblast

F-AAS plamenové atomova absorpéni spektrometrie

ETA-AAS  atomova absorp¢ni spektrometrie s elektrotermickou atomizaci

THB tetrahydridoboritan sodny

CHG chemické generovani hydridi
ATP adenosintrifosfat

ADP adenosindifosfat

EDTA ethylendiamin tetraoctova kyselina
sek sekunda

h vyska hotaku [mm]

A absorbance

c koncentrace [ug L™, mg L]

A vlnové délka [nm]

1 napajeci proud vybojky [mA]

u prittokova rychlost [mL min™, L hod™]
t teplota [°C]

Y Sitka spektralniho intervalu [nm]
o smérodatnd odchylka

x aritmeticky primér

" median

R rozpéti souboru vsech vysledki
s smérodatnd odchylka

Sy relativni smérodatnd odchylka
Lis interval spolehlivosti

r mez opakovatelnosti



1 Uvod

Tato bakalafskd prace vznikla v souvislosti s feSenim vyzkumného projektu
UNCE 204025/2012, ktery je zaméfen na hledani modernich technologii pro
identifikaci a optimalizaci nadorovych 1é€iv nové generace. Tematicky tato bakalarska
prace spada do oblasti vyuziti analytické atomové spektrometrie pro analyzu vybranych
prvka.

Pro udrZeni zdravi clovéka je nezbytna vyvaZzena strava bohatd nejen na
makrobiogenni prvky, ale také na prvky oligobiogenni (napf. Ca, Mg, S, Na, K, Fe),
mikrobiogenni (Cu, Zn, Co, Mn, I, Mo) a stopové neboli mikroelementy (napi. Se)'.
Tyto latky jsou esencidlni a jejich nedostatek ¢i absence ve vyzivé miiZze zpusobit
zavaznd onemocnéni jako napf. kiivice, osteomalacie, osteopordza, zpozdény pohlavni
vyvoj, nedostate¢na funkce imunitniho systému apod. Podavani esencialnich prvki
mize byt prospésné i v 1écbé jinych onemocnéni, kterd na prvni pohled s vyzivou
nesouvisi jako je rakovina. Hledani novych zdroji téchto prvka v rostlinnych latkach
miZe ptinést lidskému organismu pfirozenéj$i a lépe vstiebatelnou formu nez jakou
pfedstavuji anorganické dopliikky stravy. Rostliny jsou také bohatym zdrojem Siroké
Skaly esencidlnich prvkil v riznych koncentracich; pestrd strava tedy muze zajistit
optimalni zasobeni organismu mikrobiogennimi a stopovymi prvky, aniz by dochézelo
k narazovému uziti vy$si koncentrace formou tablety. Hlavnim cilem této prace bylo
stanovit pomoci atomové spektrometrie Na, Mg, K, Ca, Zn, Se v 15 resp. 18 extraktech
riznych 1éCivych rostlin (vodné resp. methanolové extrakty) a ve 22 riznych ovocnych
a zeleninovych §t'avach. Dil¢imi tkoly bylo optimalizovat stanoveni vybranych prvkl
pomoci atomové absorpéni spektrometrie s plamenovou atomizaci a zjistit zdkladni
charakteristiky stanoveni téchto prvki.

Atomova  absorpéni  spektrometrie je v  analytické chemii jednou
z nejpouzivanéjSich metod pro zjisténi prvkového slozeni latek v roztoku. Jeji vyhoda
spoCiva ve vysoké selektivité, kterd je zajiSténa volbou vhodné vlnové délky
odpovidajici konkrétnimu analytu. Pouziti plamenové atomizace je levné, rychlé a
instrumentalné nenaro¢né. Na druhé stran¢ Ize tuto techniku pouzit pouze pfi stanoveni
vySSich koncentraci. Elektrotermickd atomizace se vyznaCuje zejména tim, Ze

k atomizaci nevyuziva plamene, takze se veskery nadavkovany objem vzorku ptevede
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na volné atomy. Nespornou vyhodou je tedy pfedev§im vyborna citlivost. Nevyhodou
jsou naproti tomu vys$si ndklady na provoz a pomérné vyznamné matriéni interference.
Technikou generovani tékavych slouCenin se daji stanovit jiz stopovd mnoZstvi,
omezena jsou vSak na hydridotvorné prvky, nebo obecné na prvky, které 1ze prevést na
vhodnou, dostate¢né t€kavou slouceninu. Ta je pak oddé€lena od kapalné matrice, ¢imz

se omezi vyznamné vliv interferenci' .
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2 Teoreticka ¢ast

2.1 Vznik a vyvoj atomové spektrometrie

Absorpce zafeni atomy byla zkoumdana uz na pocatku 19. stoleti, kdy Frauenhofer
pozoroval tmavé cary na sluneCnim spektru. Prvni analytickd aplikace atomové
absorpce byla provedena Miillerem pii stanoveni rtuti. Az vroce 1955, kdy Walsh
objevil univerzalnost vyuziti v pfistupu prvkové analyzy, byla na svété klasicka
atomova absorpéni spektroskopie”.

Na pocatku stal objev svitiplynu. Profesor Robert W. Bunsen (1811 — 1899)
nedlouho poté vynalezl Bunsenliv kahan (poprvé smichén vzduch s palivem jesté pred
zapalenim), ktery produkoval horky a nezafivy plamen. Diky tomu bylo vyrazné
usnadnéno pozorovani atomovych spektralnich ¢ar. Brzy potom Bunsen objevil
v mineralni vod¢ prvky rubidium a cesium, které nasledné uspésné izoloval. Na konci
padesatych let devatenactého stoleti odstartovala jeho dlouholetd spoluprace
s profesorem Gustavem R. Kirchhoffem (1824 — 1887). Spolu se pak zabyvali
porovnanim emisnich spekter ziskanych z Cistych soli s absorpénimi spektry z jejich
laboratote. Vysledkem této prace bylo zjiSténi spojeni mezi emisi a absorpci zéfeni,
které publikoval Kirchhoff: ,,Kazdy material, ktery emituje zafeni pfi dané vinové délce,
mize také toto zafeni pii stejné vinové délce absorbovat®.

Vsechny spektroskopické experimenty provedené beéhem 19. stoleti byly ve
viditelné oblasti. Pfitom vétSina pozorovani se provadéla pouhym okem. Ke konci 19.
stoleti a na zacatku 20. stoleti byla objevena oblast UV zafeni. K tomu, aby mohla byt
tato oblast vilbec pozorovana, probihal vyzkum a zdokonalovdni monochromatorii a
polychroméatorti. Okolo roku 1925 se objevil vilbec prvni komeréni spektrometr. Jako
emisni zdroj byly pouzity oblouky a jiskry, pro detekci a kvantitativni stanoveni
kovovych prvki ve viditelné i UV oblasti slouzily fotografické desky. Bylo jednodussi
detegovat malé emisni signdly v nezatfivém prostfedi, neZ redukce zafeni pies uzkou
spektralni oblast plnou jasného svétla jak tomu bylo pfi méfeni absorpce. Z tohoto
diivodu ptevzala emisni spektroskopie zezlo az do prvni poloviny 20. stoleti.

V druhé poloving 20. stoleti se tuto situaci snazil zménit Alan Walsh, ktery
pracoval n¢kolik let v organizaci the Commonwealth Scientific and Industrial Reasearch

Organisation (CSIRO) v Australii. Nejprve se zabyval molekularni spektroskopii, poté
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atomovou spektroskopii. Walsh zjistil, Ze pro méfeni atomové absorpce jsou
vyzadovany zdroje linedrni radiace s nejostfejSimi moznymi emisnimi carami, tj.
vybojka s dutou katodou (HCL — hollow cathode lamp). Ukolem monochrométoru je
oddélit pouze c¢aru pouzivanou pro meéfeni od vSech ostatnich Car emitovanych

. 3
zdrojem’.

2.2 Atomova absorpcni spektrometrie

Pti atomové absorpéni spektrometrii dochazi k absorpci elektromagnetického zareni
vlnové délky specifické pro dany analyt volnymi atomy prvka. Pokud se zvysi mnozstvi
atomil, dojde k vys$si absorpci. Méfenim mnozstvi absorbovaného svétla (absorbance) je
mozné provést kvantitativni stanoveni méteného analytu.

Vzorku musi byt doddna dostate¢na termalni energie, pii niz dojde k disociaci na
volné atomy. To mlze byt provedeno napiiklad nasatim vzorku do plamene. Zvolenim
spravnych podminek atomizace zlistanou atomy v zdkladnim stavu, v némz jsou
schopné absorbovat svétlo dané vinové délky produkované vybojkou.

Rychlost a piesnost stanoveni atomové absorpéni spektrometrie z ni €ini jednu

. , vevr , o 4
z nejoblibenéjSich metod pro stanoveni kovi™.

S e I

2

Obr. 2.1 — Schéma procesu atomové absorpce® (upraveno)
1 — zdroj zéteni, 2 — absorpcni prostiedi, 3 — detektor

I — paprsek svétla s piivodni intenzitou, I — paprsek po absorpci svételného zateni

Atomova absorp¢ni spektrometrie je vhodnou metodou pro stanoveni az stopovych
mnozstvi kovil s dostate€nou citlivosti pro vétSinu aplikaci. Jednou z jejich variant je
atomova absorpcni spektrometrie s plamenovou atomizaci. Patii mezi méné citlivé
metody, ma viak mnohem dostupnéj§i instrumentaci a provozni naklady™®. Mala

citlivost F-AAS je zplisobend nizkou efektivitou rozprasovani a kratkym pobytem
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volnych iontd v plameni’.

2.2.1 Instrumentace

Konstrukce spektrometru nemusi byt vzdy slozitd (viz Obr. 2.2). Jeho nezbytné
soucasti jsou zdroj zdreni, ktery emituje pouze vinové délky, které stanovované atomy
samy absorbuji, absorpcni cela, ve které dochézi k disociaci molekul vzorku na volné
atomy (nejcastéji plamenem), monochromadtor pro disperzi svétla na vinovou délku se
Stérbinou proménlivé Sitky na odizolovani nejvyhodnéjsi vinové délky a nakonec
detektor (fotonasobic), jehoz tkolem je pfeménit svételnou energii fotonli na méfitelny

elektricky signal®.

Obr. 2.2 — Schéma zdkladni konstrukce atomového absorpcniho spektrometru®
(upraveno)
1 — atomizator, 2 — zdroj zafeni, 3 — monochromator, 4 — zmlzovac, 5 - detektor, 6 —

zesilovac signélu, 7 — pocita¢, 8 — oxidant, 9 — palivo, 10 — odpad

2.2.2 Zdroje primarniho zareni

Atom absorbuje zafeni urcité vinové délky. Pro dosazeni vysoké citlivosti je tieba
pouzit linedrni zdroj, ktery emituje pouze specifické vlnové délky absorbovatelné
danym atomem. Tim se cely proces stdvd rovnéz velice specifickou analytickou
technikou s omezenymi spektralnimi interferencemi. NejcastéjSimi priméarnimi zdroji

zéteni jsou vybojky s dutou katodou a bezelektrodové vybojky®.
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Vybojky s dutou katodou (HCL)

Hlavnim poZadavkem na vybojku s dutou katodou je, aby generovala uzkou emisni
caru prvku, ktery je méfen. Tato ¢ara musi spliovat pozadavek na dostateCnou
spektralni Cistotu a intenzitu k dosaZeni linearity kalibra¢ni zavislosti s nizkym Sumem
zakladni linie.

Vybojky s dutou katodou se vyrabéji ze skla, které je tvofeno kiemennym nebo
borosilikatovym vystupnim okénkem. Uvnitt se nachéazi katoda tvotfena z prvku, jenz je
stanovovan (viz Obr. 2.3). Pokud se jedna o kov, ktery je na vzduchu staly a ma vysoky
bod tani, uziva se pifimo ¢istého stanovovaného kovu (napt. hlinik). V ptipadé, Ze je
kiehky, uziva se pouze ve form¢ prasku nataveného na vhodném podkladu (napf.
mangan, vanad). Této techniky se vyuziva i u vybojek pro stanoveni vice prvkl (napf.
vapnik a hot¢ik)’. Déle je zde anoda (napf. ze zirkonu), kterd poskytuje pozadovany

potenciél pro vznik vyboje'.

1 2 3
I.'I 'IIL //
4 Y
= =’
['= \‘.
| ‘\‘ : ﬁ
1
4 5

Obr. 2.3 — Konstrukce vybojky s dutou katodou' (upraveno)
1 — patice, 2 — katoda, 3 — sklenény kryt, 4 — anoda, 5 — télo vybojky, 6 — vystupni
okénko

Vybojka je plnéna inertnim vzacnym plynem. MiiZe jim byt argon, mnohem c¢astéji
se vSak pouziva neon diky velkému ionizacnimu potencialu, ktery se projevuje vyssi
intenzitou signalu.

Mezi elektrody je vloZen potencidlovy rozdil stovek voltd, jenz zpisobi atomizaci
plynu na volné atomy. Dochézi k bombardovani katody pozitivné nabitymi ionty plynu,
které z ni vyrazeji atomy kovu. Atomy kovi se dostavaji do plynné faze. Tam se srazeji
s dal$imi ¢asticemi, elektrony a ionty plynu, které zptsobi jejich excitaci. Poté dochazi
k emisi zafeni charakteristické vinové délky pro dany kov a atomy se vraceji do

zékladniho energetického stavu'™'.
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Bezelektrodové vybojky (EDL)

Pro nékteré prvky, zejména tékavé (napf. arsen), je t€zké vyrobit stabilni dutou
katodu, proto se vyuziva bezelektrodovych vybojek. Malé mnozstvi kovu nebo soli
prvku, jehoz spektrum je studovano, je vméstndno pomoci nizkého tlaku argonu do
kiemenné bailky. Tato bailka je umisténa uprostied civek. Ty jsou soucasti
radiofrekvencniho generdtoru. Po vlozeni napéti na civky dochazi k pfenosu energie
vzniklého radiofrekvenéniho pole na kov nebo sil umisténé v této baiice. Vznikla
energie zpusobi vypafovani a excitaci kovovych atomtl. Produkovano je charakteristické

emisni spektrum daného kovu'?.

2.2.3 Absorpcéni prostredi
Absorpéni prostiedi je realizovano atomizatorem, ktery produkuje atomy plynu
v zdkladnim stavu. NejCastéjSimi zplsoby je plamenova atomizace, elektrotermicka

. . Xl i 12
atomizace a technika generovani t€kavych sloucenin “.

Plamenova atomizace (F — AAS)

PouZzivanym atomizatorem pro tuto metodu je plamen skladajici se z paliva (napf.
acetylen) a oxidantu (napt. vzduch nebo oxid dusny). Vzorek je ptiveden do plamene
pomoci zmlzovact, kde dochazi k tvorbé kapicek aerosolu zroztoku. Pneumatické
zmlzovace maji malou ucinnost (10 %), proto se jen mala Cast vzorku se pieméni na
aerosol. Plamenova atomizace se ztohoto diivodu pouziva pro stanoveni vysSich

A1
koncentraci .

Elektrotermicka atomizace (ETA — AAS)

U této metody je davkovano malé mnozstvi vzorku (10-40 pl) do odporové
vyhiivané, nejéastdji grafitové, kyvety'’. Za postupného ohievu kyvety a diky
prochazejicimu elektrickému proudu dochézi k atomizaci vzorku. Vzhledem k tomu, ze
pfi této metod¢ se nevyuziva plamene, veSkeré nadavkované mnozstvi vzorku se podili

na absorpci zateni''. Prioritou této metody je tedy predeviim vysoka citlivost'®.
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Generovdni a atomizace tékavych sloucenin (HG — AAS)

Pti pouziti této techniky je analyt nejprve pfeveden na t€kavou slouc¢eninu. Vznikla
slou¢enina (obvykle hydrid) se ptivede do proudu inertniho plynu (argon), ¢imz dojde
k jejimu oddéleni od matrice vzorku. V kfemenném atomizatoru (je umistén v optické
ose atomového absorpéniho spektrometru) dochazi po dodani tepelné energie
k atomizaci.

Hlavni vyhodou je oddéleni analytu od matrice, diky ¢emuz dojde k omezeni

moznych interferenci. Citlivost méfent je srovnatelna s elektrotermickou atomizaci''.

2.2.4 Monochromator a optika

Monochromdtor je zafizeni, které oddé€luje, izoluje a ftidi intenzitu zéfeni
vstupujiciho do detektoru (viz Obr. 2.4). Ve skutecnosti je to vlastné nastavitelny filtr,
ktery vybira specifickou uzkou oblast spektra pro pfenos na detektor a vylouc¢i vSechny

ostatni vlnové délky mimo tuto vybranou oblast®.

Obr. 2.4 — Schéma monochromdtoru® (upraveno)

1 — vstupni §térbina, 2 — difrakéni miizka, 3 — vystupni §térbina

Idedlné by mél byt monochromator schopny izolovat pouze resonan¢ni Cary a
ostatni upln¢ vyloucit. Obtiznost tohoto provedené zalezi na analyzovaném prvku.
Schopnost rozliSovat dvé rizné vlnové délky je velice dualezita charakteristika

monochromatoru. Tvorba difrakéni miiZky pomoci monochrométoru se pouziva



- 16 -

v riznych pfistrojich vyuzivajicich atomovou absorpci. Zateni z vybojky vstupuje do
monochromatoru vstupni §térbinou a je soustfedéno na mfizku. Mrizka rozptyluje zafeni
jednotlivych vilnovych délek. Otaenim difrakéni mfizky je vybrana nejvhodnéjsi
vlnova délka, kterd projde skrz vystupni $térbinu do detektoru.

Vstupni  Stérbina fidi mnoZstvi prochazejiciho svétla  vstupujictho do
monochromatoru (idedlné¢ co nejvetsi). Naopak vystupni Stérbina urcuje Sitku
spektralniho intervalu (bandwidth), odpovidajici uzké ¢asti spektra, které je preneseno
do detektoru. V praxi jsou obé€ Sté€rbiny propojeny, takze zvoleni jejich Sitky je vétSinou
otazkou kompromisu mezi vpusténim velkého mnozstvi svétla a nasledné¢ vyborného
poméru signalu k Sumu a na druhé strané vyzadovanym stupném separace Car do

detektoru®.

2.2.5 Usporadani optického systému

V AAS je mozné vyuzit dvojiho usporadani optického systému — jednopaprskové a
dvoupaprskové.

V jednopaprskovém usporddani jsou vyse zminéné komponenty spektrometru
uspofadany linearné. Plamen generuje ze vzorku pary atomt v zédkladnim stavu. To je
ozafeno specifickym zafenim z vybojky sdutou katodou. Cast tohoto zafeni je
kvantitativné absorbovéana v oddélenych vinovych délkach a monochromator ji izoluje,
kde je absorpce nejlépe métitelnd, a poté putuje do detektoru.

Dvoupaprskové uspotfadani bylo vytvoteno ve snaze pfekonat omezeni soucasnych
vybojek. V tomto uspotfadani se zéafeni vychdzejici ze zdroje rozdéli na dva paprsky.
Meérny paprsek vstupuje do atomizatoru a referencni paprsek projde nezménén, protoze
se vyhne atomizatoru. Pokud je vychozi linie nastavena na nulu, oba paprsky by mély
vykazovat stejnou intenzitu. Pfi zavaddéni vzorku do plamene je mérny paprsek oslaben

a pistroj vypo&ita absorbanci®.

2.2.6 Interference v AAS

Na pocatcich vyvoje této metody se s interferencemi pfili§ nepocitalo. Bylo to
v dobach, kdy bylo studovano jen né€kolik aplikaci. V dnesni dobé se situace podstatné
zménila. Interference jsou nyni peclivé zdokumentovany. U téch nejstarSich doslo

k novym poznatkiim, napf. predpokladand interference byla vlastné zplsobena
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nedokonalosti tehdejs$iho pfistroje, takZze v soucasnosti prakticky vymizela. Existuje

nékolik typtl interferenci sledovanych u AAS, nékteré z nich jsou popsany nize®.

Spektralni interference

Tento typ interferenci je v AAS pozorovan velice ziidka. V minulosti se tyto
interference vyskytovaly pfi stanoveni prvku A v pfitomnosti prvku B. Pokud zdroj
obsahoval oba prvky a jejich absorpéni ¢ary nebyl monochromator schopen urcit,
zpisobil prvek B interferenci. U prvnich vybojek se z toho stal fenomén. Tento stav je
mozné piekonat vyuzitim alternativni absorpéni ¢€ary. Pravdépodobnost dvou
nadhodnych ¢ar je miziva. VétSina spektralnich interferenci v soucasné dobé vymizela

diky vylepseni purifikagnich technik katod®.

Chemické interference

Jedna se o nejcastéji pozorovatelny druh interferenci v AAS vlbec. Chemicka
interference mize byt v podstaté definovéna jako cokoli, co zabrafiuje nebo potlacuje
tvorbu atomil v zékladnim stavu vplameni. Castym piikladem je interference
zpusobend hlinikem, kiemikem nebo fosforem pfti stanoveni hoiciku, vapniku, stroncia,
baria a mnohych dalSich kovil. Je to z divodu tvorby hlinitanii, kiemicitanti a fosfata,
které tvoii v Cetnych piipadech termostabilni slouceniny. K pfekonani tohoto typu
interference jsou dvé hlavni techniky. Prvni vyuziva pfidavku pomocnych cinidel
(naptiklad EDTA), ktera zabrani tvorbé termostabilniho komplexu analyt — interferujici
iont. Druhym zptsobem je pouziti plamene o vyssi teploté ve sloZeni acetylen — oxid

dusny®.

2.2.7 Deuteriova korekce pozadi

Deuteriova korekce vyuziva deuteriové vybojky, ktera je zdrojem kontinudlniho
zafeni v UV oblasti. Ta je sloZzena z oblouku, ktery je v deuteriové atmosféte. Zareni
vychazejici z vybojky s dutou katodou a z deuteriové vybojky je fizeno stfidaveé skrz
choper do atomizéatoru. Rotujici kole€ko choperu povoluje stiidavy prichod zéateni ze
zdroje, zatimco absorpce je detegovana pouze pro jeden ze dvou paprski. Absorbance
deuteriové vybojky je pak odeCtena od absorbance zdroje linearniho zafeni

r 15
stanovovaného prvku ”.
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2.3 Chemické generovani tékavych hydrida

Generovani tékavych sloucenin je jedna z nejpouzivanéjSich metod stanoveni
stopovych az ultrastopovych mnozstvi prvkli v analytické chemii. Nejoblibenéjsi
technikou generovani tékavych sloucenin je tvorba tékavych hydridd. Vyuziva se pro
stanoveni mnozstvi Ge, Sn, Pb, As, Sb, Bi, Se, Te, Hg, Cd a v posledni dobé¢ i vzacnych

o 16
kova .

2.3.1 Generovani a atomizace tékavych sloucenin

Analyt je nejdiive chemickou reakci pfeveden na t€kavou slouceninu. Tou je
nejcastéji hydrid, ktery se oddé€li od matrice vzorku a je atomizovan ve specidlnim
kifemenném atomizatoru, ktery je umistén v optické ose atomového absorpéniho
spektrometru. Pro pfevedeni analytu na hydrid je nej€astéji pouzivano redukéni ¢inidlo
tetrahydridoboritan sodny (NaBH4) stabilizovan roztokem NaOH v prosttedi kyseliny
(nejcastéji HCI). Generace hydridd muize byt provadéna davkové, kontinudlné nebo
technikou pritokové injekéni analyzy — davkovanim analytu do proudu kyseliny.

Hlavni vyhodou technik generovéani tékavych sloucenin je oddéleni analytu od
matrice, které ¢aste¢né omezuje jeji pfipadné interference. Citlivost méteni a dosazené
meze detekce pro hydridotvorné prvky jsou srovnatelné s elektrotermickou atomizaci'.

Techniky generovani (chemické, elektrochemické, fotochemické a sonochemické)
tékavych slou€enin zaujimaji vyznamnou roli v separacnich technikdch vyuzivanych
v analytické chemii. Mezi vSemi technikami generovani zaujima chemické generovani
prominentni roli, hlavné kviili dlouhému historickému vyvoji (zapocal pied vice nez 40
lety) a mnohymi aplikacemi.

Analyticka aplikace CHG je v soucasné dob¢ atraktivni, zejména pro jeji vlastni
jednoduchost a dosazeni potiebného analytického vykonu v kombinaci s levnym
spektrometrickym zatizenim. Tento aspekt se stal oblibenym u vétSiny aplikaci, které se

rychle vyvijeji podle parametru optimalizace a validace analytickych vysledkd'’.

2.4 Esencialni prvky
2.4.1 Vapenaté ionty (Ca®")
Primérny dospély ¢lov€k ma v téle vice nez kilogram vapniku. Vice nez 99 %

vapniku je obsaZeno v kostech a zubech'® ve formé hydroxyapatitu, zbytek se nachazi v
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ostatnich tkanich. Ca®" ionty v plazmé piedstavuji pouze nepatrny zlomek (0,03 %)
z celkového obsahu. Jesté niz§i koncentrace volnych Ca® jontd (niz&i nez 107 mol L™)
se nachdzeji v cytosolu Zivocisnych a rostlinnych bunék. Takto velmi nizké koncentrace
Ca’" jsou udrzovany ATP-dependentnimi Ca®" pumpami P-typu (Ca**-P-ATPasami),
které se u Zivo&ichti hromadi Ca®" pfedeviim v lumen endoplazmatického retikula nebo
transportuji Ca®" pies plazmatickou membranu do extracelularniho prostoru. Ve
svalovych bufikach jsou Ca’" ijonty uzavieny ve specializované forms
endoplazmatického retikula, nazyvaném sarkoplazmatické retikulum. Uvolnéni Ca®*
iontl ze sarkoplazmatického retikula a z extracelularniho prostoru a jeho navazani na
podjednotku C-troponinu, které vede ke konforma¢ni zméné a vtazeni tropomyosinu do
zatezli dvousroubovice aktinového filamenta, je molekuldrni podstatou stahu svalového
vldkna. K rapidnimu zvySeni cytosolové koncentrace Ca®" iontii zpiisobenému
kratkodobym otevienim Ca>* kanalti dochazi také v ramci signalnich kaskad. Otevirani
Ca’" kanald tidi fosfoinositolova draha. Uvolnénim Ca®* ze zasobaren se aktivuji
nasledujici ¢lenové kaskady proteinkinasy, které vyvolavaji dal$i metabolickou reakci, a
tim navozuji biologickou odpovéd’ bunky napt. na U€inek nékterych hormonti jako je
thyreotropni hormon. Ca®’ &asto nepiisobi jako signilni litka piimo, ale pomoci
navazani na rozpustny protein kalmodulin. Ca*" ionty jsou také daleZité pro pieménu
protrombinu na trombin vramci hemokoaguldéni kaskady v procesu srdzeni krve.
Metabolismus Ca>" v t&le reguluje hormon, jehoz prekurzorem je vitamin D, dale
parathormon a kalcitonin'’,

V détstvi miZze nedostatek vapenatych iontli v potravé vyustit aZ v onemocnéni
zvané kiivice. S postupujicim vékem dochdzi bytku kostni hmoty, coz mlize vést az ke

. ’ v . ’ , AR ’ ’ 20
vzniku osteopordzy, takze je nutné dbat na dostatecny piisun vapniku v potraveé™.

2.4.2 Hofegnaté ionty (Mg?*)

Hofecnaté ionty jsou druhym nejhojnéjSim intraceluldrnim kationtem a ctvrtym
nejcastéjSim kationtem v téle. Primérny dospély ¢lovék ma v téle asi 24 g hotciku.
Ptiblizne 53 % celkového obsahu hoiciku je uloZeno v kostech, 27 % ve svalech, 19 %
v mé&kkych tkanich, 0,5 % v erytrocytech a 0,3 % v séru. Uvniti bun&k je Mg*" vazan na
dalsi latky jako je ATP, ADP, proteiny, RNA, DNA a citrat. Ackoliv pouze mala ¢ést

. ’ 7 2+ - . . r Voo 7w r v ’ .
intraceluarniho obsahu Mg” je v ionizované formé, je kliCova pro udrzeni rovnovahy
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téchto iontf. Predpokliada se, e extracelularni Mg®" v séru je z 33 % véazan na proteiny,
7 % tvoii komplex s citratem, PO,> a HCO5 a 55 % je v ionizovatelné formé, kterd je
biologicky aktivni*'. Hoitik je dilezitym kofaktorem enzymi zapojenych do reakci
spojenych s prenosem fosfatu, které vyuZivaji adenosintrifosfat (ATP)®. Hoi¢ik je
dilezity pro vice nez 350 enzymia*>. Hofe&naté ionty se nachézeji ve znaéném mnozstvi
v rostlinach, kde jsou soucasti molekuly chlorofylu®.

Nutri¢ni pfijem hoiciku je spojovan s pfedchazenim hypertenze, diabetu 2. typu,
kardiovaskularnich a dalSich onemocnéni vcetné rakoviny. Jednim z navrhovanych

mechanismii je, Ze hoi¢ik indukuje sniZeni hladiny C-reaktivniho proteinu®.

2.4.3 Sodné (Na’) a draselné (K") ionty

Zatimco K je hlavnim intracelularnim kationtem, jeho koncentrace v buiice je 150
mmol L™, Na* je hlavnim extraceluldrnim kationtem, kde se nachazi v koncentraci 133-
200 mmol L™ . Vysokou koncentraci K™ a nizkou koncentraci Na* uvniti buiiky udrzuje
tzv. Na-K-ATPasova pumpa, ktera prenasi Na™ ven z buiiky a K™ do buiiky**. Hlavni
funkci Na' iontl je udrzovat normalni distribuci vody a osmoticky tlak plazmy. Na" i
K" jsou dilezité pro $ifeni nervového vzruchu podél axonu neuronu i $ifeni vzruchu po
svalové bunice. Oba ionty maji také tlohu v regulaci nékterych metabolickych reakci,
kde vystupuji jako kofaktory. Krom¢ toho mé sodik jest¢ funkci ptfi udrzovani
acidobazické rovnovahy. Koncentrace drasliku v krevni plazmé je v rozmezi 3,5 — 5,0
mmol L7 (cit.’). Dalezity je pomér koncentraci intracelularniho a extracelularniho K.
Jak zvyseni, tak snizeni koncentrace K™ v plazmé miize tento pomér vychylit, coz vede

k srde¢nim arytmiim a ke svalové paralyzezs.

2.4.4 Zine&naté ionty (Zn%")

Zinek je esencidlni stopovy prvek nezbytny pro riist a vyvoj predev§im v obdobi
téhotenstvi, détstvi a dospivani. Zinek déle ovliviiuje imunitni systém, hojeni ran, funkci
§titné Zlazy, produkci prostaglandinti, mineralizaci kosti a srazeni krve®. Obsah zinku
v téle dospélého Cloveka je ptriblizné 1,5 — 2,5 g. Z velké casti (asi 90%) se zinek
nachazi uvnitf bunc¢k rdznych organti, pfedevsim svald, kosti, kiizi a plic ve formé
pevnych komplext s organickymi molekulami. Tyto komplexy jsou vSak snadno

pfeménitelné, ¢imz mize byt modifikovana trojrozmérna struktura nukleovych kyselin,
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specifickych proteind, bunécnych membran a ovlivnéna katalytickd i¢innost mnoha
enzymovych systémi i intraceluldrni signalizace®’. Zine¢naté ionty jsou také nezbytné
pro katalytickou ucinnost vice nez 300 enzymi, piimo je asociovdn s nejméné 50
metaloenzymy, které maji celou fadu funkci vcetné syntézy nukleovych kyselin,
hormont a jejich receptorti. Mensi ¢ast celkového obsahu zinku pfedstavuje snadnéji
dostupnou rezervu, nebot’ zinek vazany v tkdnich je pomalu dostupny. Méné nez 0,2%
celkového obsahu zinku se nachazi v plazmé¢, ve formé vazané na albumin nebo v mensi
mife na op-makroglobulin a oligopeptidy. Hlavnimi funkcemi zinku je katalyticka,
strukturalni a regulaéni®®. Z téchto diivodd hraje zinek kli¢ovou roli v bun¢ném ristu,

diferenciaci a metabolismu?®’.

245 Selen (Se)

Selen je jednim z nejvzacnéjSich prvkl a hraje velkou roli v celé¢ Zivocisné fisi.
Chova se vSak jako dvousecna zbran. V malém mnoZstvi je nezbytny, zatimco
piekrogenim limitu v jeho piisunu do organismu miZze dojit k zavaznym néasledkim?’.
Selen pfijimany zpotravy ve formé selenocysteinu, selenomethioninu, Se-
methylselenocysteinu, selenitu a selendtu je absorbovan sliznici stfeva pfeménovan
riznymi reakcemi na selenid (H,Se). Tento intermediat je pfeménén na selenofosfat a
selenocysteyl-tRNA, ktery je inkorporovan do selenoproteini. Hlavni transportni
formou selenu v plazmé je selenoprotein P. Jedna se o glykosylovany protein slozeny
z 366 aminokyselinovych zbytkl, znichz 10 je tvofeno zbytky selenocysteinu (21.
aminokyseliny)’’.  Vyznamnymi  selenoproteiny  jsou  glutathionperoxidasy,
thioredoxinreduktasy a dejodasy. Selenoproteiny maji dtlezitou roli pfi syntéze
hormontl §titné zlazy a v ochrang §titné zlazy pred poskozenim H,O,, ktery je k syntéze
hormontl potfebny. Akutni toxicita se projevuje zvracenim, dusnosti a nakonec smrti
z poruchy dychani. Chronicka toxicita se projevuje poruchami ristu’'. Nedostatek
selenu je spojovan s vysSi Umrtnosti, nedostateCnou funkci imunitniho systému a
poklesem kognitivnich funkci. Vyssi hladina selenu nebo nadbyte¢né zasobovani
selenem z potravy ma antivirové ucinky, je dulezité pro reprodukci muzili i Zen a sniZuje
riziko autoimunitniho onemocnéni §titné zlazy. V posledni dobé existuji klinické studie
prokazujici roli selenu v ochrané pfed rtiznymi typy rakoviny, i kdyZ ne vSichni pacienti

reaguji stejné, pravdépodobné v zavislosti na hlading selenu v organismu’>>>.
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3 Experimentalni ¢ast

3.1 Pomiicky a pristroje

e atomovy absorpéni spektrometr AAS 3 (Carl Zeiss, Némecko) s plamenovou
atomizaci (acetylen-vzduch, acetylen-oxid dusny)

e atomovy absorpcni spektrometr UNICAM 939 AA s deuteriovou korekei pozadi
(Unicam, Velkd Britanie) ovladany softwarem Solar vybaveny systémem pro
chemické generovani t€kavych sloucenin (vlastni vyroba)

e kiemenny atomizator tvaru pismena T (délka atomiza¢niho ramene 170 mm a
vnitini primér trubice 12 mm, uprostied zizend Cast délky 60 mm a vnitfnim
praméru 5 mm) odporové vyhtivany na teplotu 950 °C (RMI, CR)

e programovatelna osmikanalova peristalticka pumpa MasterFlex“L/S® (Cole Parmer,
USA)

e laboratorni linearni zdroj LPS 303, maximalni proud 3,0 A, maximalni napéti 30 V
(American Reliance, USA)

e digitalni plynovy pritokomér (Cole Parmer, USA)

e teflonova reakéni smycka (délka 1,0 m, ID 0,76 mm)

e spojovaci materidl (SUPELCO, USA)

e PTFE spojovaci hadi¢ky (TYGON®)

e pritokové hadicky (TYGON®™)

e Gerpaci hadicky (TYGON®™)

e vybojky s dutou katodou (Varian Techtron, Australie)

= sodik (napajeci proud 10 mA, vinova délka pro stanoveni sodiku 589,0 nm)

= vapnik — hoi¢ik (napdjeci proud 10 mA, vinova délka pro stanoveni vapniku
422,7 nm, vlnova délka pro stanoveni hot¢iku 285,2 nm)

= draslik (napdjeci proud 10 mA, vlnova délka pro stanoveni drasliku 766,5
nm)

= zinek (napdjeci proud 5 mA, vlnova délka pro stanoveni zinku 213,9 nm)

= selen (napéjeci proud 8 mA, vinova délka pro stanoveni selenu 196,0 nm)
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3.2 Chemikalie

e standardni roztok Zn** (vizan na dusi¢nan) v kyseling dusi¢né 0,5 mol L™ o
koncentraci 1,001 + 0,002 g L (CertiPUR, Merck spol. s.r.0., Némecko)

e standardni roztok Mg®" (vazan na dusi¢nan) v kyseling dusi¢né o koncentraci 0,5
mol L™ o koncentraci 1,000 + 0,002 g L' (CertiPUR, Merck spol. s.r.o.,
Némecko)

o standardni roztok Ca®* (vazan na uhli¢itan) v2 % kyseling dusiéné o
koncentraci 1,000 + 0,002 g L™ (Astatol, Analytika spol. s.r.o., Ceska republika)

e standardni roztok Na* (vazan na dusi¢nan) v 2 % kyseliné dusi¢né o koncentraci
1,000 + 0,002 g L™ (Astatol, Analytika spol. s.r.o., Ceska republika)

e standardni roztok K (vazan na dusi¢nan) v kyseliné dusi¢né 0,5 mol L™ o
koncentraci 0,999 + 0,005 g L™ (CertiPUR, Merck spol. s.r.0., Némecko)

e standardni roztok Se*" (vazan na oxid) v roztoku kyseliny dusi¢né 0,5 mol L™ o
koncentraci 1,002 + 0,005 g L (CertiPUR, Merck spol. s.r.0., Némecko)

e HCI (37 %, min. 99,99 % cistoty, CertiPUR, Merck spol. s.r.o0., Némecko)

e NaOH (Mr =40,00, Sigma Aldrich, Némecko)

e KClp. a. (Lachner, Ceska republika)

e CsNOj; (min. 99,999 % cistoty, Sigma Aldrich, Némecko)

e La,0s p. a. (Lachner, Ceska republika)

e 8-hydroxychinolin p. a. (Lachner, Ceska republika)

e NaBH, (Fluka Analytical)

3.3 Analyzované vzorky

Vzorky analyzované v ramci této bakalaiské prace byly dodany ve tfech skupinach.
Jejich souhrnny popis je uveden v Tab. 3.1. Prvni skupinu tvofi vzorky ptedstavujici
vodné vyluhy vybranych 1é¢ivych rostlin (oznaceny pismenem V). Druhou skupinou
jsou pak obdobné vzorky, které v§ak byly ziskany jako methanolovy extrakt (oznaceny
pismenem M). Posledni skupinu vzorki tvofi roztoky $tav ovoce a zeleniny (oznaceny
pismenem S). Na Obr. 3.1 jsou vyfotografovany nékteré extrakty rostlin a zastupci
vzorkl treti skupiny tak, jak byly uchovavany zmrazené pfi teploté -15 °C pied jejich

upravou pied analyzou.
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Tab. 3.1 — Vzorky pouzité pro analyzu (oznaceni a nazev)

Analyzovang rostlinné extrakty a Stavy

1V vlastoviénik vétsi IM vlastoviénik vétsi 1S meruiky
2V matefidoudka obecna | 2M  matefidouska obecnd | 2 S maliny
3V routa vonna 3M routa vonna 38 jahody
4V  smetanka lékatska 4 M smetanka lékatska | 4 S broskve
5V  dobromysl obecna 5M dobromysl obecna | 5§ josta
6V jitrocel kopinaty 6 M jitrocel kopinaty 6S cerveny rybiz
7V mata peprna ™ mata peprna 78 bily rybiz
8V fepik Iékarsky &M fepik I¢karsky 88S visné
A% Salvéj 1ékarska M Salvéj 1ékarska 98 kaki
10V febficek lékatsky 10M  febficek l¢ékaisky 108 nashi
11V ¢ajovnik ¢insky 11 M ¢ajovnik Cinsky 118 maslova dyné
12V jable¢nik obecny 12M  jable¢nik obecny 128 kiwi
13V levandule lékaiskd |13 M levandule lékaiska |13 S rajce (plod)
14V hluchavka bila 14 M hluchavka bila 14§ pomeran¢
15V stévie sladka I5M stévie sladka 158 citron
16 M Zazvor 16 S limetka
17M kurkuma 17 S cuketa kulata (plod)
18 M galgan 18 S mandarinka
198 avokado
20 S pomelo
218 grapefruit
228 petrzel (kofen)

v

(V — vodné extrakty, M — methanolové extrakty, S — §t'avy)



Obr. 3.1 — Nékteré pouzité extrakty a Stavy vyfotografované pred analyzou

3.4 Priprava vzorki

Extrakty 1é¢ivych rostlin a ovocné a zeleninové Stavy mi byly poskytnuty Be.
Katefinou Bélonoznikovou a Be. Michalem Tupcem.

Rostlinny materidl se extrahoval pomoci vhodného rozpoustédla, jimz byla voda a
smes 80 % w metanolu s 20 % w vody (methanolovy roztok). Proces probihal tak, Ze se
do 100 mL banky s kulatym dnem pfidaly pfesné asi 2,5 g usuSené byliny. Poté se
pfidalo 50 mL extrakéniho rozpoustédla a smés byla zahtivana 30 minut ve vodni 1azni
pod zpétnym chladicem. Nésledné se smés nechala 5 minut vychladnout a pak byla
filtrovana ptes Ctyfi vrstvy gdzy. Poté probehla centrifugace filtratu (10 minut, 9400g, 4
°C). Supernatant byl filtrovan pomoci filtru Whatman (velikost port 4 0,2 pm). Takto
ziskané extrakty byly uchovavany v plastovych uzavienych lahvickach pfi teploté -28
°C anizsi™.

Ovoce a zelenina byla extrahovéna pomoci oditaviiovaciho zafizeni. Stéava byla
filtrovana ptes Ctyii vrstvy gazy. Poté probehla centrifugace filtratu (10 minut, 9400g,
4 °C). Supernatant byl filtrovan pomoci filtru Whatman (velikost pért 4 0,45 pum).
Takto ziskané vzorky $tav byly uchovavany v plastovych uzavienych lahvickach pfti

teplot& -28 °C a niz§i>.
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3.5 Méreni AAS

3.5.1 Parametry pfistroju

Pfed méfenim kalibracnich roztokl a posléze i vzorkd byly na obou pouzitych
atomovych absorp¢nich spektrometrech nastaveny poc¢atecni parametry specifické pro
jednotlivé analyty (viz Tab. 3.2 a Tab. 3.3).

V ptipad¢ stanoveni vapniku bylo k atomizaci na spektrometru AAS 3 vzdy vyuzito

plamene ve sloZeni acetylen — oxid dusny, u vSech ostatnich acetylen — vzduch.

Tab. 3.2 — Parametry pfistroje pro stanoveni né¢kterych prvki

Spektrometr AAS 3

prvek Na Mg K Ca Zn
vlnova délka 589,0nm 2852nm 766,5nm 422,7nm 213,9 nm
Sitka spektralniho intervalu 0,5 nm 0,5 nm 1,0 nm 0,5 nm 0,5 nm
napajeci proud vybojky 10 mA 10 mA 10 mA 10 mA 5mA
pratok acetylenu 60 L hod" 60 L hod’ 60 L hod" 60L hod' 60 L hod
pritok vzduchu 70 L hod" 70 L hod" 70 L hod™ - 70 L hod™
pratok oxidu dusného - - - 70 L hod™ -

Na spektrometru AAS 3 byly pfed méfenim nastaveny jest¢ dal§i parametry, pii
kterych probihala vSechna naslednd méfeni (nezavisla na méfeném prvku): integracni
doba (3 sek), zpozdéni (2 sek), doba spusténi integrace signalu (3 sek) a opakovaci Cas

pro méfeni intenzit (1 sek).

Tab. 3.3 — Parametry pfistroje pro stanoveni selenu

Spektrometr UNICAM 939 AA
vlnova délka 196,0 nm
Sitka spektralniho intervalu 0,5 nm
napdjeci proud vybojky 8 mA

teplota atomizatoru 950 °C
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3.5.2 Pr¥iprava kalibranich roztoku

Ze zasobniho roztoku byly pro kazdy prvek pfipraveny kalibracni roztoky
nafedénim s deionizovanou vodou do odmérnych ban€k kalibrovanych na objem 100
mL (viz Tab. 3.4), pfi¢emz ptiprava roztoku se pro kazdy prvek mirné lisila.

K roztokiim vapniku se pfidavalo 0,4 mL pomocného roztoku KCI, ktery byl
ptipraven rozpusténim 18,8 g pevného KCI ve 200 mL deionizované vody. Objem 0,4
mL se pfidaval k objemu 10 mL vzorku. K roztokiim drasliku i sodiku bylo ptiddvano
0,2 mL pridavného roztoku A k objemu 10 mL vzorku. Tento roztok byl pfipraven
rozpu$ténim 0,735 g CsNOs v deionizované vodé v 10 mL odmérné barice. K roztokiim
vzorkl pro stanoveni hoi¢iku bylo pfidano navic 0,2 mL ptfidavného roztoku A a 0,2
mL pridavného roztoku B, opét na k celkovému objemu 10 mL vzorku. Roztok B byl
piipraven rozpusténim 0,24 g La,O3 a 1,02 g 8-hydroxychinolinu ve zfedéné HCI (1:1
s deionizovanou vodou) opét v 10 mL odmérné baiice. K roztokiim zinku ani selenu se
zadné Cinidlo nepfidavalo, ale v obou ptipadech bylo méfeni provadéno s deuteriovou
korekci pozadi.

Mnozstvi vSech pomocnych ¢inidel byla v uvedenych objemech pfiddvana vzdy

k 10 mL roztoku (v ptipadé kalibra¢nich roztokt i pozdéji vzork).

Tab. 3.4 — Koncentrace piipravovanych kalibracnich roztoki

Koncentrace (mg L)

prvek 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Na 0,10 0,25 0,50 1,0 2,5 5,0 10 25 - -
Mg 0,05 0,10 025 0,50 1,0 2,5 5,0 10 - -
K 0,10 0,25 0,50 1,0 2,5 5,0 10 25 50 -
Ca 0,10 0,25 0,50 1,0 5,0 10 20 - - -
Zn 0,025 0,05 0,10 0,25 0,50 1,0 2,5 5,0 10 50
Se 0,002 0,005 0,01 0,025 0,05 0,10 - - - -

3.5.3 Aparatura pro chemické generovani pro stanoveni selenu
Pfed stanovenim selenu byla nejprve sestavena aparatura pro chemické generovani
tékavych sloucenin. Jeji schéma je popsano na Obr. 3.2.

Pro chemické generovéani hydridu selenu byl pfipraven roztok redukéniho cinidla
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THB rozpusténim 6,0 g THB a 5,0 g NaOH v 1000 mL deionizované vody. Dale byl

ptipraven roztok HCI (zfedény 1:1 s deionizovanou vodou).

4

W

Obr. 3.2 — Schéma aparatury pro chemické generovani tekavych sloucenin (prevzato a
36
upraveno™”)

1 — pfivod vzorku s HCI, 2 — ptivod NaBH4, 3 — pfivod nosného plynu (Ar), 4 — reakéni

civka, 5 — separator fazi, 6 — odvod do odpadu, 7 — odvod do atomizatoru

3.6 Statistické zpracovani vysledkt

V piipadé této prace byly ve vSech provadénych experimentech méfeny tfi hodnoty,
aby byla zajiSténa dostate¢na piesnost nasledného statistického vyhodnoceni. Pro

vyhodnoceni vysledki bylo pocitano s medianem.

Median, %, je hodnota uprostied zjisténych vysledki sefazenych podle velikosti.

To plati v ptipadé lichého poctu hodnot. Pokud jde o sudy pocet hodnot, vypocita se
aritmeticky primér dvou prostfednich Cisel.

Aritmeticky prumér, X, je dan souctem vSech hodnot souboru vydéleny poctem

hodnot. Pro pocet méfeni n < 20 mohou krajni hodnoty vysledek zkreslovat, v takovém

piipadé se k odhadu stfedni hodnoty pouzije median;

Rozpéti souboru vsech vysledkii, R, je rozdilem mezi nejvétsi a nejmensi
hodnotou daného souboru;

R = Xmax — Xmin = Xn — X1



-29.

Smérodatna odchylka, s, udava Sitku intervalu, v némz se vyskytuji vysledky
opakovanych méfeni.

s=ky R

Relativni smérodatna odchylka, s, je vyjadiena podilem smérodatné odchylky a

medidnu z naméfenych hodnot.

Interval spolehlivosti, L, », neboli mez opakovatelnosti, », udava interval, v némz
se hledany parametr centroidni tendence daného souboru vysledkli nachazi s jistou
pravdépodobnosti, kterda je volena koeficientem spolehlivosti nebo hladinou

vyznamnosti.

Li,=K, R
r=K, R

Mez detekce, LOD, je minimalni koncentrace detegované latky, na kterou reaguje
systém jednozna¢né¢ méfitelnou nebo pozorovatelnou zménou, signal je statisticky
odli$ny od Sumu.

Mez stanovitelnosti, LOQ, odpovid4 koncentraci, pii které je pfesnost stanoveni
takova, Ze dovoluje kvantitativni stanoveni.

Citlivost detektoru je definovdna jako jeho signal odpovidajici jednotkovému
latkovému ¢i jinak definovanému mnozstvi.

Opakovatelnost vyjadifuje tésnost souhlasu mezi vysledky nezavislych méteni
stejného analytu provedenych stejnou metodou, stejnym experimentatorem, na stejném
ptistroji, na stejném misté, za stejnych podminek v kratkém ¢asovém intervalu.

Linearni dynamicky rozsah, LDR, je rozsah koncentraci, ve kterém je citlivost
detektoru konstantni''.

K vyhodnoceni experimentalnich zavislosti bylo vyuzito programu MS Excel.
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4 Vysledky a diskuse

V ramci experimentalni ¢innosti byla pozornost vénovana nejprve optimalizaci a
charakterizaci metod stanoveni vybranych analytii. Jako vhodna metoda byla vybrana
atomova absorpcni spektrometrie s plamenovou atomizaci. Takto byly stanoveny
vSechny analyty (sodik, hot¢ik, draslik, vapnik) kromé selenu, ktery pro ocekavanou
nizkou koncentraci ve vzorcich takto stanovit nelze. V tomto ptipadé byla technika
plamenové atomizace nahrazena technikou generovani hydridd chemickym zpiisobem.
Nasledné byly analyzovany jednotlivé rostlinné vzorky a ziskana data byla zpracovéana a

diskutovana.

4.1 Atomova absorpéni spektrometrie s plamenovou atomizaci

Vzhledem k pfedpokladu, ze vétSinu prvki lze diky jejich koncentraci stanovit
technikou AAS s plamenovou atomizaci, byla tato technika vyuzita jako hlavni. Pro
jednotlivé prvky individualné bylo nutné nejprve optimalizovat vysSku paprsku nad

hranou hotéku a nasledné zjistit zdkladnich charakteristiky jejich stanoveni.

4.1.1 Optimalizace vysky hofaku

Pro stanoveni jednotlivych prvkl technikou plamenové atomizace byla jako prvni
provedena optimalizace vySky paprsku nad hranou hotdku, tedy zméfena zavislost
absorbance na vySce prochazejiciho paprsku priméarniho zdroje zéfeni, které je rtizné
pohlcovano v riznych castech plamene. Pro méfeni byl pouzit kalibracni roztok o
koncentraci 0,25 mg L (hot¢ik), 0,5 mg L (sodik, draslik, zinek) a 1,0 mg L
(vapnik), pomoci né¢hoz byla proméiena vyska od 0 do 14 mm. Vysledky vsech
optimalizaci jsou uvedeny na Obr. 4.1. Pro analyzu prvkl pak byla nastavena vySka
s nejvyssi odezvou signalu. V ptipad¢ sodiku, hot¢iku, vapniku a zinku to bylo 8,0 mm,

u drasliku a vapniku 6,0 mm.
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Obr. 4.1 — Optimalizace vysky paprsku nad hranou hordku pro jednotlivé prvky
cmg = 0,25 mg L', Cna. K. zn = 0,5 mg L, cca=1,0 mg L',

Jna = 589,0 nm, Ame= 285,2 nm, Ax= 766,5 nm, Ac, = 422,7 nm, Az,=213,9 nm,
VNa, Mg, Ca, zn = 0,5 nm, vk = 1,0 nm, Ina, Mg, k, ca= 10 mA, I7, =5 mA,
Uacetylen = 60 L hod™, #yzquen = 70 L hod™, trexia dusny = 70 L hod™ (jen pro vapnik),
h=0-14 mm

Z uvedenych zavislosti je patrné, Ze koncentrace volnych atomil zpiisobujici
absorpci primarniho zafeni neni ve vSech ¢astech plamene stejnd. Zamé&fime-li se na
konkrétni vysku, tak pro rizné prvky odpovidd riznému zastoupeni volnych atomd.
Vzhledem k tomu, ze vysledné optimélni hodnoty vysky paprsku primarniho zafeni nad
hranou hotéku jsou v rozmezi od 6,0 do 8,0 mm, v ptipadé nastaveni hotdku na 7,0 mm

miZeme pro vSechna méfeni docilit vysoké citlivosti.
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4.1.2 Promeérfeni kalibracnich zavislosti

U vSech Kkalibra¢nich roztokii stanovovanych prvkli byla nejprve zméfena
absorbance pfi vlnové délce charakteristické pro dany kov a doporuc¢eném napéjecim
proudu pro kazdou vybojku. Ze ziskanych hodnot signdlli byla pro vSechny prvky
sestrojena kalibracni zéavislost absorbance na koncentraci prvku uvedené na Obr. 4.2,

Obr. 4.3, Obr. 4.4, Obr. 4.5 a Obr. 4.6.

Stanoveni sodiku

Prvnim stanovovanym analytem byl sodik. Z divodu potlaceni ioniza¢nich
interferenci bylo pro jeho stanoveni nutné ptidat k jednotlivym roztokim piislusné
mnozstvi roztoku A (viz Kap. 3.5.2). Poté byly proméfeny roztoky o koncentraci 0,0;
0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 2,5; 5,0 a 10 mg L' a byla sestrojena nasledujici kalibracni

zavislost.

a * ]
1,2 / .
1’0-_ _-

0,8-— _
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e
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Cy Mg L

Obr. 4.2 — Kalibracni zavislost stanoveni sodiku

A =589,0 nm, v=0,5nm, 7 = 10 mA, tycetyten = 60 L hod™, #4900 = 70 L hod™
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Stanoveni horciku

DalSim stanovovanym analytem byl hoi¢ik. Pfi jeho stanoveni bylo postupovéano
obdobné jako v pfipad¢ stanoveni sodiku. Zde bylo nutné pfidat kvili moznym
interferencim soucasné jak roztok A, tak i ptidavny roztok B (viz Kap. 3.5.2). Métfeny

byly roztoky o koncentraci 0,0; 0,05; 0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 2,5 a 5,0 mg L

Stanoveni drasliku
V piipadé€ stanoveni drasliku, stejn¢ jako u sodiku, byl k roztokiim pfidavan pouze
pfidavny roztok A k potlaceni ioniza¢nich interferenci (viz Kap. 3.5.2). Méteny byly

roztoky o koncentraci 0,0; 0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 2,5; 5,0 a 10 mg L.

1,8 ' ' ' ' .
1,6-— /. _
14 ¢ -
12 i
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ool / _'
04l Y. ]

02F / ]
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|
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Obr. 4.3 — Kalibracni zavislost stanoveni horciku

A =2852nm,v=0,5nm, =10 mA, tyceryien = 60 L hod™, tty;auen = 70 L hod™!

Stanoveni vapniku

DalSim ze stanovovanych analyti byl vapnik. Z dlivodu potlaceni interferenci byl
k jeho roztokiim ptidavan roztok KCl (viz Kapitola 3.5.2). Poté byly méfeny roztoky o
koncentraci 0,0; 0,1; 0,25; 0,5; 1,0; 5,0 a 10,0 mg L
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Obr. 4.4 — Kalibracni zavislost stanoveni drasliku

A=766,5nm, v=1nm, /=10 MA, tscetylen = 60 L hod™, t4y,4ucn = 70 L hod™
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Obr. 4.5 — Kalibracni zavislost stanoveni vapniku

A=4227nm,v=0,5nm, I = 10 mA, tiscetyten = 60 L hod™', ttoxid dusny= 70 L hod™
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Stanoveni zinku

Na rozdil od ostatnich analytil, v ptipadé stanoveni zinku, nebylo k jeho roztokim
pfidavano zadné pomocné ¢inidlo. Méfeni bylo ale provadéno s deuteriovou korekci
pozadi. Méfeny byly roztoky o koncentraci 0,0; 0,025; 0,05; 0,1; 0,25; 0,5; 1,0; 2,5 a 5,0
mg L.

1,0 T T T T T T T T T T T
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Obr. 4.6 — Kalibracni zavislost zinku

A=213,9 nm, v=0,5nm, / = 5 mA, tacetylen = 60 L hod™, #t,44en = 70 L hod™

4.1.3 Charakteristika metody

Po optimalizaci podminek meétfeni byla uréena mez detekce, mez stanovitelnosti,
citlivost, opakovatelnost, korela¢ni koeficient, linedrni dynamicky rozsah a pracovni
rozsah zvolené metody, tedy statistické idaje potfebné k charakterizaci pouzité metody
(viz Tab. 4.1). K ziskani uvedenych parametrt byla vzdy vyuzita sestrojena kalibracni
zavislost.

Kalibra¢ni roztok o koncentraci 0,05 mg L' (hoi¢ik), resp. 0,10 mg L' (sodik,
draslik, zinek), resp. 0,25 mg L' (vapnik) byl méfen na atomovém absorpénim
spektrometru desetkrat. Z namétenych hodnot byla spoctena LOD a LOQ.

Poté byl desetkrat zméten roztok o koncentraci 1,0 mg L (hot¢ik, zinek), resp. 2,5
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mg L (sodik, draslik), resp. 5,0 mg L™ (vapnik). Z naméfenych tdaji byla spoétena
opakovatelnost.

Zmé&fena kalibracni zavislost byla vynesena do grafu a jeji linearni Cast byla
prolozena piimkou linedrni regrese. Tim byla ziskdna smérnice kalibra¢ni pfimky, tedy
citlivost. Z kalibra¢ni pfimky byly nakonec stanoveny i korelacni koeficienty, linearni

dynamicky rozsah a pracovni rozsah.

Tab. 4.1 — Shrnuti zdkladnich charakteristik metod stanoveni vybranych prvki

Charakteristika metody
sodik  hot¢ik  draslik vapnik  zinek

Mez detekce* (mg L) - 10° 2,13 244" 113 1557°  6,04°
Mez stanovitelnosti** (mg L) - 10° 7,10 8,12° 37,7 51,88 20,12
Citlivost (L mg ™) 0,4455 1,132 04648 0,2793 0,3920
Opakovatelnost (%) 0,521 0,473° 08517 0,986 0,713°
Korelagni koeficient 0,9858 1,000 0,9946 0,9214 0,9901
LDR do (mg L™ 2,5 3,0 7,0 10 4,0
Pracovni rozsah do (mg L™) 10 5,0 10 10 5,0

*36 kritérium, **10c kritérium, “pro 0,1 mg L, ’pro 0,05 mg L, “pro 0,25 mg L™,
dpro 2,5mgL", “pro 1,0 mg L'l,fpro 50mgL"

4.2 Generovani tékavych hydrida pro stanoveni selenu

Pro ocekavanou nizkou koncentraci ve vzorcich byl selen stanovovdn pomoci
techniky chemického generovani hydridi (Chemical Hydride Generation — CHG).
Provedeny byly optimalizace pritokové rychlosti nosného plynu a pritokové rychlosti

roztokll reakéni smési a byly urceny charakteristiky stanoveni.

4.2.1 Optimalizace prutokové rychlosti argonu a pumpy

U selenu jako u jediného zanalyzovanych prvki, bylo méfeni provadéno na
druhém z pouzitych spektrometri (UNICAM 939 AA) s pouzitim deuteriové korekce
pozadi a satomizaci pomoci generovani tékavych hydridi. Provedeny byly
optimalizace pratokové rychlosti argonu (viz Obr. 4.7) a prutokové rychlosti reakénich

slozek smési (viz Obr. 4.8).
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Me¢fteni zavislosti absorbance na pratokové rychlosti argonu (nosny plyn) bylo
provadéno pii pritokové rychlosti 10; 25; 50; 75; 90; 100; 110; 125 a 150 mL min™ pii
pouziti roztoku o koncentraci selenu 100 pg L™, Vysledna hodnota priitokové rychlosti
nosného plynu (100 mL min™), které odpovidal nejvyssi signl, byla pouZita pro méfeni
kalibra¢nich roztoki a vzorkd.

Zavislost absorbance na pritokové rychlosti reakénich roztokd byla promeétena pii
pratokové rychlosti 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 a 6,0 mL min™ u roztoku o koncentraci 100 ug L.
Hodnota (3,0 mL min"), u niz byl zaznamenan nejvy$si signal, byla pouZita pro

nasledné méfeni kalibra¢nich roztoku a vzorka.
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07k / e 4

0,6 - ./
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Obr. 4.7 — Optimalizace prutokové rychlosti nosného plynu
CSe = 100 ug L-latatomizétor =950 °C
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Obr. 4.8 — Optimalizace pritokové rychlosti reakcnich roztokii
CSe — 100 ng L-la Latomizator = 950 °C

4.2.2 Méreni kalibraCnich zavislosti

Pfed méfenim kalibracnich roztokli selenu byla nejdifive sestavena aparatura a
piipraveny roztoky na generovani t€kavych hydrida (viz Kap. 3.5.3). Poté byly zmé&feny
kalibra¢ni roztoky, znichz byla sestrojena kalibracni zavislost absorbance na

koncentraci analytu (viz Obr. 4.9).
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Stanoveni selenu

Jedinym analytem stanovovanym technikou generovani t€ékavych hydridi byl selen.
U n¢j nebylo nutné k roztokim piiddvat zddnd pomocnd cinidla, méfeni vSak bylo
provadéno s deuteriovou korekci pozadi. Méteny byly kalibraéni roztoky o koncentraci

0,0; 2,0; 5,0; 10; 25; 50 a 100 pg L.
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Obr. 4.9 — Kalibracni zavislost selenu
4 =196,0 nm, v=0,5 nm, I = 8 MA, tpumpa = 3 mL min"", Zuomizstor = 950 °C,
Uargon = 100 mL min’!

4.2.3 Charakteristika metody

Po optimalizaci podminek pro méfeni byla urena mez detekce, mez
stanovitelnosti, citlivost, opakovatelnost, korelaéni koeficient, linedrni dynamicky
rozsah a pracovni rozsah pro charakterizaci zvolené metody (viz Tab. 4.2).

Kalibraéni roztok o koncentraci 5,0 pg L™ byl proméfen na atomovém absorpénim
spektrometru desetkrat a z namétenych hodnot byla spoctena LOD a LOQ. Poté byl
desetkrat zméfen roztok o koncentraci 50 pg L. Z naméfenych udajii byla spoétena
opakovatelnost. Z kalibracni zavislosti byl nakonec stanoven korelacni koeficient,

linearni dynamicky rozsah a pracovni rozsah.
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Tab. 4.2 — Statistické zpracovani udajii o metodé

Charakteristika metody

selen

Mez detekce* (ug L™) 0,34

Mez stanovitelnosti** (ug L) 1,13°
Citlivost (L ug™) 0,0074

Opakovatelnost (%) 1,86
Korelaéni koeficient 0,9910

Linearni dynamicky rozsah do (ug L) 100

Pracovni rozsah (ug L) 250

*36 kriterium, **10c kriterium, *pro 5,0 pg L™, °pro 50 ug L™

4.3 Meéreni realnych vzorki

V posledni ¢ésti prace byla pozornost vénovana meéfeni samotnych rostlinnych
vzorkl, pfi kterém byly uplatnény dfive zjiSténé optimalni parametry. Piehled
vyslednych hodnot pro vodné extrakty je uveden v Tab. 4.3, pro methanolové extrakty v
Tab. 4.4 a pro vzorky $tav v Tab. 4.5. Stejné jako u kalibracnich roztokt bylo i ke
vzorkliim pfidan pfislusny piidavny roztok k potlaceni interferenci (viz Kap. 3.5.2).
Vzhledem k rozdilnému zastoupeni jednotlivych analytli ve vzorcich bylo nutné vzorky
fedit deionizovanou vodou. V ptipadé méfeni vapniku, sodiku a hoiciku byly vodné a
methanolové extrakty i1 vzorky Stav fedény stokrat. Pfi méteni drasliku byly pouze
vodné extrakty fedény stokrat, methanolové extrakty a §tavy tisickrat. U zinku a selenu
se vSechny vzorky fedily desetkrat a méfeni bylo provadéno s deuteriovou korekci

pozadi.
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Tab. 4.3 — Vysledné koncentrace kovii ve vodnych extraktech*

koncentrace kovu (mg L'l)

Vzorek sodik hoi¢ik draslik véapnik zinek selen
1V 12,4 129 208 612 1,29 <LOD
2V 11,0 43,6 48,9 61,2 0,77 <LOD
3V 2,84 56,7 117 466 0,46 <LOD
4V 23,0 54,9 233 137 0,38 <LOD
5V 13,9 43,1 95,8 169 0,33 <LOD
6V 72,1 77,8 110 602 0,56 <LOD
7V 12,2 179 42,5 201 0,41 <LOD
8V 11,5 223 59,0 275 0,33 <LOD
AY 4,01 186 36,8 238 0,65 <LOD
10V 4,48 68,6 69,9 51,6 0,43 <LOD
11V 7,52 38,3 60,9 0,42 0,43 <LOD
12V 9,63 253 64,6 36,4 0,33 <LOD
13V 4,94 37,1 39,9 71,7 0,30 <LOD
14V 10,6 216 153 7,02 0,56 <LOD
15V 5,65 56,2 72,2 60,4 0,95 <LOD

Tab. 4.4 — Vysledné koncentrace kovii v methanolovych extraktech*

koncentrace kovu (mg L™)

Vzorek sodik hoicik draslik vapnik zinek selen
1M 17,8 21,6 1196 25,0 0,68 <LOD
2M 75,4 23,7 375 16,6 0,25 <LOD
3M 50,1 11,2 170 4,02 0,070 <LOD
4 M 48,9 14,1 1317 1,62 0,17 <LOD
5M 23,5 14,1 763 14,2 0,010 <LOD
6M 99,7 36,0 973 72,0 0,010 <LOD
7™M 33,0 19,1 578 11,2 0,20 <LOD
&M 70,0 35,7 215 11,2 0,090 <LOD
M 2,37 21,4 154 6,42 0,070 <LOD
10M 4,01 12,7 403 5,22 0,14 <LOD
11M 0,73 13,4 201 <LOD 0,12 <LOD
12M 5,65 20,4 284 2,22 0,12 <LOD
I13M <LOD 15,7 189 16,62 0,04 <LOD
14 M 2,60 37,4 1338 5,22 0,56 <LOD
I5M 0,73 15,7 403 4,02 0,090 <LOD
16 M 2,13 18,9 327 <LOD 0,040 <LOD
17M 10,3 16,1 382 <LOD 0,010 <LOD
18 M 4,01 16,2 111 <LOD 0,22 <LOD
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Tab. 4.5 — Vysledné koncentrace kovil ve vzorcich §tav*

koncentrace kovu (mg L'l)

Vzorek sodik hoi¢ik draslik véapnik zinek selen
1S 8,46 36,5 968 31,1 0,22 <LOD
28 98,7 60,5 1419 45,4 0,62 <LOD
38 48,7 43,0 1168 33,4 0,28 <LOD
48 16,0 31,0 927 16,0 0,41 <LOD
58 2,13 59,2 1484 142,0 0,36 <LOD
6S 22,3 58,5 1994 177 0,74 <LOD
7S 27,9 62,9 2214 154 1,17 <LOD
88 0,73 91,5 1839 86,4 0,28 <LOD
9§ 10,6 18,1 831 46,1 0,010 <LOD
10§ 1,90 54,4 1252 12,4 0,17 <LOD
118 12,4 186 1629 161 3,82 <LOD
12§ 11,5 40,0 1697 43,1 0,14 <LOD
138 11,5 34,7 3058 24,4 0,49 <LOD
14§ 4,71 125 1422 203 0,28 <LOD
158§ 24.4 94,5 2313 202 0,68 <LOD
16 S 11,7 149 2071 215 0,89 <LOD
178 0,96 183 3536 143 0,65 <LOD
18§ 5,18 90,5 2458 173 0,22 <LOD
198 27,3 91,5 2406 7,62 1,20 <LOD
208 3,77 32,7 593 54,6 0,20 <LOD
218§ 125 79,1 4425 101 0,43 <LOD
22§ 426 188 2087 89,4 0,71 <LOD

*uvedené koncentrace analytli jsou méteny s relativni smeérodatnou odchylkou < 3 %



- 43 -

4.3.1 Majoritni zastoupeni prvka ve vzorcich

V Tab. 4.6 jsou uvedeny rostliny, u kterych bylo zaznamenéano nejvétsi zastoupeni
métenych prvkl. Jitrocel kopinaty a vlaStovicnik vétsi se zde vyskytuji vice nez
v jednom piipadé. U jitrocele byla dosaZzena maximalni koncentrace sodiku u vodného i
methanolového extraktu. Podobné tomu je u vlaStovicniku vétsiho z hlediska obsahu
zinku. Ne vSechny 1é¢ivé rostliny, jako napf. vlaStovi¢nik vétSi mohou slouzit jako zdroj
iontl pro ¢lovéka vzhledem ke své mozné toxicité pii podavani ve vétsim mnozstvi. Do
souboru byl vlaStoviénik vétSi zatazen z hlediska, toho, Ze je vyuzivan jako léciva
rostlina pro vnéjsi pouziti. Z vysledki uvedenych v Tab. 4.6 by se dalo usoudit, Ze
ptipravou odvaru ze suSeného jitrocele kopinatého je mozné ziskat nejvyssi koncentraci
sodiku, z jable¢niku obecného hoicik, ze smetanky l¢kaiské draslik a z vlastovicniku
vétsitho vapnik a zinek. Ptipravou Cerstvé §tavy z petrZele je nejvétsi zisk sodiku a

hoi¢iku, z grapefruitu drasliku, z limetky vapniku a z maslové dyné zinku.

Tab. 4.6 — Piehled rostlin s majoritnim zastoupenim daného prvku

voda methanol Stavy
sodik jitrocel kopinaty jitrocel kopinaty petrzel
hoi¢ik jable¢nik obecny jitrocel kopinaty petrzel
draslik smetanka lékarska hluchavka bila grapefruit
vapnik vlastoviénik vétsi jitrocel kopinaty limetka
zinek vlastovicnik vetsi vlastovicnik vetsi maslova dyné

Vzhledem k tomu, ze jednotlivé prvky a jejich ionty jsou v rostlindch vdzané na
rizné slouceniny, s riznymi vlastnostmi, byl zvolen i dalsi zplsob extrakce, ktery je
v jinych studiich Casty — extrakce methanolem. Tyto extrakty samoziejm¢ nemohou byt
povazovany za zdroj iontl z pfislusné rostliny. V pifipadé piipravy methanolového
vyluhu je mozné ziskat zjitrocele kopinatého nejvice sodiku, hoif¢iku a vépniku,
z hluchavky bilé nejvice drasliku a z vlastovi¢niku vét§iho nejvice zinku.

V Tab. 4.7 je u kazdého ze zméfenych prvkd uvedeno pét vzorkil (vodnych,

methanolovych i §t4v), u nichz byl zaznamenan jejich nejvyssi obsah.
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Tab. 4.7 — Piehled rostlin s nejvyssi koncentraci daného prvku

koncentrace koncentrace v koncentrace
% k %
prvek vzorek (V) (mg L") vzorek (M) (mg L") vzorek (S) (mg L)
jitrocel kopinaty 72,0 jitrocel kopinaty 99,7 petrzel 426
smetanka matetidouSka .
lékaiska 23,0 obecna 75,4 grapefruit 125
sodik | dobromysl 13,9 fepik lékaisky 70,0 maliny 98,7
obecna
VlaSt(zV} ,ka 12,4 routa vonna 50,1 jahody 48,7
VEts1
mata peprna 12,2 smetanka lékai'ska 48.9 bily rybiz 27,9
jablecnik 253 hluchavka bild 37,4 petrzel 188
obecny
fepik 16katsky 223 jitrocel kopinaty 36,0 mg;fev a 186
hoféik | 11ychavka bila 216 fepik 1&kaisky 35,7 cuketa 183
kulata
Salvej 16katské 186 matefidouska 23,7 limetka 149
obecna
mata peprna 179 vlastovicnik vetsi 21,6 pomeran¢ 125
smetanka s .
lékaiska 233 hluchavka bila 1338 grapefruit 4425
vlastovicnik 208 | smetanka lékaiska 1317 cuketa 3536
draslik vetsi kulata
hluchavka bila 154 vlastovicnik veétsi 1196 rajce 3058
routa vonna 117 jitrocel kopinaty 973 mandarinka 2458
jitrocel kopinaty 111 dobromysl obecna 763 avokado 2406
Vlas‘t/(;[/élicmk 612 jitrocel kopinaty 72,0 limetka 215
jitrocel kopinaty 602 vlastovicnik veétsi 25,0 pomeran¢ 203
vapnik | routa vonna 466 materldoqska 16,6 citron 202
obecna
fepik lékaisky 275 | levandule lékaiska 16,6 “r’;f;‘z‘y 177
Salvej 1ékarska 238 dobromysl obecna 14,2 mandarinka 172
viaStovicnik 1,29 | viastovicnik vétsi 0,68 mislova 3,82
vetsi dyné
stevie sladka 0,95 hluchavka bila 0,56 avokado 1,20
matetidouska matefidouska o1
zinek obecna 0,77 obecna 0,25 bily rybiz L17
Salvej 1ékarska 0,65 galgan 0,22 limetka 0,89
jitrocel Servens
kopinaty, 0,56 mata peprna 0,20 bizy 0,74
hluchavka bila Y

~

*V — vodné extrakty, M — methanolové extrakty, S — §tavy
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Ze ziskanych vysledkl by se dalo usoudit, které rostliny v souvislosti s tim, jakym
zpusobem byly pfipravované, jsou ,,nejzdravéjsi z hlediska obsahu esencialnich prvkii.
V této tabulce 1ze pozorovat viditelné rozdily v obsahu jednotlivych prvka z hlediska
vychoziho extrakéniho €inidla. KdyZ vezmeme v uvahu napftiklad zastoupeni drasliku
ve smetance 1ékarské, jiz na prvni pohled je zfejmé, Ze u¢innéjsi extrakce byla dosaZena
methanolovym (1317 mg L™) neZ vodnym roztokem (233 mg L™). Tento vysledek
podporuje ptivodni predstavu, Ze extrakci methanolovym roztokem dojde k vylouceni
vétSiho mnozstvi prvku, tedy ze bude dosazeno vyssi extrakeéni u€innosti. Pokud se vSak
podivdme na hot¢ik a jeho zastoupeni v fepiku lékaiském, zjistime, Ze u vodného
extraktu byla naméfena koncentrace 223,35 mg L, u methanolového 35,73 mg L.
Z téchto vysledki je patrné, ze neni mozné povazovat extrakcei methanolovym roztokem
za univerzalni metodu s nejvyssi extrakéni u€innosti prvki pro vSechny vyse uvedené
1é¢ivé rostliny. Mnozstvi jednotlivych prvki ziskanych obéma zplisoby extrakce se lisi,
coz dokumentuje, Ze prvky jsou vazany na rtizné slouceniny.

Ve vzorcich §tav v pfipadé zinku siln€¢ dominuje maslova dyné. U vépniku je
nejvyssi zastoupeni zejména u citrusovych plodi (limetka, pomeranc¢, citron,
mandarinka) a cerveného rybizu. Draslik je hojné zastoupen rovnéz v citrusech
(grapefruit, mandarinka), ale také v rajceti. Na hoi¢ik jsou bohaté zejména zastupci ze
zeleniny, jimiz je koten petrzele a plod cukety kulaté. Sodiku bylo namétfeno nejvice

v petrzeli, ale velké mnozZstvi bylo zji$téno u i malin a jahod.
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5 Zavér

Bylo optimalizovano stanoveni vybranych prvka (sodik, hoi¢ik, draslik, véapnik,
zinek) metodou atomové absorpéni spektrometrie s plamenovou atomizaci a stanoveni
selenu technikou generovani t€kavych slouc¢enin chemickym zptsobem.

Ve vodnych a methanolovych extraktech z 15 resp. 18 IéCivych rostlin bylo
stanoveno mnozstvi sledovanych prvka. Nejvyssi obsah hotéiku mél vodny roztok
jable¢niku obecného a fepiku 1ékatského, vapniku bylo nejvice ve vlastovicniku vétSim
a jitroceli kopinatém. Obsah drasliku byl vzdy vyssi nez sodiku. Nejvyssi obsah zinku
byl ve vodném roztoku vlastovicniku vétsiho.

Byl zjistén rozdil mezi vodnym a methanolovym extraktem v mnozstvi testovanych
prvki. Jejich extrahovatelnost zavisi na slouceninach, ve kterych jsou v rostlinach
piitomny.

Sledované prvky byly stanoveny také ve 22 §téavach ovoce a zeleniny. Vysoka
koncentrace Ca®" byla zejména v citrusovych plodech a &erveném rybizu, Mg*" v
kofenu petrzele, maslové dyni nebo cuketé kulaté, Zn** v maslové dyni, avokadu a
bilém rybizu.

Obsah selenu byl ve vSech piipadech pod mezi detekce.
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