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Abstrakt

Tato bakalaiska prace je zaméfena na stanoveni zinku (zineCnatych iont)
v potravinovych dopliicich pomoci atomové absorpcni spektrometrie. Soucasti prace je
také porovnani mezi detekce dvou odlisnych atomovych spektrometrii. Cilem prace bylo
zjistit optimalni podminky a vliv interferenci na stanoveni zinku, nalézt vhodnou metodu
pro pievedeni vzorku do roztoku, a také porovnat meze detekce u pouzitych piistroji.
Optimalizovanymi parametry byla vyska paprsku nad hranou hotéku, pritokové rychlost
acetylenu, otoceni hotaku, Sitka spektralniho intervalu, typ plamene. Pfevedeni pevného
vzorku do roztoku bylo provedeno ve vod¢ za laboratorni i zvySené teploty, v kyseliné
dusicné nebo kyselin¢ dusicné s ptidavkem peroxidu vodiku, téz za zvySené teploty.
Analyzovany byly tyto potravinové dopliky: Centrum od A az po zelezo, Walmark-
vapnik, hoicik, zinek, Spektrum 50+, Calibrum 50 plus, Supradyn Energy Complex.
Mnozstvi zinku v potravinovych dopliicich bylo stanoveno na spektrometru GBC 933 AA
v kolmém uspotadani. K porovnani meze detekce byly pouzity piistroje GBC 933 AA
s vybojkou s dutou katodou a ContrAA 700 s xenonovou vybojkou. U obou pfistroji byl
pro experiment pouzit plamen obsahujici acetylen-vzduch. Pro stanoveni zinku byla
pomoci standardnich roztokll vytvotena kalibracni kiivka, z niz byly odecteny vysledné
koncentrace analyzovanych vzorkil. Ke zjisténi mezi detekce pfistrojii byla pouZzita sada
meéfeni standardniho roztoku. VSechny experimentalné ziskané hodnoty byly statisticky
zpracovany a stanovené¢ mnozstvi zinku bylo porovnano s hodnotami deklarovanymi od
vyrobce potravinovych doplnkil. Na zakladé zjisténych udaji je mozné konstatovat, ze vliv
vybranych interferentll na stanoveni zinku pomoci atomové absorpéni spektrometrie je
s korekei pozadi zanedbatelny a za u¢inny rozklad vzorku l1ze povazovat pouziti samotné
kyseliny dusi¢né nebo s pfidavkem peroxidu vodiku za zvySeni teploty. Z vyslednych mezi
detekce u spektrometra GBC 933 AA (0,012 mg/l) a ContrAA 700 (0,023 mg/l) vyplyva,
ze atomovy absorp¢ni spektrometr GBC 933 AA umoziuje detekovat niz§i koncentrace
nez ContrAA 700. Hlavnim zjiSténim této prace tedy je, Ze vysledky na$i analyzy
odpovidaji hodnotam deklarovanym od vyrobce a atomova absorpéni spektrometrie je
vhodna metoda pro stanoveni zinku v potravinovych dopliicich a lze ke stanoveni pouzit

oba uvedené piistroje.
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1 UVOD

Zinek je chemicky prvek vyskytujici se v pidé, v rostlinach i u Zivocicht. Zinek se
obecné vyskytuje v nizkych koncentracich, avSak jeho ptfitomnost je z hlediska mnoha
faktoru klicova. V lidském téle je dulezitou strukturni slozkou bilkovin a pfispivad ke
spravné funkci imunitniho systému. Hlavnim zdrojem zinku je Cerstvé maso, luSténiny
nebo ofechy a jeho nespravnd koncentrace v téle se podili na mnoha metabolickych,

chronickych a imunitnich onemocnénich.

Pokud je pifijem zinku z potravy nedostateCny, musi byt nahrazen ve formeé
potravinovych doplikl. V soucasné dobé¢ je k dispozici cela fada doplnkt stravy obsahujici
zinek, které lze stanovit riznymi analytickymi metodami. V této bakalaiské praci bylo
pomoci atomové absorpcni spektrometrie zjiSt€éno mnozstvi zinku v péti rtznych
potravinovych dopliicich. Soucasti prace je také porovnani meze detekce dvou principem

odlisnych atomovych absorpcnich spektrometr.

Cil bakalarské prace

Hlavnim cilem bakalaiské prace bylo stanoveni zinku (zineCnatych iontll) ve
vybranych potravinovych dopliicich pomoci atomové absorpéni spektrometrie. Vzhledem
k vyuziti dvou atomovych absorpénich spektrometrli s odliSnymi zdroji zafeni a
disperznim systémem, bylo dalSim cilem prace porovnani dosaZzenych mezi detekce u obou

spektrometri
Ke splnéni hlavnich cilli prace bylo potieba optimalizovat podminky méteni, zjistit
vliv interferenci na stanoveni zinku v potravinovych doplicich a nalézt vhodny zplsob

pfevedeni pevného vzorku do roztoku.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Atomova absorp¢ni spektrometrie (AAS)

Atomova absorp¢ni spektrometrie (AAS) je optickou metodou, ktera vyuziva
méieni absorbance elektromagnetického zéafeni volnymi atomy prvku. Hodnota naméiené
absorbance pak zdvisi na koncentraci stanovovaného prvku. Z historického hlediska se
jednd o pomérné¢ mladou fyzikalné-chemickou metodu. Prvni analyticky atomovy

absorpéni spektrometr sestrojil v roce 1953 Alan Walsh!'+2],

AAS je diky svému provedeni fazena mezi relativni a srovnavaci metody. Lze ji
vyuzit pro stanoveni asi 70 prvkt (hlavné kov, ale 1 nekovll) a to pomoci riznych variant.
Jednotlivé varianty se rozdé€luji podle zplisobu atomizace sledovaného prvku, a to na:
plamenovou AAS (F-AAS), elektrotermickou AAS (ET-AAS) a hydridovou AAS (HG-
AAS)P,

Pti stanovovani prvki, rozpusténych ve vodném nebo nevodném rozpoustédle, se
vyuziva vybojkou emitované zafeni o urcité¢ vinové délce, kterd je specificky absorbovana
stanovovanym prvkem v zdkladnim atomarnim stavu. Po absorpci zafeni o urcité vlnové
délce dochazi k prechodu vnéjsich elektroni ze zakladniho stavu do excitovaného!®.
Ptechod atomu zpét do zdkladniho energetického stavu je nezafivym procesem za Ucasti
srazek s ostatnimi atomy. Vysledek stanoveni tedy ziskdme porovnanim signédlu roztoku
vzorku se signdlem roztoku standardu a tim zjistime mnozstvi absorbovaného zateni

stanovovanym prvkem, které je ptimo imérné jeho koncentraci.

Diky své vysoké selektivité¢ a u n¢kterych variant provedeni vysoké citlivosti (ET-
AAS az v pg) se AAS pouziva v mnoha pramyslovych a zdravotnickych zafizenich. Slouzi
pro méteni stopovych koncentraci nebo také jako detektor pro rizné separacni (kapilarni

zonova elektroforéza) a prittokova (priitokova injekéni analyza) métenil?!.

2.1.1 Experimentalni usporadani atomové absorpcni spektrometrie

Ptistroj pro AAS se skladd ze cCtyr hlavnich Césti: zdroje primarniho zéfeni,
absorpniho prostfedi obsahujici volné atomy v plynném stavu (atomizator),
monochromatoru a detekéniho systému. Schéma atomového absorpéniho spektrometru je

zobrazeno na obr. 2.1.
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Obr. 2.1: Schéma atomového absorpéniho spektrometru.

Mezi zdroje primarniho zatreni patii napiiklad vybojky s dutou katodou, které¢ slouzi
jako zdroj céarového spektra stanovovaného prvku. Katoda vybojky je zhotovena
z materidlu obsahujiciho stanovovany prvek a je plnéna inertnim plynem (Ne, Ar). lonty
vzacného plynu pfitahované ke katod¢ vyrdzeji z jejiho povrchu atomy stanovovaného
prvku, které jsou dalSimi srazkami excitovany. Poté je pii prechodu excitovanych
stanovovanych atomia do zékladniho stavu emitovano charakteristické zatreni. Vybojka je
napdjena proudem 3-25 mA a mezi elektrody je vlozeno vysoké napéti (200-600 V).
Nékteré vybojky mohou byt modifikované, a to pfidanim emitoru elektront. Tim se ziska
vy$$i intenzita charakteristického zareni nez u klasickych vybojek s dutou katodou. DalSim
prikladem zdroje zatfeni je bezelektrodova vybojka, kterd obsahuje kiemennou bariku,
naplnénou za nizkého tlaku (30-300 Pa) vzacnym plynem a stanovovanym prvkem ve
formé te€kavé slouceniny. Barika je umisténa v civce vysokofrekvenéniho generatoru, ktery
ji dodava energii (27 MHz) pro vytvofeni stabilniho prstencového vyboje. Tyto vybojky
maji o nckolik fadi vyssi intenzitu zafeni a del$i dobu zivotnosti nez vybojky s dutou
katodou. Vyuzivaji se hlavné u prvk, jejichZ analytické ¢ary lezi v oblasti kratkovinnych
spekter, obvykle pod 220 nm (As, Bi, Cd, Hg, K, Zn,...). Dal§imi moznymi zdroji
primarniho zéafeni pro AAS jsou laserové diody a kontinudlni zdroje!**). Mezi kontinudlni
zdroje patii xenonova vybojka, kterd diky svému specidlnimu uspotradani elektrod vytvari
vysokou hustotu zafeni v celém spektralnim intervalu (185-900 nm). Vykon této lampy
dosahuje az 300 W a teplota plasmy asi 10 000 K. Jeji vyhodou je vysoka Zivotnost,
stabilni zafivy vykon a moZnost vyuZiti pro stanoveni velkého mnozstvi prvkal?”,

Techniky pouzité pro atomizaci vzorku jsou detailné popsany déle v textu

Jako disperzni prvek slouzi v AAS monochromator pokryvajici interval vinovych

délek 180 az 860 nm nebo také polychromator. Disperzni prvek se pouziva v jedno nebo



dvou paprskovém systému a jeho soucasti byva vstupni a vystupni Stérbina. Pro detekci

zateni se vyuziva predev§im fotonasobic s pfiblizné 60 fotodiodami?].

2.1.2 Plamenova atomova absorp¢ni spektrometrie (F-AAS)

Plamenova atomova absorp¢ni spektrometrie je AAS, ktera pro atomizaci vzorku
vyuziva energii plamene. Po nasati kapalné¢ho vzorku do pfistroje je s G€innosti 1-5 % ve
zmlzovaci komote pieveden na jemny aerosol. Vznikly aerosol je nosnym plynem
transportovan do plamene. Tam je rozpoustédlo vzorku (obvykle voda) odpafeno a zbyly
vzorek je diky vysoké teplot¢ plamene atomizovan. Zdrojem zafeni emitované
charakteristické zareni o urcité vinové délce je nasledné v idedlnim piipad¢ absorbovano
pouze stanovovanym prvkem pfitomnym ve vzorku. Jednotlivé prvky absorbuji zafeni
specifickych vlnovych délek v UV nebo VIS oblasti. Zafeni absorbované plamenem
obsahujici vzorek se porovndva s absorpci zafeni standardi o zndmé koncentraci. Lze tedy

provést velmi piesnou kvantitativni analyzu jednoho prvku ve vzorkul*M4],

Pfed méfenim analyzovaného vzorku je potieba optimalizovat podminky, protoze
koncentrace volnych atoml neni v plamenu vsude stejnd. Plamenovy profil, tedy rozlozeni
volnych atomil v celém plameni, se vyrazné meéni jak v horizontdlnim, tak i vertikalnim
sméru, a je odlisny pro kazdy stanovovany prvek. Optimalizuje se proto vySka paprsku nad
hranou hotédku, horizondlni poloha hotraku, otoceni hotaku, pritokova rychlost acetylenu a

Sitka Stérbiny monochromatoru.

V praxi se vyuzivaji pfedevSim dva typy plamene. V prvnim typu je spalovdna
smés acetylenu a vzduchu a jeho teplota je 2200-2400 °C. Je vhodny pro stanoveni asi 30
kovi, ale naptiklad u kovt alkalickych zemin, molybdenu nebo cinu plamen neni schopen
prvky zcela atomizovat, nebot’ se jedna spiSe o nizkoenergeticky atomizacni zdroj. Hlinik,
beryllium nebo titan pak neatomizuje viibec (s velmi malou U¢innosti). V tomto piipad¢ je
tteba pouzit plamen vyuzivajici smés sloZenou zacetylenu a oxidu dusného, ktery
dosahuje teploty 2600-2800 °C a lze s nim tedy atomizovat i stalejsi prvky*>]. Naopak
pro alkalické kovy neni vhodny, nebot’ krom¢ U¢inné atomizace zde dochdzi 1 vyrazné
ionizaci, ¢imZ se sniZuje mnoZzstvi upotiebitelnych atoml v zdkladnim atomarnim stavu.
Plamenova atomizace se realizuje pomoci celé fady riznych druhti hotdka. Hotéky pro dvé
vyse zminéné nejCastéji pouzivané smési se 1isi ve velikosti vystupni Stérbiny hotaku.

Diky své vysoké selektivité, nizkym nakladiim na provedeni a vysoké toleranci viici

interferenénim vliviim naléz4 plamenovéa atomové absorp¢ni spektrometrie své uplatnéni
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jak v lékarstvi a farmacii tak i v pramyslu. Pouziva se naptiklad ke stanoveni kovi
v télnich tekutinach, v pitné nebo motské vode€, v pivu, ve ving, v leteckém benzinu a

mnoha dal$ich surovinach?!.

2.1.3 Elektrotermicka atomova absorp¢ni spektrometrie (ET-AAS)
Elektrotermicka atomova absorpéni spektrometrie byla vynalezena v 60. letech 20.
stoleti, kdy byl proveden prvni zndmy pokus s tuhym Al,Os;. Pfistroje pro ET-AAS

vyuzivaji pfi stanovovani elektrotermické atomizace vzorku grafitovych kyvet!®.

V praxi se do elektricky vodivych grafitovych kyvet nanese asi 5-25 ul vzorku.
Pouzivana kyveta se vzorkem je umisténa v elektrotermickém atomizatoru, kde je pak
odporové vyhtivana podle konkrétniho teplotniho programu daného prvku. Nejprve je
kyveta zahtivana 30-40 sekund na teplotu suseni (150 °C), aby bylo ze vzorku odpateno
rozpoustédlo. K odstranéni matrice (t€kavy organicky materidl, anorganické soli) je pak
teplota po dobu 30 sekund zvySena na teplotu pyrolyzy (600 °C). Nasledné kyveta
dosédhne na 5-10 sekund teploty atomizace (2000 az 2500 °C), kdy dojde k atomizaci
vzorku a vlastnimu méfeni. Nakonec je kyveta vycCiSténa, a to pomoci teploty ¢isténi,
kterd dosahuje 2700 °C a tim zajiSt'uje odstranéni zbylého vzorku z kyvety. Po ochlazeni
je pristroj ptfipraven na nové davkovéani vzorku. Béhem zahtivaciho cyklu je grafitova
kyveta promyvana argonovym plynem, aby nedoslo k jejimu spaleni. V dobé méieni je

pritok argonu zastaven!®l.

Diky své vysoké citlivosti, nizkému detekénimu limitu (0,01-1 pg/l), schopnosti
analyzovat cely nadavkovany vzorek a moZnosti pfimé analyzy pevnych vzorka je ET-
AAS moderni pouzivanou metodou, ktera je o n€kolik tadu citlivéjsi nez plamenova
atomova absorp¢ni spektrometrie. Mezi jeji nevyhody patfi maly linearni dynamicky
rozsah, mozné interference matrice a potfebnd kompenzace pozadi. Hlavni vyuziti nasla

ET-AAS v analytickych laboratotich pro ziskani velmi ptesnych stanovenil”).

2.1.4 Hydridova atomova absorp¢ni spektrometrie (HG-AAS)

Hydridova atomova absorpcni spektrometrie je metoda, ktera slouzi pro generaci a
atomizaci tékavych slou€enin, tzv. hydridd, které jsou ndsledné pomoci atomové
absorp¢ni spektrometrie stanovovany. Stanoveni probihd ve dvou krocich. V prvnim
kroku je vhodnym zplsobem pteveden analyt z kapalné do plynné faze (nejCastéji prave
ve form¢ vzniklého hydridu stanovovaného prvku), v druhém kroku je tato sloucenina

atomizovéana a stanovovana. Nejucinngj$i a nejcastéj$i zpusob generovani hydridu je

-11 -



chemickou cestou pomoci tetrahydridoboritanu sodného stabilizovaného roztokem NaOH
v kyselém prostfedi HCl. Dochazi zde ke vzniku atomarniho vodiku, ktery reaguje

s analytem o urcitém oxidacnim Cisle a vznika tak hydrid spole¢n¢ s vodikem.

Em+
NaBH: + 3H,0 + HClI — H:BOs + NaCl + S8H' —— EHn + H»
Kdy E je analyt a m+ jeho oxidac¢ni Cislo. Timto zpisobem lze ziskat hydridy s As, Bi,
Sb, Se, Ge, Sn, Te a Pb!®l. Vznikly hydrid je poté unasen nosnym plynem (argonem nebo

dusikem) do atomizatoru.

Jako atomizator muze byt pouzit plamen, ktery je slozeny z argonu a vodiku nebo
dusiku a vodiku. Vodik je v plamenu pfitomen, protoze vznikl pfi generovani hydridu a je
tedy pfed atomizaci promichan s nosnym plynem. Druhou, pouzivangjsi a citlivejsi
atomizaci je pouziti kiemenné trubice ve tvaru T, kterd je elektricky nebo plamenem
(acetylen-vzduch) vyhiivana na 700-1100 °C. Pfi jednotlivych atomizacich je potiebny
ptivod kysliku, ktery reaguje ptfi vysoké teploté s H> a tim dojde ke vzniku vodikovych
radikalt, které se pak srdzeji spolené s analytem, a tim dojde ke vzniku jednotlivych

atomi. Ty jsou poté analyzovany klasickym zptisobem v AAS spektrometrut®-,

Diky pomérné¢ dlouhému setrvani atomid v optické drdze je méfeni s HG-AAS
pomérné citlivé (asi jako u ET-AAS). Dalsimi vyhodami je oddéleni analytu od matrice a
pomérné nizka absorpce pozadi. Nevyhoda je v moznosti zkoumat pouze prvky schopné
vytvaret hydridy a moZnost interference. V dneSni dobé jsou kvuli nizké odolnosti
kfemene 1000-1100 °C hledany nové alternativy. Jedna z moznosti je pouZiti safirové
trubici na misto kiemenné, protoze safir ma vynikajici fyzikalné-chemické vlastnosti, a to
vysokou tvrdost, pevnost a stabilitu 1 pti 2000 °C. Stale je ale nejvice vyuzivdna

elektricky vyhiivana kiemenna trubicel-2],

2.2 Atomovéa emisni spektrometrie (AES)

Atomova emisni spektrometrie zkoumd a vyuZziva zateni vysilané excitovanymi
atomy nebo ionty prvkl. Za objevitele této metody jsou povazovéani Gustav Kirchhoff a

Robert Bunsen, kteii v 60. letech 19. stoleti jako prvni excitovali Rb a Cs.

Principem metody je ziskat zkoumanou latku v excitovaném atomarnim stavu, a to
pomoci plamene, oblouku, jiskry, laseru, indukéné védzaného plazma (ICP) a dalSich

elementil, které vytvareji vysoké teploty a stabilni plazma. Valen¢ni elektrony atomu
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setrvavaji v excitovaném stavu jen velmi kratkou dobu a pfi pfechodu do zakladniho stavu
vysilaji polychromatické, avSak nespojité zareni, které je nasledné rozlozeno optickym
zafizenim na carové spektrum (10 az 1500 nm). Poloha car (vlnova délka) urcuje
kvalitativni sloZeni a jejich intenzita pak udava kvantitativni udaj o vzorku. Celkovée se
tedy atomova emisni spektrometrie vyuziva hlavné ke kvalitativni a kvantitativni

analyze!?..

Jednou z nejpouzivanéjSich variant je atomova emisni spektrometrie s indukéné
vazanym plazmatem (AES-ICP). Induk¢né vazané plazma je vytvoreno v kifemenné trubici
radiofrekvencnim proudem, ktery prochdzi kovem indukéni civky. Tim vznika
elektromagnetické pole, které urychluje elektrony uvnitt trubice a ty ptfedavaji srazkami
svoji energii atomim inertniho plynu (Ar), ze kterého pak vznika plasma. Pfi stanovovani
touto metodou se roztok vzorku nadavkuje do pftistroje, kde je zmlzen a vznikly aerosol je
inertnim plynem (vétSinou argonem) undsen k indukéné vazanému plazmatu. Zde je
ptiveden do plynného stavu, rozlozen, atomizovan a velmi ¢asto i ionizovan. Nasledn¢ jsou
diky vysoké energii plazmatu valencni elektrony atomi excitovany do vysSich vrstev a
jejich prechod zpét do zékladniho stavu je doprovadzen emisi fotond. Vzniklé fotony jsou
pak charakteristické pro urCit¢ prvky a jejich mnozstvi uddva koncentraci prvku

v roztoku'%,

ICP je v dnesni dobé pouzivano hlavné diky své vysoké teploté (7000-8000 K,
snizuje vliv matrice), schopnosti atomizovat neb ionizovat velké mnozstvi prvkd, a také
diky svému vysokému detekénimu limitu (0,1-100 ng/ml), velkému dynamickému rozsahu,
presnosti a schopnosti tolerance k vysoké koncentraci soli. ICP je také pouzivano jako

zdroj iontli pro hmotnostni spektrometriil %11,

2.2.1 Plamenova atomova emisni spektrometrie

Plamenova atomova emisni spektrometrie vyuziva k rozlozeni, atomizaci a excitaci
vzorku plamen. Provedenim je atomizace prvki stejna jako u F-AAS (viz. kap. 2.1.2).
Rozdilem je pouze to, Ze plamen musi byt zaroven i1 excitatnim zdrojem. To je moZné jen
u prvkil, které maji nizky excitacni potencidl. Mezi tyto prvky se fadi alkalické kovy a

kovy alkalickych zemin. Z toho vyplyva, Ze rozsah pouziti metody je pomérné uzky!?!.
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2.3 Zinek

Zinek je chemicky prvek s atomovym ¢islem 30 a relativni molekulovou hmotnosti
65,409, ktery patii mezi d-prvky. Kompletni studii o zinku provedl jako prvni némecky
chemik Andreas Sigismund Marggraf (1746)!1?]. Zinek se vyskytuje v ptdg, vodg, zivych
organismech, ale také tvoii spolecn¢ s mnohymi prvky (Cu, Au, Al, Pb, Hg, Mg,..) celou
fadu slitin. Nejzndméjsi a uz ve stiedovéku pouzivanou je slitina zinku a médi neboli
mosaz.

Zinek patii mezi kovy a ma modrobilou barvu s leskem, ktery se vSak pfi oxidaci na
vzduchu ztraci. Hodnota jeho teploty tani 420, °C i teploty varu 907 °C je na kovy
pomérné nizka. Hustota zinku je 7,94 g / cm®. Diky své elektronové konfiguraci [Ar]4s®
3d!'% patfi mezi prechodné kovy a jeho elektronegativita ho fadi mezi elektropozitivni
prvkyl27281,

Zinek je vruznych koncentracich zastoupen ve vSech piadach, rostlinach i u
zivocichli a je potfebny v malych, ale kritickych koncentracich!!®!. V lidském téle ma
pozici druhého nejhojnéjsiho stopového prvku hned po Zelezu. Je dileZitou strukturni

sloZzkou mnoha bilkovin a je zejména dulezity pro spravnou funkci imunitniho systému, ale

také pro proliferaci, diferenciaci a syntézu DNA ¢i RNA.

Nespravna koncentrace zinku v téle se podili na mnoha metabolickych, chronickych

a imunitnich onemocnénich. Jako je diabetes, rakovina, malérie, pneumonie, demence,
porucha riistu, ¢ snizend funkénost imunitnich bunék (T- a B- lymfocyty)!'*].
Hlavnim zdrojem zinku je Ccerstvé maso, mekkysi, lusténiny nebo ofechy.

V lidském téle je asi 2-3 g zinku a jeho nejvyssi zastoupeni najdeme ve svalech, kostech a
jatrech. Denni pfijem zinku je pro urcité ¢asti zemé odliSny a zavisi na pohlavi, v€ku a
hmotnosti!??!. Za snizovani koncentrace zinku v téle je také z ¢asti zodpovédna kyselina

fytova, kterd je ziskavana z obilovin a lusténin. Tvofi totiZ se zinkem nestravitelné soli tzv.

fytaty, které zabranuji zinku vstiebat se do téla a tkani.

Nedostatek zinku v téle diky podvyzivé je jednou z hlavnich pfi¢in zdravotnich
komplikaci v rozvojovych zemich[®*!. V nasi zemi by si na nedostatek zinku méli dat pozor

hlavné vegetariani, vegani a starsi lide.

Stanoveni zinku Ize provadét mnoha zplisoby, a to pomoci F-AAS, ET-AAS, ICP-
MS, XRF, ICP-AES nebo také voltametricky. Kromé& F-AAS je pouziti téchto technik

v praxi velice ndkladné. Jeji nevyhoda oproti ostatnim je ale nizka citlivost stanoveni!'!,
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2.4 Doplnky stravy

Dopliikem stravy je potravina, jejimz ucelem je doplitovat béznou stravu. Sklada se
z koncentrovanych zdrojii vitaminli, mineralnich latek a dalSich latek s pozitivnim
nutricnim nebo fyziologickym tcinkem. MiiZze byt obsaZen v potravinach nebo tabletach,

které jsou uréeny k pfimé spotiebé v malych odmétenych mnozstvich!!®).

Potravinové dopliky lez nalézt v mnoha formach, jako naptiklad v tabletach,
napojich & prasku. Casto ale neni mozné ziskat pouze jednu jedinou latku, ale jen jeji
kombinaci s dalSimi dopliky. Jejichz spole¢ny Uc¢inek vSak miize byt pro télo toxicky,
nebo muze dojit k pfedavkovani, protoze nékteré pifipravky mohou obsahovat az
100nasobek doporu¢ené denni davky>¥. V mnoha piipadech je pouzivani doplitkii stravy
pro télo zbytecné a nasemu télu vibec neprospiva. Zaroven je ale pro nekteré jedince

dobrym placebem, diky kterému se udrzuji v dobrém psychickém stavul'’l.

Diky jednoduché notifikaci pfipravkli na Ministerstvu zdravotnictvi, pii které se
neposuzuje jejich ucinnost, je na ceském trhu obrovské mnozstvi doplitki stravy, z nichz
nékteré mohou byt i zivotu nebezpecné. Proto by se v kazdém piipadé¢ mélo pozivani

potravinovych dopliikii konzultovat s odbornym lékafem!!8],

2.5 Statistické zpracovani vysledki

Pifi hodnoceni analytickych metod a vysledkd, ziskanych zvelké casti
experimentalné, se vyuziva matematicko-statistickych metod. Ty jsou vhodnym néstrojem
pro zkoumani systému v piipadech, kdy je nutno ucinit objektivni zavér o celku sloZeného
z velkého mnozstvi jednotek, pricemz z nékterych divodi je mozno prozkoumat jen

malou, vybranou &ast tohoto celkul'. V této praci byly pouzité tyto statistické vypocty:

Aritmeticky prumér (X): je definovan jako soucet vSech namétfenych udaji

vydéleny jejich poctem.

n

i=1

o1

X = -

n

Kde znak )’ symbolizuje soucet hodnot x; pro vS§echny mozné hodnoty indexu 1.
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Smérodatna odchylka (s): je odmocnina z rozptylu (s?), ktery je definovan jako
pruimémma kvadratickd odchylka méfeni od aritmetického priméru, pficemz pfi
priamérovani této odchylky délime ¢islem (n— 1).

Variacni koeficient (VK): slouzi k posouzeni relativni velikosti rozptylenosti dat

vzhledem k priméru. Vyuziva se k porovnani rozptylenosti dat skupin meéfeni stejné

proménné s riiznym primérem!??). Je znadm také jako opakovatelnost.

VK ==-100 (%)

Kl @«

Cv v

odlisitelny od analytického Sumu a lze ji detekovat. Vypocita se jako trojnasobek Sumu
zakladni linie.

LOD = 3 - Sgym

Sum zakladni linie byl vypoéitan jako smérodatna odchylka 15krat opakovaného
meéfeni stejného vzorku s nizkou koncentraci analytu.

v

spolehlivé detekovan, ale také ho lze ¢iselné vyjadiit s pfedem stanovenou neptesnosti

[21]
Vypocita se jako desetindsobek Sumu zakladni linie.

LOQ =10- Ssum
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Charakteristika vzorka

Cilem této Dbakalafské prace bylo stanovit koncentraci zinku ve
vybranych potravinovych dopliicich. Pro experiment byly vybrany nésledujici b&ézné

dostupné potravinové dopliiky (obr. 3.1).
Vzorek 1: ,,Centrum od A az po Zelezo* (Pfizer, spol. s r.o., CR)

Ptipravek centrum od A az po zelezo je urCeny k doplnéni vitamin a mineralti pro
dospélé, které maji snizenou imunitu a nedostatek energie. Také slouzi pro udrzeni zdravé
ktze a chrani télo pfed environmentadlnim stresem a jeho Skodlivymi U¢inky. Piipravek
obsahuje kompletni a vyvazené slozeni vitamini, minerdld a stopovych prvki.
Stanovovana tableta ma hmotnost 1,39 g a obsahuje 5 mg zinku ve formé oxidu

zinec¢natého.
Vzorek 2: ,,Walmark — Vapnik, hoi-¢ik, zinek (Walmark, a.s., CR)

Dopln€k stravy Walmark — vapnik, hoi¢ik, zinek slouzi pro optimalni fungovani
lidského organismu. Zejména pak zajiStuje zdravy stav kosti, zubl, kize a vlast.
Ptipravek je vhodny pro déti od 3 let, dospélé, ale i v dobé téhotenstvi, pfi kojeni ¢i
rekonvalescenci. Tableta je slozena pouze z vapniku, hot¢iku a zinku. Kdy zinek je zde
zastoupen ve formé citratu a glukondtu zinecnat¢ho. Hmotnost tablety je 1,45 g a

koncentrace zinku v tableté ¢ini 8,3 mg.
Vzorek 3: ,,Spektrum 50+“ (Walmark, a.s., CR)

Spektrum 50+ je multivitaminovy a multimineralni pfipravek uren pro lidi ve stafi,
kterym napomahd k udrZeni fyzické a dusSevni vitality, k vsttebavani vapniku v zazivacim
traktu a také k spravné stavbé kosti. Dopln€k stravy obsahuje kromé vitaminli a mineralt
také ZenSen, ktery podporuje Cinnost paméti. Zinek je zde zastoupen ve formé citratu

zine¢natého. Hmotnost tablet je 1,40 g a koncentrace zinku v tableté ¢ini 10 mg.
Vzorek 4: ,,Calibrum 50 plus“ (Zentiva a.s, CR)

Ptipravek Calibrum 50 plus je ur¢en pfedevsim pro lidi nad 50 let, ktefi maji problém
se Spatnym zaZivanim a metabolismem, ale také pro kufaky, pfi nevyvazené stravé, u zeny
uzivajici antikoncepci nebo pii nadmérné fyzické a duSevni zatézi. Calibrum 50 plus

obsahuje celkem 13 vitamini, beta karoten, 15 mineralti, Ginkgo bilobu a ZenSen. Zinek je
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zde zastoupen ve formé mineralti. Hmotnost tablety je 1,66 g a koncentrace zinku v tableté
¢ini 15 mg.
Vzorek 5: ,,Supradyn Energy Complex“ (Bayer s.r.o., CR)

Sumivy doplnék stravy Supradyn Energy Complex je uréen pro dospéle a déti od 6
let. Obsahuje celou fadu vitamind, mineralt a stopovych prvkd, které télu dodavaji energii,
udrzuji spravnou funkci metabolismu a podporuji imunitni systém. Zinek je zde zastoupen
ve form¢ citronanu zine¢natého. Hmotnost tablety je 4,56 g a koncentrace zinku v tableté

¢ini 6 mg.

1,9 cm 1,8cm | 2,1cm |

2,0cm \_/
2,4cm |

Obr. 3.1: Fotografie jednotlivych analyzovanych potravinovych dopliikii. Vzorky 1-5.

3.2 Pouzivané pristroje a zafizeni, pracovni parametry

Optimalizace podminek a jednotlivda méfeni byly provedeny na nize uvedenych

spektrometrech piipojenych k pocitaci pro vyhodnocovani ziskanych dat.

Spektrometr GBC 933 AA

Pro stanoveni koncentrace zinku v jednotlivych potravinovych dopliicich, pomoci
atomové absorpéni spektrometrie, byl pouzit spektrometr GBC 933 AA (GBC Scientific
Equipment Pty Ltd., Australia). Zdrojem zafeni byla vybojka s dutou katodou pro
stanoveni zinku. VInova délka pouZzitd pii méfenich byla 213,9 nm a proud vybojky

dosahoval 5 mA. VSechny analyzy byly provedeny s plamenem acetylen-vzduch.

Po optimalizaci podminek byly jednotlivé experimenty provadény pii 5 mm vysce
paprsku nad horni hranou hotdku, pritokové rychlosti acetylenu 1,8 I/min a Siice

spektralniho intervalu 0,2 nm. Fotografie spektrometru je na obr. 3.2.
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Spektrometr ContrAA 700

Pro porovnani citlivosti spektrometru GBC 933 AA byl pouzit spektrometr
ContrAA 700 (Analytikjena, ChromSpec spol. s r.0.). Zdrojem zéfeni je zde xenonova
vybojka a vlnova délka pouzitd pfi métenich byla 213,9 nm. Podobné jako v predchozim
ptipadé byl pouzit plamen acetylen-vzduch.

Vsechna meéfeni byla provedena za doporu¢enych podminek, a to pii Siice

spektralniho intervalu 3 px, vySce paprsku nad horni hranou hofdku 6 mm a pritoku

acetylenu 0,83 I/min. Fotografie spektrometru je na obr. 3.3.

contrAA
ool

Obr. 3.3: Spektrometr ContrAA 700 (potfizeno v laboratofi)
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3.3 Pouzivané chemikalie

Zasobni roztok zinku (¢ = 1,0 g/l, ANALYTIKA, spol. s.r.0.), standardni roztok
zinku (¢ = 1,0 mg/l), stabiliza¢ni roztok HoO + HNO3 (pfiprava: 5 ml HNO3 (65% p.a.,
Lachner CR) do 1000 ml destilované vody), deionizovana voda, zasobni roztok hoi¢iku (c
=1,0 g/l, ANALYTIKA, spol. s.r.0.), zasobni roztok vapniku (¢ = 1,0 g/l, ANALYTIKA,
spol. s.r.0.), zdsobni roztok drasliku (¢ = 1,0 g/l, ANALYTIKA, spol. s.r.0.), zasobni
roztok zeleza (c = 1,0 g/l, Marck, spol. s.r.0.), zdsobni roztok médi (¢ = 1,0 g/l, BAKER
ANALYZED), peroxid vodiku 30% p.a. nestabilizovany (Lachner CR), kyselina dusi¢na
65%, p.a. (Lachner CR).

3.4 Postup praci

Stanoveni optimalnich podminek

Pfed méfenim vlastniho vzorku musely byt na pfistroji nejprve zjistény optimalni
podminky, aby bylo dosazeno co nejvyssi citlivosti. VSechny optimalni hodnoty byly
naméfeny s roztokem zinku, ktery byl pfipraven ze zdsobniho roztoku (1,0 g/l) a mél
koncentraci 1,0 mg/l. Pouzitd vinova délka pti jednotlivych métenich byla 213,9 nm a

proud lampy dosahoval 5 mA.

Pti méfenich byla stanovena optimalni vyska paprsku nad hranou hotaku, pratokova
rychlost paliva (acetylenu), horizontdlni poloha hotdku, otoc¢eni a typ hotdku, Sitka
spektralniho intervalu a také typ plamene. Za optimalni podminky byly povaZovany ty,

které po grafickém zpracovani vykazovaly nejvyssi signal.
Kalibrace AAS

Pro kalibraci byla pfipravena sada 13-ti roztokli o koncentraci 0,010; 0,050; 0,10;
0,25; 0,50; 1,05 2,5; 5,0; 10; 25; 50; 100 a 250 mg/1. Prvnich 10 roztokii bylo prométeno s
paralelné prochdzejicim paprskem zateni pti rizné Sifce spektralniho intervalu. Nasledné
intervalu 0,2 nm. Nakonec byly vybrany dvé riizné koncentrani hladiny roztokli pro
paralelni 1 kolmé usporadani hotéku, a to o koncentraci 0,050 a 2,5 mg/l pro paralelni
uspotadani a 0,50 a 50 mg/l pro kolmé uspotadani. Kazdy z roztokl byl méfen 15krat a z
naméfenych vysledkli byla vypocitdna smeérodatnd odchylka, relativni smérodatna

odchylka, primérna hodnota signalu, opakovatelnost, limit detekce a limit stanovitelnosti.

-20-



Kalibrace pristroje ContrAA 700

Na pfistroji ContrAA 700 byly naméteny kalibrace pti riznych Sitkach spektralniho
intervalu (1, 3, 5 a 11 pixeld). Pro experiment byly pouzity standardni roztoky zinku o
koncentraci 0,010; 0,050; 0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 2,5; 5,0; 10; 25; 50 a 100 mg/l. Poté byla
vybrana optimalni Sitka spektralniho intervalu (3 pixely), pfi které byly 15krat naméteny
absorbance roztokti o koncentraci 0,050 a 2,5 mg/l. Nakonec byly vysledky zpracovany a

byla z nich ur¢ena zakladni charakteristika AAS pro ptistroj ContrAA 700.
Interferencni studie

Pro zjisténi vlivu interferenci byly pouzity roztoky zinku obsahujici vzdy jednu
interferujici latku. Vybranymi prvky pro moznou interferenci byly draslik, hoi¢ik, zelezo,
méd’ a vapnik. Pti experimentu byly do 100 ml odmérnych ban€k vytvoteny sady Ctyt
roztokd o rizné koncentraci interferencnich prvki, kdy v pfipravovaném roztoku byla
koncentrace zinku vzdy 10,0 mg/l a kazdy roztok obsahoval pouze jednu interferencni

slozku.

Koncentrace hotciku, drasliku a zeleza v roztocich zinku byla 0; 1,0; 10 a 100 mg/1.
Pro méd’ byla ptipravovand koncentrace 0; 1,0; 10 a 50 mg/l a pro vapnik 0; 10; 100 a 500
mg/l. VSechny vytvofené roztoky byly proméfeny v kolmém usporadani hotdku a pii
optimalnim nastaveni pfistroje. Nakonec byly vSechny experimentalné ziskané vysledky

zpracovany a vyhodnoceny.
Priprava a analyza potravinovych dopliiki

Jednotlivé potravinové dopliikky byly zvdzeny na analytickych vahach 2004 MP
(Sartorius, CR), a to nejprve v celku a nasledné po redukci pomoci tieci misky s tlouc¢kem.
Celkem byly provedeny 4 rozklady, a to ve vodé za laboratorni i zvySené teploty, v
kyselin€ dusi¢né a v kyselin¢ dusi¢né s peroxidem za zvySené teploty. Pfi rozkladu ve vodé
byly jednotlivé tablety pievedeny do 100 ml odmérné banky. U analyzy s kyselinou
dusi¢nou byly vzorky nejprve rozlozeny v 30 ml 65 % kyselin€ dusi¢né a po zahtati na 60
°C byly doplnény do 100 ml vodou. Pfi poslednim rozkladu s kyselinou dusi¢nou a
peroxidem byly vzorky rozlozeny v 30 ml 65 % kyseliné¢ dusi¢né a v 10 ml 30 % peroxidu
vodiku a po zahtati na 60 °C byly doplnény do 100 ml vodou. VSechny vzorky pak byly
10krat zfedény a analyzovany na pfistroji GBC 933 AA bez i s korekci pozadi. Nakonec

byly vSechny namétené hodnoty vyhodnoceny a statisticky zpracovany.
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4 VYSLEDKOVA CAST A DISKUZE

4.1 Optimalizace experimentalnich podminek

V nasledujici casti bude popsana optimalizace jednotlivych podminek pro stanoveni
zinku pomoci atomové absorp¢ni spektrometrie s vyuzitim pfistroje GBC 933 AA. Neni-li
uvedeno jinak, vSechna méfeni byla provedena 3krat, jako vysledky méfeni jsou uvedeny
medidany a smérodatné odchylky jednotlivych méfeni jsou vyjadieny pomoci chybovych

usecek.

Vyska paprsku nad hranou hofiku

Prvnim optimalizovanym parametrem této techniky byla vysSka paprsku
prochéazejiciho nad hranou hotdku. Pro tento experiment byla pouZita koncentrace zinku
1,0 mg/1 a byly proméfeny vysky paprsku v rozmezi 0-8 mm s intervalem 1 mm. Ziskané

vysledky jsou uvedeny na obr. 4.1.

0,35 _

0,30 _

0,25 |- .

0,20 - .

0,15 -

Obr. 4.1: Optimalizace vysky paprsku nad hranou hotdku
Qv =3,0 I/min, czn = 1,0 mg/l, A A= 10,5 nm

Z naméifenych vysledkli je patrné, ze nejvyssi koncentrace volnych atomi v
zakladnim stavu se vyskytovala ve vySce 5 mm nad hranou hotédku, a Ze s dalSim nartistem

vysky paprsku dochazelo k prudkému poklesu signélu. Proto byla hodnota 5 mm daéle

pouzita jako optimalni.
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Pritokova rychlost acetylenu

Pro zjiSténi optimdlniho pratoku acetylenu byl opét pouzit roztok zinku o
koncentraci 1,0 mg/l. Na pfistroji pak byly naméieny jednotlivé absorbance pti pritoku

acetylenu v rozmezi 1,8-4,5 1/min. Ziskané vysledky jsou uvedeny na obr. 4.2.

0,392

0,378

0,364 - E

0,350 - E

0,336

1,95 2,60 3,25 3,90 4,55
Q, m’/h

Obr. 4.2: Stanoveni optimalniho pritoku acetylenu
hhotsku = 5 mm, ¢zn = 1,0 mg/l, A A= 0,5 nm

Z grafu vyplyva, ze nejvyssi signal byl zaznamenan pfi pritoku acetylenu 1,8 I/min.
S nejvétsi pravdépodobnosti by vSak pii niz§im pritoku byla citlivost piistroje jesté vyssi,
ale pfi tomto nastaveni by plamen nevzplanul. Proto nemohly byt dal§i hodnoty naméfeny
a za optimalni pritokovou rychlost acetylenu je v dal§im métfeni povazovana hodnota 1,8

/min.

Horizontalni poloha hofiaku

Informace o optimalni horizontalni poloze hotédku nelze nastavit na pfistroji, proto
byly v naSem experimentu zjiStény pomoci pravitka. Celkové posunuti hotdku bylo 1,5 cm,
a to pomoci dvaceti otdCek regulacniho Sroubu. Vysledky ziskané méfenim nalezneme na

obr. 4.3.
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Obr. 4.3: Optimalizace horizontalni polohy hotdku
hhotaky = 5 mm, ¢zn = 1,0 mg/l, Qv = 1,8 I/min, A A= 0,5 nm
Z namétenych vysledkd vyplyva, Ze nejvyssi citlivost pristroje byla zjisténa piesné
v misté pruchodu paprsku zéfeni sttedem plamene. Pii vychyleni hofaku na jednu nebo

druhou stranu signal vyrazn¢ klesal.

Otoceni horaku

Ctvrta optimalizace se vztahovala na polohu hotaku k prochézejicimu paprsku, a to
pro stupent otoc¢eni o 0°, 5°, 10°, 15°, 30°, 45°, 60° a 90° od jeho paralelniho uspotadani.

Vysledné signdly jsou pak zobrazeny na obr. 4.4.
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Obr. 4.4: Stanoveni optimalniho otoc¢eni hotdku
hhotaku = 5 mm, ¢zn = 1,0 mg/l Qy = 1,8 I/min, A A= 0,5 nm

Jiz predem se ptredpokladalo, ze pii thlu 0° bude méfeni nejcitlivéjsi, protoze
zménou thlu hotdku dochézi ke snizeni délky absorbované zény. Po grafickém zpracovani

bylo viditelné, Ze nas piedpoklad byl spravny, a proto se hotédk ponechal na 0° i pro dalsi

meéfeni.

Siika spektralniho intervalu

Pro zjisténi optimalni $itky spektralniho intervalu byl opét pouZit roztok zinku o
koncentraci 1,0 mg/l a nasledné byly prométeny Sitky spektralniho intervalu v rozmezi 0,2-

2 nm. Vysledky méfeni jsou zaznamenany na obr. 4.5
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Obr. 4.5: Optimalizace Sitky spektralniho intervalu
hhotaku = 5 mm, czn = 1,0 mg/l, Qv = 1,8 I/min
Z grafu lze vycist, ze optimalni Sitka spektralniho intervalu byla 0,2 nm a ze pii

dal§im zvySovani jeho hodnoty dosahovala méteni nizSich citlivosti.

Typ horaku a plamene

Poslednim optimalizovanym parametrem na piistroji GBC 933 AA byl typ hotéku a
plamene. M¢éteni bylo provedeno s hotakem pro acetylen-oxid dusny, na kterém byly
vyzkouSeny oba typy plamene (acetylen-vzduch, acetylen-oxid dusny) pfi rizné vysce

hotaku a pratoku acetylenu. Vysledky méfeni jsou zaznamenany na obr. 4.6, 4.7 a 4.8.
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Obr. 4.6: Citlivost méteni pro hotak acetylen-oxid dusny a plamen acetylen-vzduch pfi
zméng prutoku acetylenu.
hhotska = 5 mm, czn = 1,0 mg/l, AA = 0,2 nm
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Obr. 4.7: Citlivost méfeni pro hotfak acetylen-oxid dusny a plamen acetylen-oxid dusny pfi
zmeéné pritoku acetylenu.
hhotaku = 5 mm, ¢zn = 1 mg/l, AXL=0,2 nm
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Obr. 4.8: Citlivost méteni pro hotak acetylen-oxid dusny a plamen acetylen-oxid dusny pfi
zméng vysky plamene.
czn =1 mg/l, Qy=1,8 I/min, A A= 0,2 nm

Po porovnani namétenych vysledkl s obr. 4.1 a 4.2 je jasné, Ze za optimdlni a také
dale pouzivany typ hotdku a typ plamene je ten pro acetylen-vzduch, protoze jeho citlivost

dosahuje nejvyssich hodnot.

4.2 Zékladni charakteristiky metod stanoveni

V dalsim kroku bylo pfistoupeno ke kalibraci a zdkladni charakteristice atomové
absorp¢ni spektrometrie dvou rtiznych spektrometrti. Neni-li uvedeno jinak vSechna méfeni
byla provedend opét 3krat, jako vysledky jsou uvedeny mediany a jako smérodatné

odchylka chybové tsecky.

4.2.1 Charakteristiky stanoveni pomoci pristroje GBC 933 AA

Kalibrace AAS pri paralelnim usporadani hofaku k prochazejicimu paprsku

Pti prvni kalibraci pfistroje GBC 933 AA byly pouZity roztoky o koncentraci 0,010;
0,050; 0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 2,5; 5,0; 10 a 25 mg/l, které byly prométeny pii rizné Siice
spektralniho intervalu (0,2; 0,5; 1,0 a 2,0 nm) v paralelnim uspotfddani hotaku
k prochazejicimu paprsku. Vysledné kalibraéni kiivky jsou zndzornény na obr. 4.9.
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Obr. 4.9: Kalibrace AAS pii riizné Sifce spektralniho intervalu — paralelni usporadani
hhoraku = 5 mm, Qy = 1,8 dilku ml/min, A A =0,2 nm

Z grafického zpracovani vyplyva, ze Sitka spektralniho intervalu vyrazné
neovliviuje vysledky meéfeni, zejména pak jeho citlivost v linearni casti kalibracni
zavislosti. Pfi vypoctech zdkladnich charakteristik vSak byla pouzita linedrni Cést

kalibra¢ni pfimky se spektralnim intervalu 0,2 nm (obr. 4.10).
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Obr. 4.10: Kalibracni zavislost absorbance na koncentraci zinku — paralelni uspofadani
hhotaku = 5 mm, Qy = 1,8 dilku ml/min, A A = 0,2 nm
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Kalibrace AAS pri kolmém usporadani horaku k prochazejicimu paprsku

Pii této kalibraci bylo pouzito 12 roztokii v kolmém uspotfadani hordku k
prochazejicimu paprsku. Koncentrace roztokt byla 0,10; 0,050; 0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 2,5;
5,0; 10; 25; 50; 100 a 250 mg/l a vSechny experimentalné zjisténa data jsou zobrazeny

v grafu (obr. 4.11) pod textem.
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Obr.4.11: Kalibracni zavislost absorbance na koncentraci zinku — kolmé uspotadani
hhotaku = 5 mm, A A= 0,2, vac. = 1,8 dilku ml/min

Linearni ¢ast z vysledné kalibraéni kiivky pak byla pouZita pro vypocet zakladnich

charakteristik metody pii kolmé orientaci hotédku k prochazejicimu paprsku.

Zakladni charakteristika

Pro zakladni charakteristiku metody byla pouzita linearni ¢ast z kalibracnich kiivek
(obr. 4.10, 4.11) a také 15krat opakované méteni roztokii o koncentraci 0,05 a 2,50 mg/l
pro paralelni uspotfadani a 0,50 a 50 mg/l pro kolmé uspoiadani hotédku k prochazejicimu
paprsku. Vysledkem bylo zjisténi smérodatné odchylky, opakovatelnosti, citlivosti, limitu
detekce, limitu stanovitelnosti a také linedrniho dynamického rozsahu. VSechny udaje jsou

zaznamenany v tabulce €. 4.1.
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Tabulka 4.1: Shrnuti zdkladni charakteristiky metody AAS (GBC 933AA)

Charakteristika Paralelni usporadani Kolmé usporadani
opakovatelnost [%] 0,493 0,426
citlivost [I/mg] 0,415 0,0210
mez detekce [mg/1] 0,012 0,069
mez stanovitelnosti [mg/1] 0,039 0,23

line4rni dynamicky rozsah

(me/l] 0,012-2,5 0,069-25

4.2.2 Charakteristiky stanoveni pomoci pristroje ContrAA 700

Kalibrace AAS pf¥i paralelnim uspoiadani hoiaku k prochazejicimu paprsku

Pii kalibraci pfistroje ContrAA 700 byly pouZity roztoky o koncentraci 0,01; 0,05;
0,10; 0,25; 0,50; 1,05 2,5; 5,0; 10; 25, 50 a 100 mg/l, které byly proméfeny pfi riizné Sitce
spektralniho intervalu (1, 3, 5 a 11 pixelech) v paralelnim uspotadani hotédku. Vysledné

kalibra¢ni kiivky jsou znadzornény na obrazku 4.13.
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Obr.4.13: Kalibra¢ni zavislost absorbance na koncentraci zinku pfi rizné Sifce
spektralniho intervalu, paralelni uspofadani, plamen acetylen-vzduch,
hh()i‘éku = 6 mm, QV = 0,83 l/mln, )\. = 213,857,
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Z grafu vyplyva, Ze Sitka spektralniho intervalu viditelné€ ovlivituje vysledky méfeni.
Pro nas experiment byla vybrana kalibracni kiivka se Sitkou spektralniho intervalu 3 pixely

(obr. 4.14), protoze citlivost tohoto méfeni je pro nads experiment dostacujici.
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intervalu 3 pixely, paralelni uspotfadani, plamen acetylen-vzduch,
hhoi‘éku = 6 mm, Vac. = 0,83 l/mln, 7\1 = 213,857.

Zakladni charakteristika ContrAA 700

Pro zékladni charakteristiku pfistroj ContrAA 700 byla pouzita linearni Cast
kalibra¢ni kiivky se spektralnim intervalem 3 pixely (obr. 4.14) a také 15krat opakované
méteni roztokd o koncentraci 0,05 a 2,5 mg/l v paralelnim uspotfadani hotaku. Vysledkem
bylo zjisténi smérodatné odchylky, opakovatelnosti, citlivosti, limitu detekce, limitu
stanovitelnosti a také linearniho dynamického rozsahu VSechny vysledné udaje jsou

zaznamenany Vv tabulce €. 4.2.
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Tabulka 4.2: Shrnuti zdkladni charakteristiky ptistroje ContrAA 700

Charakteristika ContrAA 700 Hodnota
smérodatna odchylka 0,006
opakovatelnost [%] 0,694
citlivost [I/mg] 0,704
mez detekce [mg/1] 0,023
mez stanovitelnosti [mg/1] 0,077
Linearni dynamicky rozsah [mg/1] 0,023-0,5

Pfi porovnani mezi detekce obou experimentdlné odliSnych spektrometra (tabulky
4.1 a 4.2) lze konstatovat, ze spektrometr GBC 933 AA je citlivéjsi nez spektrometr
ContrAA 700.

4.3 Interferen¢ni studie

Pii interferencnich studiich byl zjistovan vliv pfitomného prvku v roztoku na
citlivost a pfesnost méfeni roztoku zinku pomoci AAS na pfistroji GBC 933 AA. Pro
experiment byly pouzity standardni roztoky obsahujici 10,0 mg/l zinku a rGzné
koncentrace (viz. 3.4, Interferen¢ni studie) vzdy jednoho z vybranych testovanych

interferentl (K, Mg, Fe, Cu a Ca).

Z vysledki studie bylo zjiSténo, ze piitomnost Zeleza v roztoku zinku nevytvaii
zadné interference a pritomnost hotc¢iku a vapniku zpisobuje kolisavou interferenci, avSak
zména signalu byla mensi nez 5 %. Z toho 1ze usoudit, ze tyto tii prvky obsazené v roztoku
nam piesnost pii stanoveni zinku pomoci AAS zéisadné neovlivni. Na druhou stranu
rostouci koncentrace drasliku nebo médi v roztoku zinku zpusobila zvySeni odezvy a diky
tomu muizeme predpokladat, ze tyto dva prvky mohou snizovat piesnost méfeni.
Pfitomnost drasliku o koncentraci 100 mg/l ovlivni vysledek o 12,6 % a pfitomnost médi o

koncentraci 50 mg/l o 11,9 %.
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4.4 Analyza potravinovych dopliki

Rozklad vzorku ve vodé za laboratorni a zvySené teploty

Prvni z rozkladd byl proveden ve 100 ml vody za laboratorni i zvySené teploty.
Analyzovany byly 10krat ziedéné vzorky, a to pii vySce plamene 5 mm, pritokové
rychlosti acetylenu 1,8 1/min, vlnové délce 213,9, napajecim proudu lampy 5,0 mA, Sifce
spektralniho intervalu 0,2 nm a pfi kolmém uspoiadani hotdku s plamenem obsahujici

smés acetylen-vzduch. Vysledky experimentu jsou zpracovany v tabulce 4.3.

Tabulka 4.3: Experimentaln¢ zjisténé a vyrobcem uvedené mnozstvi zinku v tabletach, pii
rozkladu ve vodé

Mnozstvi zinku v Stanovené mnozstvi zinku Stanovené mnozstvi
Vzorky tableté uvedena v tableté pfi rozkladu za zinku v tableté pri
vyrobcem [mg] studena [mg] rozkladu za tepla [mg]
Vzorek 1 5,0 0,060 £ 0,01 0,050 £ 0,01
Vzorek 2 8,3 0,83 + 0,04 1,14 + 0,05
Vzorek 3 10 6,7+0,10 8,50 + 0,05
Vzorek 4 15 0,67 £ 0,06 0,10 +0,02
Vzorek 5 6,0 5,8+0,13 6,74 + 0,09

Z namétenych vysledkl vyplyva, ze dobie rozpustna tableta ve vode je Supradyn
Energy Complex (vzorek 5), ktery ma pfi rozkladu za zvySené teploty vyssi koncentraci
zinku, nez je uvedena v piibalovém letdku od vyrobce. Tento jev mohl byt zpiisoben
zakoncentrovanim vzorku pii jeho tepelné Upravé nebo také vysSi koncentraci zinku v
tableté. Méné ve vode rozpustny potravinovy doplnék je Spektrum 50+ (vzorek 3). Také u
n¢ho plati, Ze pfi rozkladu za zvySené teploty se koncentrace zinku v roztoku zvysi.
Vzorky 1, 2 a 4 (Centrum od A aZ po Zelezo, Véapnik-hoicik-zinek a Calibrum 50 plus)
jsou ve vod¢ za laboratorni 1 zvySené teploty rozpustné jen velmi omezené. Lze tedy
konstatovat, Ze rozklad nami vybranych potravinovych doplikii ve vod¢ a nasledné
stanoveni zinku neni pfili§ vhodné. Tento postup miize byt pouZzit pouze pro potravinovy

dopln¢k Supradyn Energy Complex.
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Rozklad vzorku v kyseliné€ dusi¢né za tepla

Druhy rozklad vzorkd byl proveden v 65 % kyseliné dusi¢né za zvySené teploty.
Stejn¢ jako v predchozim piipadé¢ byl vznikly roztok 10krat ziedén a analyzovan pii
stejnych optimalnich podminkach jako pti rozkladu ve vodé. Jednotliva experimentalné

ziskana mnozstvi zinku v tabletach jsou uvedena v tabulce 4.4.

Tabulka 4.4: Experimentalné zjisténé a vyrobcem uvedené mnozstvi zinku v tabletach, pfi
rozkladu v kyseliné dusi¢né za tepla. Méfeno s korekei 1 bez korekce pozadi.

Mnozstvi zinku v Stanovené mnoZstvi Stanovené mnozstvi zinku

Vzorky tableté uvedena zinku v tableté bez v tableté s korekci pozadi
vyrobcem [mg] korekce pozadi [mg] [mg] [mg/g tablety]

Vzorek 1 5,0 5,37+0,12 5,26 0,09 3,95
Vzorek 2 8,3 9,87 +£0,18 8,71 £ 0,09 6,10
Vzorek 3 10 11,09 +0,19 10,26 £ 0,19 7,48
Vzorek 4 15 18,79 £ 0,18 17,58 £ 0,07 10,62
Vzorek 5 6,0 6,77 £ 0,40 6,13+0,11 1,36

Z tabulky 4.4 vyplyva, ze atomova absorpcni spektrometrie, s vyuzitim rozkladu
analyti v kyseliné dusi¢né, je vhodna pro stanoveni koncentrace zinku v potravinovych
dopliicich. Vysledky, které blize korelujici s vyrobcem, odpovidaji analyze s korekci
pozadi. To odpovidd moZnym interferencim, které zvySily absorbanci u analyzy bez
korekce pozadi. Z vysledkt lze také usoudit, ze rozklad probéhl zcela, a ze namétené
koncentrace jsou vysSi neZ hodnoty deklarované vyrobcem. To mohlo byt zplsobeno
zakoncentrovanim vzorku pfi rozkladu nebo vysSi koncentraci zinku v tableté, protoze

v ptibalovém letdku je uvedend primérna hodnota mnozstvi zinku v tableté.

Rozklad vzorku v kyseliné dusi¢né a peroxidu za tepla

Posledni rozklad byl proveden v 65 % kyselin¢ dusi€né a 30 % peroxidu vodiku. Po
rozkladu a doplnéni do 100 ml odmérné banky vodou, byl roztok 10krat ziedén a

analyzovan pfi optimalnich podminkach. Vysledky experimentu jsou uvedené v tabulce 4.5
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Tabulka 4.5: Experimentalné zjisténé a vyrobcem uvedené mnoZstvi zinku v tabletach, pfti
rozkladu v kyselin€ dusi¢né a peroxidu vodiku za tepla. Méfeno s korekci 1 bez korekce

pozadi.
Mnozstvi zinku v Stanovené mnoZstvi Stanovené mnoZstvi zinku
Vzorky  tableté uvedena zinku v tableté bez v tableté s korekci pozadi
vyrobcem [mg] korekce pozadi [mg] [mg] [mg/g tablety]
Vzorek 1 5,0 5,96 £ 0,19 5,16 £0,15 3,71
Vzorek 2 8,3 11,39 + 0,08 8,48 £0,16 5,84
Vzorek 3 10 10,26 £ 0,12 9,73 £ 0,06 6,94
Vzorek 4 15 19,47 + 0,43 16,9+ 0,11 10,20
Vzorek 5 6,0 7,41 £0,14 6,23 0,20 1,37

Z experimentu vyplyva, Zze tento rozklad je vhodny pro stanoveni zinku

v potravinovych doplicich, ale dochazi u ného ke zvySeni vlivu interferenci. Proto je pii

analyze nutné pouzit korekci pozadi, diky které je pak stanoveni velice ptesné. Vysledné

hodnoty jsou stejné jako u piedchoziho méteni vyssi nez hodnoty deklarované vyrobcem.

Dtivodem muze byt zakoncentrovani vzorku pfti jeho rozkladu nebo také vyssi koncentrace

zinku v tableté, protoze potravinové dopliky nejsou povazovany za léky a pfi jejich

schvalovéni se nekontroluje, zda obsahuji jednotlivé slozky v deklarovaném mnoZstvi.
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5 ZAVER
Cilem bakalaiské prace bylo stanoveni zine¢natych iontd ve vybranych

potravinovych dopliicich pomoci atomové absorpcni spektrometrie, a také porovnani mezi

detekce dvou experimentalné odlisnych atomovych absorpcnich spektrometru.

Pfed stanovenim redlnych vzorkli byly optimalizovany podminky méfeni a
provedeny interferen¢ni studie. Optimalizovanymi parametry byla vySka paprsku nad
hranou hotéku, pritokova rychlost acetylenu, otoceni hotdku, $itka spektralniho intervalu,
typ hotdku a typ plamene. Pii interferencnich studiich bylo zjisténo, ze vybrané
interferenty (K, Mg, Fe, Cu a Ca) pii deuteriové korekci pozadi zasadné neovliviiuji

vysledky stanoveni.

Redlné vzorky byly pied samotnou analyzu ptfevedeny do roztoku. Rozklad vzorku
byl proveden ve vodé za laboratorni i zvySené teploty, v samotné kyselin¢ dusi¢né i v
kyseling dusi¢né s ptidavkem peroxidu vodiku za zvySené teploty. Z experimentilné
ziskanych hodnot bylo zjisténo, Ze optiméalniho rozkladu vzorku je dosazeno Vv

samotné kyselin¢ dusi¢né nebo s pridavkem peroxidu vodiku za zvysené teploty.

Stanovené mnozstvi zinku v jednotlivych potravinovych dopliicich bylo pfii
optimalnim rozkladu a korekci pozadi stejné nebo vyssi jako hodnoty deklarované od
vyrobce. Diivody zvysSeni koncentrace zinku ve vzorku mohly byt zplsobeny
zakoncentrovanim vzorku pii jeho rozkladu nebo také vySsi koncentraci zinku v tableté,
protoze potravinové dopliikky nejsou povazovany za léky a pii jejich schvalovani se

nekontroluje, zda obsahuji jednotlivé slozky v deklarovaném mnozstvi.

U atomovych absorpénich spektrometri pouzitych pii experimentech byla diky
opakovanému meéteni dvou roztokl o rizné koncentraci zjisténa zakladni charakteristika
pristroji. Mezi zakladni charakteristiku patii smérodatnd odchylka, opakovatelnost,
citlivost, mez detekce a mez stanovitelnosti. Vysledky méteni ukazaly, Ze ptistroj GBC
933 AA ma niz§i mez detekce nez pfistroj ContrAA 700 a Ize s nim detekovat nizsi

koncentrace.

V této bakalaiské praci bylo zjisténo, Ze atomova absorp¢ni spektrometrie je
vhodnéd analytickd metoda pro stanoveni zinku v potravinovych dopliicich a lze ke

stanoveni pouZit oba uvedené pfistroje.
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