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Abstrakt

Hlavnim cilem této bakalarské prace bylo stanoveni prvki K, Mg, Ca, Na, Zn a Fe
v bramborovych hlizach a v jejich vyvafenych roztocich metodou atomové absorpéni
spektrometrie s plamenovou atomizaci. Vybranym vzorkem byly konzumni pozdni

brambory odridy Granada (varny typ B).

Pted analyzou vzorkli bylo nutné optimalizovat pracovni podminky. Optimalni
pritokova rychlost acetylenu se pohybovala u plamene o slozeni acetylen-vzduch
vrozmezi 2,0 az 2,5 1/min. Plamen acetylen-oxid dusny byl vyuzit pouze pro vapnik
s pritokovou rychlosti 6,0 I/min. Optimalni vySka paprsku nad hranou hotaku byla
naméfena v rozmezi 5 az 7 dilki definovaného méftitka u spektrometru GBC 933 AA. Za
optimalnich podminek byly stanoveny charakteristiky metody pro dané prvky (LOD, LOQ,
LDR, citlivost, opakovatelnost). Meze stanovitelnosti byly nésledujici, pro draslik 78 pg/l,

sodik 31 pg/l, hot¢ik 7,0 pg/l, vapnik 8,0 pg/l, zelezo 190 pug/l a zinek 71 pg/l.

Ziskané optimalni podminky byly uZity pro stanoveni vybranych prvka ve vzorcich.
Roztoky vyvafenych vzorkll byly pfipraveny zrizné zpracovanych brambor (v celku,
v celku bez slupky, nakrajené bez slupky, slupka) povaienim do deionizované vody, ke
které se po vychlazeni roztok dodatecné ptidala koncentrovand kyselina dusi¢na (vznikl
tak jeji 0,24% roztok). Vysledné koncentrace (mg/g nebo pg/g) odpovidaji mnoZstvi
jednotlivych prvkia pieslych z bramborovych hliz o dané hmotnosti do roztoku po 20

minutach vafeni.

Pro stanoveni celkového obsahu prvkll v hlizach podstoupily vzorky duZiny a
bramborové slupky mikrovinny rozklad za zvySeného tlaku za ptitomnosti kyseliny
dusi¢né. U vzniklych roztokd byly stanoveny koncentrace v mg/g (draslik) a u dalSich
prvkl v jednotkéch pg/g. V jednotkach mg/100g nebo pg/100g byly vysledky porovnany
s tabulkovym obsahem v bramborach a jiné zeleniné. Hodnoty byly jeSté prevedeny na

zastupujici procenta doporuc¢ené denni davky daného prvku pro dospélého Elovéka.

Zelezo danou metodou nebylo mozné stanovit v zddném z ptipravenych vzorkd,

naméfené hodnoty se nachazely pod LOQ.
Klicova slova

Atomova absorpcni spektrometrie, plamenovd atomizace, bramborové hlizy,

mikrovinny rozklad, draslik, sodik, hot¢ik, vapnik, zinek, zelezo



Abstract

The main aim of this bachelor thesis was a determination of the elements K, Mg, Ca,
Na, Zn and Fe in the potato tubers and in their boiled solution using the method of flame
atomic absorption spectrometry. The chosen samples were late consumer potato tubers of

Granada cultivar (boiling type B).

It was necessary to optimize working conditions before the sample analysis. The
optimal flow rate of acetylene ranged from 2.0 to 2.5 I/min using the flame acetylene-air.
The flame acetylene-nitrous oxide was used only for calcium with flow rate 6.0 I/min. The
optimal height of a beam above the burner edge was measured in interval 5 to 7 pieces of
defined scale mentioned in a manual for spectrometer GBC 933 AA. Using the optimal
conditions, the basic characteristics for individual methods of determination were
characterized (LOD, LOQ, LDR, sensitivity, repeatability). Limits of quantification were
following: 78, 31, 7.0, 8.0, 190 and 71 pg/l for K, Na, Mg, Ca, Fe and Zn, respectively.

The optimal conditions were used for the determination of the selected elements in
samples. The solutions were prepared from diversely processed potato tubers (whole,
whole without skin, chopped without skin, skin) by boiling into deionized water. After the
samples had cooled down, the concentrated nitric acid was added (turning into 0.24 %
solution). The final concentrations (mg/g or pg/g) corresponds to the elements amount

which came from potato tubers of specific mass into solution after 20 minutes of boiling.

To determinate the total content of elements in tubers, the samples of the tuber flesh
and skin were decompose under the high pressure in the presence of nitric acid using
microwave digestion process. The concentrations of elements in the final solutions were
evaluated in mg/g (potassium) and in pg/g for other elements. The results were compared
with the table values of their total contents in potato tubers and other vegetables (in units of
mg/100g or pg/100g). The values were converted into representing percentages of

recommended daily dose of the element for an adult.

The iron could not be determined in any prepared samples due to its LOQ lowest

detectable values.
Key words

Atomic absorption spectrometry, flame atomization, potato tubers, microwave

decomposition, potassium, sodium, magnesium, calcium, zinc, iron
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Seznam uvedenych zkratek a symboli

A — absorbance

AAS — atomova absorp¢ni spektrometrie

DDD — doporucena denni davka

DMT-1 — transportér dvojmocného kationtu
F-AAS — atomova absorp¢ni spektrometrie s plamenovou atomizaci
FPN-1 - ferroportin

HPLC — vysokoucinna kapalinova chromatografie
LDR - linearni dynamicky rozsah

LOD — mez detekce

LOQ — mez stanovitelnosti

a — smérnice kalibracni pfimky

E; — energie zékladniho stavu atomu

E>— energie excitovaného stavu atomu

h — vyska paprsku nad hranou hotdku

I —napdjeci proud vybojky [mA]

k, — tabelovany koeficient pro vypocet smérodatné odchylky
n — pocet opakovani daného méfeni

s —smérodatnd odchylka

s,— relativni smérodatna odchylka [%]

u — pritokova rychlost acetylenu [ml/min]

X - median

x;—hodnota i-tého méteni

A —vlnova délka [nm]

@ — tok vystupujiciho zatreni

@ — tok vstupujiciho zareni



1 UVOD

Mineralni latky brambor (stovky az desetiny mg/100g) se opomijeji, protoze se v
hlizach vyskytuji v niz§im mnozstvi (1,1 % ze suSiny, susina je 20 % celku). [1] Jsou ale
stale dalezitou soucasti nasi stravy. Nékteré z nich mohou dokonce zastupovat 1 vysoké
procento z doporucené denni davky (DDD) pro dospélého clovéka, proto je dobré se
napiiklad pfi vafeni vyvarovat jejich zbyte¢nym ztratam. Mezi prvky, které byly vybrany
ke stanoveni diky jejich vyS$$imu zastoupeni v hlizdch a vhodnosti stanoveni metodou
atomové absorp¢ni spektrometrie s plamennou atomizaci (F-AAS), patii K, Mg, Na, Ca, Fe

aZn.

Vybrané prvky maji v organismu esencialni funkce. Draslik a sodik se podili hlavné
na regulaci osmotického tlaku. Hoi¢ik s draslikem reguluji stahy hladké svaloviny cév a
tim ovliviyji krevni tlak. Vapnik je ucCastnikem svalové kontrakce a kaskady reakci
vedoucich ke srdZeni krve. Zinek je slozkou mnoha metaloenzyma (napt. DNA-
polymerazy), které aktivaci jinych enzyml umoziuji spravny chod metabolismu tukd,
bilkovin i sacharidd. [2] Zelezo se vyskytuje vhemu krevniho barviva hemoglobinu

v erytrocytech, kde pfenasi dychaci plyny mezi plicemi a tkdnémi.

Atomova absorpéni spektrometrie (AAS) je vhodnou analytickou metodou ke
stanoveni prvka v kapalnych roztocich. Béhem jednoho méfeni se stanovuje pouze jeden
prvek. Lze stanovit prvky kovového 1 nekovového charakteru. Nejcastéjsi mezi detekce
praci jsou u Fe a Zn (cca 5 pg/g suSiny [1]). Metoda AAS je relativni tzn., Ze se vysledek
ziskava ze signalu roztoku vzorku vztazenému k signalu roztokl standardu. [3] Pfi metodé
F-AAS se atomizuji vzorky nejcastéji plamenem smési vzduchu a acetylenu, piipadné

acetylenu a oxidu dusného, pro dosaZeni vyssi teploty.



1.1 Cil bakalarské prace

Cilem této bakalafské prace bylo stanovit koncentrace vybranych prvka
v bramborovych hlizach a v jejich vyvarenych roztocich po rizném zpracovani za uziti
plamenové atomové absorpéni spektrometrie. K jeho splnéni bylo nutné provést
optimalizaci pracovnich podminek pro kazdy z prvka (vyska paprsku nad hranou hotaku,
pratokova rychlost acetylenu), a zjistit zékladni charakteristiky metody (LOQ, LOD,
opakovatelnost, citlivost, LDR). Dalsimi body byla pfiprava kalibra¢nich roztok,
vyneseni jejich hodnot do kalibracnich zavislosti, ptislusné upravy vzorku pred analyzou

(zpracovani a pfevateni hliz, mikrovinny rozklad, fedéni) a vyhodnoceni ziskanych hodnot.



2 TEORETICKA CAST

Stanovované prvky (K, Ca, Mg, Na, Fe a Zn) mizeme zatadit mezi mineralni latky.
Klasifikace a tfidéni minerdlnich latek byva v rtiznych zdrojich velmi variabilni. Mezi
nejzékladnéjsi patii déleni podle mnozstvi potfebného organismem (podle zastoupeni v
organismu), dalSim délenim by byla mira prospésnosti ovliviiujici funk¢nost metabolismu.
V nasledujicich tabulkach (Tab. 2.1 a Tab. 2.2) jsou znazornéna ob¢ zminovana dé€leni,
které mizeme najit v literatuie. Majoritni prvky se v organismu vyskytuji v setinach az
jednotkdch hmotnostnich procent (stovky az desetitisice mg/kg). Minoritni prvky jsou
v potravé obsazeny v mensim mnozstvi (desitky az stovky mg/kg). Stopové prvky télo

pottebuje minimaln¢ (desitky mg/kg a méng¢). [4]

Tab. 2.1: Rozdéleni mineralnich latek podle mnoZstvi potiebného organismem

Druh Prvky

Majoritni Na, K, Mg, Ca, Cl, P, S
Minoritni Fe, Zn [5]
Stopové B, Co, Cr, Cu, F, I, Mn, Mo, Ni, Se, Sn

Esencialni latky télo musi pfijimat pro spravny chod svych biologickych funkei.
Neesencidlni latky nemaji vyznamny vliv na chod metabolismu. Latky toxické mohou svou

volnou nebo vazanou formou zplsobit inhibici dilleZitych enzyml metabolismu.

Tab. 2.2: Rozdéleni mineralnich latek podle prospésnosti ovliviiujici béh metabolismu

Druh Prvky

Esencialni  Na, K, Mg, Ca, P, S, Fe, Zn, Mn, Cu, Ni, Co, Mo, Cr, Se, I, F, B, Si
Neesencialni Li, Rb, Cs, Ti, Au, Sn, Bi, Te, Br, Al
Toxické Pb, Cd, As, Hg

V potravindich se mohou minerdlni latky vyskytovat v rlznych formach.
Monovalentni nejéastéji ve formé ionizované (napi. Na", K, CI'). Polyvalentni jsou &asto
v rovnovdze mezi ionizovanou, rozpu$ténou, neionizovanou a koloidni formou (napf.
v mléce a mase). Kovy, hlavné pfechodné, se vétSinou najdou v cheléatech. [6] Bramborové

hlizy jsou komplexem mnoha prvkli o nerovnomérném rozloZzeni. [7]
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2.1 Variace obsahu mineralnich latek v bramborovych hlizach

Existuje fada riznych vlivli, které by mohly zménit zastoupeni mineralnich latek

v bramborovych hlizach.

Nejvyznamnéj$im Cinitelem by byla oblast, ve které jsou péstovany. Mezi abiotické
faktory ovliviiujici celkovy rist rostliny by mohlo patfit slozeni ptudy, jeji pH, destové
srazky, teplota, slunné podminky apod. S vyvojem rostliny souvisi i jeji schopnost
ukladani latek do bramborovych hliz a spravné vstfebavani zivin spolu s mineralnimi

latkami ve vodnych roztocich.

Slechténi mize mit také vliv na nutriéni hodnoty brambor. V dne$ni dobé je mozné si
vybrat z desitek az stovek odriid brambor vyznacujicich se odliSnymi kvalitami jako je
konzistence (obsah Skrobu) [8], odolnost (mechanicka, proti virim, plisnim), chut

(nesladnou pfi skladovani v mrazu), ale i lepsi vynosnost apod. [9] [10]

Péce o rostliny ma také urcity dopad na obsah mineralnich latek v hlizach. Mezi dalsi
vlivy na jejich sloZeni bychom mohli zatfadit uZziti hnojiv, chemikalii proti Skiidciim, ale
také okolni polutanty (napt. ze splaSkovych kall, vzduchu). Polutanty ve vzduchu by
mohly pozménit zastoupeni stopovych prvki pii skladovani a pfevozu. Pokud jsou urceny
jesté k dalsimu potravinaiskému zpracovani (hranolky, bramborové lupinky atd.), mizou
se do nich dostat stopové prvky i z vyrobnich pfistrojii (pfipadné i1 balicitho materidlu). [6]
Pii kulinafskych Gpravach miZeme v urcité mife ztracet mineralni latky vyvarenim nebo
napiiklad oloupdnim jejich slupky, u které se vétSina minerdlnich latek vyskytuje ve

vysSich koncentracich nez v duziné. [11]

Tato bakalafskd prace se nesoustiedi na stanoveni stopovych (pfiliS nizké
koncentrace) ani toxickych prvkill. V experimentalni ¢asti je vyuZito jediné odridy brambor
z jediného baleni, diky ¢emuz se v ur€ité mife zamezi rozdilnost naméfenych hodnot
vlivem riznych podminek pii péstovani a skladovani. Nejvyraznéj§im vlivem na
riznorodost naméfenych hodnot je vlastni sloZeni jednotlivych kusi bramborovych hliz.
Obecné lze predpokladat, Ze se mineralni latky budou vyskytovat hlavné pod bramborovou
slupkou. Na Obr. 2.1 (s. 12) je pro porovnani schematicky znazornéno, v jakych oblastech

brambor se vyskytuji mineralni a dalsi nutri¢né dilezité latky.
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Obr. 2.1: Schéma vyskytu zakladnich nutriénich latek v bramborové hlize - hustota ¢ernych tecek
zastupuje koncentraci sledované latky, oznaceny priifez g) poukazuje na slozeni, kterym se
zabyva experimentalni ¢ast této prace, jednotlivé prafezy znaci rozloZeni: a) cukrl, b) skrobu, c)
vlakniny, d) bilkovin, e) organickych kyselin, f) tuk(, g) mineralnich latek, h) vitamind. Pfevzato a
upraveno [12].

2.2 Stanovované prvky

2.2.1 Draslik

Draslik je esencialnim prvkem rostlin i zivo¢ichli. Mnozstvi, které je nutné dodavat
rostlinam formou hnojiv (napt. NPK hnojiva), je v potfadi hned tieti po dusiku a fosforu.
V pade se vyskytuje ve formé zivcet, slid, jilovitych materialt, ale nejéastéji ve vazanych
formach, ktera je pro koteny nedostupna. Rostlina vSak ziskava draslik z povrchové vrstvy
pldnich ¢astic a z piidniho roztoku pomoci iontové vymény. Draslik je pro rostliny
nepostradatelnou osmoticky aktivni latkou, kterda napomaha vyrovnavat toky iontil
v organismu. Muze tak ovlivnit napf. otevirani rostlinnych priducht. Je soucasti i fady
enzymul proteosyntézy a celkového energetického metabolismu. Deficience se projevuje

nekrotickymi skvrnami listli a poléhanim stonka. [13]

V lidském organismu se draslik vyskytuje hlavné intracelularng. Nejvyssi jeho podil
je ve svalovych buiikach. Jeho rozdilnd koncentrace na obou stranach membrany buné¢k
umoziuje vznik membranového potencialu, ktery ovliviluje membranovy transport. Jeho
pfesun v organismu se méni koncentraci insulinu, acidobazickou rovnovédhou a beta-
adrenergni aktivitou. Jeho pfitomnost v organismu je nezbytnd naptiklad pro pienos
nervovych signalti a svalovou kontrakci. Doporucend denni dévka je v rozmezi 40 — 150

mmol/den. [14] Pfi jeho nedostatku se objevi svalova slabost, zrychlena Cinnost srdce a

-12-



prijmy. V potravindch se vyskytuje krom¢ brambor jesté v mase, lusténinadch, mléénych

produktech, obilovinach atd. [15]

2.2.2 Sodik
Sodik na rozdil od drasliku je esencialni hlavné pro zivocCichy. Rostliny, az na
nékteré¢ vyjimky (rostliny na slaniskach), ho ke svému zivotu nepotiebuji. Jeho pfidanim

ale lze zlepsit produktivitu ruderalnich rostlin, jako je cukrovka apod. [13]

Pro clovéka je nezbytnou soucasti stravy. Jeho nejvyssi koncentrace je primarné
v extracelularnim prostoru a v krvi. Jeho zpétnou resorpci v ledvinach reguluje hormon
nadledvinek aldosteron. [16] V téle spolupracuje Casto s draslikem, se kterym se vzajemné
vyménuji pfi membranovém transportu. Navic se jesté vyznamné podili na celkovém
hospodateni s vodou. Jeho koncentrace ma vliv nejen na metabolismus drasliku, ale i
vapniku, a podporuje riist a vyvoj organismu. Doporucena denni dévka neni oficialné
urcena, ale v literatufe se Casto uddva hodnota minima 0,5 g sodiku na den. Maximalni
hodnota se mtize odvodit od doporuc¢ené denni davky soli, ktera ¢ini 5 g na den (tj. 2 g
sodiku). Protoze se v potravinach vyskytuje ve vysSich koncentracich, hrozi spise jeho
nadbytek, ktery zplisobuje nadmérné ztraty drasliku a hypertenzi. [15] Jeho nedostatek je
projevem urcitych prvotnich zdravotnich problémd, jako je zvraceni, cirh6za, Addisonova
choroba, rizné poruchy ledvin apod. Pii hyponatrémii se objevuje nejdiive zmatenost a

nete¢nost, pozdéji az svalové kiece, zachvaty, kdma, a mize koncit smrti. [17]

2.2.3 Hoidik

Hoi¢ik je nezbytnym prvkem nes€etného mnoZstvi organismi. Je jednou z béZznych
slozek nerostl a hornin jako je magnezit, dolomit, amfibolit, kifemicitan aj. Ty ho
zvétravanim uvoliuji do pidy (a hnojiv), kde vSak neni v tak vysokych koncentracich jako
napf. vapnik. Rostliny ho z piidy zisk4vaji iontovou vymeénou. Jeho nejzndméjsi uplatnéni
je ve struktufe chlorofylu, kde tvofi centrdlni atom. Mezi dalsi jeho vyuZiti by byla
aktivace tfady klicovych enzymii (ribuldza-1,5-bisfostat karboxylédza, fosfoenolpyruvat-
karboxylaza) umoznujicich vlastni chod fotosyntézy. Deficit by se projevoval Zloutnutim
starSich listl, tzv. chlor6zou, a jeho nadbytek soucasné s nedostatkem véapniku jako
zakrslost. [13] Casté uziti NPK hnojiv miZe vyustit ve vycerpani piirozeného hoiéiku
v pidach, a protoze ho rostliny spotfebovavaji také pro transport asimilati a rtst kotfent,

mohl by mit jeho nedostatek vliv i na celkovy vynos zemédélskych plodin. [18]
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Pfisun hotc¢iku ve stravé je pro ¢loveéka nutnosti. Jednd se o Ctvrty nejpocetnéjsi
kationt v té€le a v nejvysSim mnozstvi bychom ho nasli v kostech (50 %). V séru je ¢ést
vazana na krevni proteiny, tvorba komplexti zavisi na krevnim pH. I v ¢lovéku dokaze
hot¢ik aktivovat rizné enzymatické procesy souvisejici s adenosintrifosfatem, ale 1 s
metabolismem nukleovych kyselin. [19] Je dulezity pro asimilaci vapniku, vitaminu C,
fosforu, drasliku a sodiku. Denni referen¢ni hodnotou ptijmu dospélym clovékem je 375
mg. Jeho deficit se projevuje poruchami soustiedéni, nespavosti, svalovymi kieCemi,
zachvaty 1 srdeCni arytmii. [15] Hypermagnesémie se objevuje ziidka. NejcCastéji u
pacientl se selhavajicimi ledvinami. Mezi symptomy patii hypotenze, respiracni potize az

srde¢ni zastava. [20]

2.2.4 Vapnik

Vépnik je vyznamnou Zivinou nejen pro rostliny, ale i pro fadu zZivocichd, ¢lovéka
nevyjimaje. Do pud se dostava zvétrdvanim hlinitokfemicitand, vapence a dolomitu a je
jednim z hlavnich vyménnych kationtdi ptdnich ¢astic vurodnych oblastech.
V zemé&délstvi se uziva jeho schopnost vymény s H' ionty, a tzv. vapnénim se upravuje
prilis kyselé pH oSetfované piidy. U rostlin je dilezity hlavné pro tvorbu bunéénych stén,
bunééné membrany a déliciho vieténka pii mitoéze. Jeho nejvyssi podil je ve vakuolach ve
form¢ Staveland, siranti, uhli¢itani apod. V cytosolu bunék je jen ve velice nizkych
koncentracich. Funguje zde jako druhy posel, ktery umoznuje projev hormonalnich t¢inkd.
Jeho reverzibilnim navézanim na protein kalmodulin dochézi k aktivaci nebo inhibici
vybranych enzymui. Nedostatek se projevuje hlavné u mladych rostlin chlorézou a

nekrézou listovych Spicek, okraji a vrcholnych pupend. [13]

Vépnik se v nas z mineralnich latek vyskytuje v nejvysSim zastoupeni. [15] Az 99 %
jeho celkového obsahu je navdzano na hydroxyapatit, neorganickou slozku kosti, a
pfiblizné 1 % z kostniho vapniku je vymeénitelné s extracelularni tekutinou umoZzujici
regulaci kalcémie. Kromé této vazané formy se muZe jesté vyskytovat v komplexech
s fosfaty a citraty, ve vazb¢ s proteiny (albumin), ale 1 v ionizované formég. lonizovana
forma je fyziologicky aktivni. V cytosolu, podobn¢ jako u rostlin, je ve své ionizované
form¢ druhym poslem, medidtorem hormonalnich G¢inkt. Uplatiiuje se pfevazné v srdecni
¢innosti, svalové kontrakci, v aktivaci protein kindz a v enzymové fosforylaci. Je ¢astecné
sptazen 1 s jinymi mediatory jako jsou cyklicky adenosinmonofosfat nebo inositoltrifosfata
zprostiedkovava tak bunénou odpovéd’ pro hormony jako jsou napt. glukagon, vazopresin

nebo cholecystokinin. [21] U dospélého ¢loveka je doporucena denni davka 800 mg. Pti
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deficitu v prubéhu détského riistu se mize vyvinout rachtis, v dosp€losti osteomalacie a
osteopordza, a zhorsuje se kvalita zubi a nehtii. Pro jeho lepsi vstiebavani je lepsi obohatit
stravu fosforem, hof¢ikem, zelezem a o vitaminy A, C a D. [15] Jeho vstiebatelnost
zhorsuji oxalaty (fazole, Spenat), fytaty a vlaknina (cerealie). [22] Jeho nadbytek zptisobuje

svalovou slabost, polyurii, zmatenost a mize koncit 1 kdmatem. [23]

2.2.5 Zelezo

Zelezo je minoritnim esencialnim prvkem fady organismi. V padé ho najdeme ve
form¢ hydratovanych sulfidi a oxidii nebo v kiemicitanech (amfibol). V ptfipad¢ silné
alkalizace pud je v roztoku v nizkych koncentracich. Pidni roztok je zésadity a zelezo tvofi
s hydroxylovymi ionty hydratované oxidy o nizké rozpustnosti, pro rostliny nedostupné.
Z toho diivodu se piidavaji pii alkalizaci do hnojiv i chelataéni &inidla. Zelezo se po
rozpusténi v pade nejcastéji vyskytuje jako trojmocné, kotfeny vSak 1épe vstiebavaji jeho
dvojmocnou formu. Rostlina ho proto kotfeny jesté pred vstfebanim zredukuje a vlastnimi
chelaty (citrat, oxalat) si ho zadrzi v bunkach. Rostliny zelezo uzivaji v enzymech
energetického metabolismu (peroxidaza, cytochrom oxiddza apod.), kde pienaseji
elektrony. Je soucasti 1 enzymu fixujicich dusik a ur€itym zplisobem se podili na syntéze
chlorofylu. Nedostatek se projevuje chlorézou cepele listh u mladSich rostlin, hlavné u

ruzovitych nebo kukufice. [13]

Vétsina zeleza se v nasem téle vyskytuje v hemoglobinu, diale v myoglobinu a
riznych enzymech. Skoro vSechen se v téle recykluje a navraci zpét do kostni diené pro
tvorbu novych erytrocyt. Denni ztraty z bungk stfevni sliznice se nahrazuji pfiblizné 1 — 2
mg z denniho p¥ijmu. Zeny pii menstruaci musi piijimat davky vyssi. [24] Podobné jako u
rostlin musi naSe stfevni enterocyty zredukovat Zelezo na dvojmocnou formu pro lepsi
vstfebani. Jednou z hlavni roli metabolismu Zeleza je piedchdzet Fentonové reakci, pfi
které reaguje zeleznaty kation s peroxidem vodiku za vzniku agresivniho hydroxylového
radikdlu nic¢iciho hlavné membrany bunck. Z toho dGvodu existuji rtizné proteiny
s transportni, zasobni a regula¢ni funkci, které chrani télo pred tvorbou radikdli a
nadmérnym skladovanim v jatrech a dalSich tkénich. [25] Mezi tyto proteiny bychom
mohli zafadit transferin, ceruloplasmin, haptoglobin, feritin, hemosiderin, DMT-1, FPN-1,
ale 1 hormon hepcidin regulujici jeho absorpci ve stievech a recyklaci pfes makrofagy.
[25], [26] Jeho nedostateCnym piijmem nebo poruchou tvorby regulac¢nich proteinti (jako
je hepcidin) maze dojit k anémii, kterou doprovazi bledost, unava, slabost, v kritictéjSich

ptipadech i dychavi¢nost, zavraté, zrychleni srde¢niho tepu vyustujiciho az v infarkt. [24]
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[27] Jeho vstiebavani podporuje pritomnost vitaminu C ve straveé. [15] Pokud se ale Zelezo
v téle akumuluje, mtze byt toxické. Jeho nadbytek zplsobuje zvraceni, prijmy, poniceni

riznych tkéni, dokonce i srdce a ledvin. [24]

2.2.6 Zinek

Zinek je nezbytnym prvkem pro rostliny i zivoCichy. Vyskytuje se v zeleznato-
hotecnatych mineralech (magnetit, amfibol) a podobné jako zZelezo je v alkalickych ptidach
nedostupny pro kofeny. Rostliny ho zabudovéavaji do svych enzyml dehydrogenaz
alkoholu a kyseliny glutamové, nebo do anhydrdzy kyseliny uhlicité. Nepiimo bylo
dokézano, ze by mohl hrat urcitou roli v syntéze chlorofylu, auxinu a v reakcich syntézy
bilkovin a ptenosu fosfatu. Jeho deficit vede k zakrslému ristu stonku a mladych listh

rostlin. [13]

Distribuce zinku v téle je rliznoroda. Obsahuji ho vlasy, kosti, zuby, kiZe, svaly,
jatra, leukocyty i1 varlata a vyskytuje se 1 v desitkach az stovkach enzymi jako je napf.
DNA a RNA polymeraza, NADH dehydrogendza, alkalické fosfatdza atd. [28] Napomaha
pfi regeneraci klize, ristu, tvorb€ inzulinu, zamezuje ukladani cholesterolu a je soucasti
metabolismu ribonukleovych a deoxyribonukleovych kyselin. [2] Z rGznych studii a
experimentll se nepodafila prokazat ochrana ptfed nachlazenim pii zvySeném piijmu
zine¢natych soli, ale existuji diikazy, kdy pfijmem tabletek se zinkem, se zmirnili pfiznaky
a zkratila se doba nachlazeni. Zinek tlumi replikaci retrovird, chrani bunky pted
bakterialnimi toxiny a zlepSuje imunitni odpovéd’. [15] Denni doporuc¢enou davkou je 10
mg. Vépnik, fosfor a vitamin A napomahaji jeho resorpci. Kulinafskymi upravami se miize
z potravin ztracet. [2] Pfi jeho nedostatku miZze dojit k poruse Cichového a chutového
vnimani, rastu, k psychickym porucham a zhorSi se schopnost regenerace klzZe. Pfi
konzumaci az 2 g zinku zpusobuje akutni intoxikaci gastrointestinalniho traktu projevujici
se prijmy a zvracenim, u piijmu 70 — 100 mg denné miiZe zavinit chronické onemocnéni
ovliviiyjici metabolismus Zeleza a médi, mize koncit i nervovymi poruchami a anorexii.

[2] [28]

2.3 AAS s technikou plamenové atomizace

Jedna se o optickou analytickou metodu, kdy se méfi pokles intenzity zafeni
absorbovaného atomy prvku v zakladnim stavu. Pokles signdlu je hodnotou absorbance,

ktera je pfimo imérna koncentraci analytu ve vzorku (podle Lambertova-Beerova zakona).
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Analyzou pomoci AAS muzeme ziskat nejen kvantitativni, ale i1 kvalitativni informaci o

ptfitomnych prvcich. [29]

Atomy se skladaji zjadra a elektronového obalu. Elektrony se pohybuji
v konkrétnich energetickych hladindch. Po pfijmuti urcitého mnozstvi energie nutného k
preskoku elektronu do vyssi energetické hladiny se atom dostava do energicky bohatsiho,
excitovaného stavu. Atom se stdva nestabilnim, a aby se vratil do energeticky chudsiho,
stabilnéj$iho stavu, emituje zaieni o stejné vinové délce, kterou pohltil. Protoze jednotlivé
prvky maji své specifické energetické hladiny, absorbuji jen jim odpovidajici vinové délky
a zjejich ziskanych absorpénich a emisnich spekter mlizeme zjistit, jaky prvek byl
analyzovan. Z toho mizeme usoudit, ze ziskana spektra stejného prvku si budou vzajemné
podobné. U absorpcniho spektra se ale sleduji pouze nejvyraznéjsi ¢ary tzv. rezonancni,

které souvisi s piechody pouze ze zakladnich elektronovych stavii atomu. [3] [30]

V metodé F-AAS byva zdrojem zéieni vybojka s dutou katodou, ktera je vyrobena ze
stanovovaného prvku a poskytuje emisni spektrum se sledovanymi charakteristickymi
rezonancnimi ¢arami typickymi pro dany prvek. Abychom ziskali pozadovany ubytek
intenzity zafeni rezonan¢ni ¢ary prvku, musime spektrum vyzatované zdrojem urcitym
zpisobem vyselektovat a rozpoznat zménu intenzity dané Cary. [29] Vzorek musi
podstoupit fadu uprav pted, ale i pti vlastni analyze a jeho signal se jesté dale zpracovava.
Redéni realnych vzorki je jednou z béznych tiprav. Dale se vzorek davkuje do plamene, a
za vysokych teplot se nechd vypafit az atomizovat do svého zakladniho stavu. Pfi
plamenové atomizaci muze ale dojit ke ztraté elektronu, tzv. ionizaci. Vzniklé ionty jiz
nedokazi absorbovat rezonancni ¢ary prvku a dochézi tak ke zméné vysledné hodnoty
absorbance. Abychom meéli staly pomér atomu a iontl ve vzorku, pfidava se nejCastéji
nadbytek snadno ionizovatelného prvku (nejcastéji drasliku), ¢imZ snizime ionizacni
interferenci matrice. Po atomizaci vzorku do plynného stavu a absorpci vybranych
vlnovych délek vysilanych zdrojem zafeni se monochromatorem vybere jedna rezonanc¢ni
Cara a zaznamenavad se zeslabeni piivodniho zafeni jednotkami absorbance. Detekce
signalu se provadi fotondsobicem. [3] [29] [31] Na Obr. 2.2 je zndzornéna zmeéna spektra

v pritbéhu celkové analyzy.
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Obr. 2.2: Z vybojky s dutou katodou (1) se uvolfiuje emisni spektrum (A) o intenzité zareni lo.
Zareni prochazi plamenem (2), kam je vhanén roztok vzorku, ktery se v ném atomizuje a zaroven
absorbuje vstupujici zafeni. Intenzita z plamene vystupujiciho zafeni () a dana rezonanéni ¢ara (a)
se vyselektuje pomoci disperzniho systému (3) skladajiciho se ze vstupni a vystupni Stérbiny a
mrizek. Signal se v detektoru (4) zaznamena a dale se systémové zpracuje (5, 6). Vysledkem je
hodnota absorbance (log(l./1)). [29]

Kvantitativni informace o mnozstvi analytu ve vzorku se uvadi jako hodnota

absorbance, ktera se vypocita nasledujicim vztahem:

D,
A =log (a)

Kde A je absorbance, @, je tok do plamene vchéazejiciho zateni a @ je tok zéfeni proslého.

Kbvalitativni informace identifikujici analyt odpovida charakteristické rezonanc¢ni

¢are o vlnové délce, kterd se mize vyjadrit vztahem:
hc

A= —o»
E, —E;

Kde A je vinova délka, h je Planckova konstanta, ¢ je rychlost svétla, E; je energie

zakladniho stavu atomu a E, energie stavu excitovaného. [29]

2.4 Instrumentace

Atomovy absorpcni spektrometr se sklddd z ne€kolika ¢asti. Prvni je zdroj zafeni,
ktery produkuje emisni spektrum charakteristické pro stanovovany prvek. Ddle je prvek

preveden z roztoku nebulizérem do absorpcniho prostiedi, kde je pfeveden do plynného
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atomarniho stavu a jeho volné atomy zde absorbuji vybrané vlnové délky primérniho
zateni. Nasleduje monochromator, ktery izoluje vybranou vlnovou délku rezonancni
¢ary emisniho spektra zdroje. Detektorem je poté zaznamenana zmeéna intenzity proslého
zaifeni a signal se zesili, energie fotoni se pieméni na méfitelny elektricky signal.
Pocitacem se pokles intenzity vyhodnoti jako absorbance, kterd je piimo uUmérna
koncentraci prvku ve vzorku za ur€itych podminek (po minimalizaci vzniku interferenci

pii analyze). [3] [32]

2.4.1 Zdroje primarniho zafeni

V AAS je dilezité, aby mélo primarni zareni c¢arové spektrum, které je poté
charakteristicky absorbovano stanovovanym prvkem. Zdroj by mél emitovat intenzivni,
Casove stabilni, zafivou energii soustied’ujici se do tzkého spektralniho intervalu. Pozadi
by mélo byt co nejvice nizké. Déle se jeSté posuzuje Zivotnost, stabilita a cenova
ptistupnost. Zdroje, které se nejvice prosadily v praxi, jsou vybojky s dutou katodou,

bezelektrodové vybojky a superlampy.

V prevazné vétsing pripadi se ale pouzivaji vybojky s dutou katodou (Obr. 2.3)

i katoda anoda
patice \ kfemenné
\ okénko
kontakty sklenéna banka

Obr. 2.3: Schéma vybojky s dutou katodou — katoda je zdrojem €arového spektra, které obsahuje
charakteristické rezonanéni ¢ary stanovovaného prvku. Na téchto ¢arach se sleduje absorbance
typicka pro dany prvek.

Jejich spektrum obsahuje velmi uzké, hlavné rezonancni atomové cary prvku
(polosiika 0,002 nm). Dodavaji se obvykle spolecné s piistrojem jako jeho piisluSenstvi a
Zivotnost mizou mit 1 stovky hodin. Jejich nevyhodou je, Ze se pomoci nich mize stanovit
pouze jeden prvek. Pokud se uzije specialnich lamp pro stanoveni vétSiho poctu analyti,

zhorsuje se zaroven i citlivost, zivotnost, nékdy i limit detekce pro nékteré z nich.
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Vybojka s dutou katodou je evakuovanou sklenénou baiikou, ve které je duta katoda
skladajici se z ¢istého stanovovaného kovu (Ni, Zn,...), nebo se jednd o nosi¢, tzv. duty
valeCek, snevyraznym emisnim spektrem (Al, Cu), do kterého je vlozena folie ze
vzacného kovu, nebo je pokryt prvkem metodou praskové sintrace (kovy vysokého bodu
tani, viceprvkové lampy). Déle se uvniti nachazi anoda z kovu o vysoké teploté tani (Zr,
Ti). Baiika je naplnéna vzacnym plynem (Ar, Ne). Na jednom konci baiiky je vystupni
okénko vyrobené z materidlu propoustéjiciho konkrétni emisni Cary. Podle nich mizeme
vybrat pfislusny material - opticky kfemen (do 240 nm), specidlni optické sklo (nad 240
nm) a normalni optické sklo (nad 300 nm). Pro sjednoceni se ale nejcastéji uzivaji

kfemenna vystupni okénka.

Pro ziskani pozadovaného zafeni se nejprve musi vlozit mezi katodu a anodu
potencialovy spad (200 - 600 V) a zhavici proud v fadu miliampéra. Vlozenim potencialu
na elektrody dochazi k urychleni elektronti, které interaguji s atomy plnicitho plynu,
srazkami ho ionizuji. lonizované atomy plynu tak ziskaji kladny naboj a jsou ptitahovany
ke katod¢, zaroven je urychluje elektrické pole, bombarduji povrch katody a vyrdzeji z ni
atomy stanovovaného prvku. Dochdzi k tzv. katodickému rozpraSovani. Pokud se jedna o
tékavejsi kovy, mize dojit i k termickému vyparovani materidlu katody. Uvolnéné atomy
jsou nasledné excitovany urychlenymi elektrony i ionty plynu a po vyzaieni fotonu, se

vraci do svého zakladniho stavu. [3] [33]

2.4.2 Nebulizér

Jesté nez probéhne atomizace analytu, musi se jeho roztok zavést do atomizétoru.
Nejcastéjsi zmlzova¢ v F-AAS je pneumaticky. Je cenové piijatelny, ale ma nizkou
ucinnost (do 10%). [3] Ta zavisi hlavné na povrchovém napéti a viskozité rozpoustédla, ale
1 na rychlosti proudéni oxidantu. Vzorek se nasava kapilarou do mlzné komory. Na konci
kapilary je tfistiva kulicka, kde dochazi k rozdéleni kapic¢ek na co nejmensi, vznika aerosol
o velikosti ¢astic 2 az 5 um. V této komote se vznikly aerosol smisi s oxidantem a palivem
a je dale unaSen do hotaku. Rychlost proudéni aerosolu s oxidantem do §térbiny hotdku
musi byt az tfikrat rychlejs$i nez rychlost hofeni. ProtoZe je jeho Ucinnost tak nizka, pfi
analyze se spotiebovava velké mnozstvi pfipraveného vzorku. Uginnost se zlepsi spise
vymeénou typu zmlzovace, napi. za vysokotlaky hydraulicky nebulizér, ktery uziva HPLC
pumpu umoziujici vyrazného zrychleni proudéni vzorku na kuli¢ku, ktera vzorek roztiisti

az na velice jemnou mlhu (G¢innost az 90 %). [3] [33]

-20-



243 Atomizator

V atomizatoru dochazi k absorpci primarniho zafeni analytem, ktery musi byt
pifeveden do plynného stavu. Atomy by mély zlstat v zakladnim energetickém stavu,
protoze jediné tento typ atomii dokaze absorbovat primarni zéafeni. Pro atomizator je
dalezité, aby poskytoval co nejvyssi koncentrace prvku, ktera by byla timérnd jeho

koncentraci ve vzorku. Veskeré interference by se mély minimalizovat. [3]

Atomizaci vzorku mizeme uskutecnit celkem tfemi zpiisoby, plamenovou metodou,
elektrotermickou a metodou hydridovou. V F-AAS se uziva plamenovy atomizator, do
kterého se vhani aerosol vzorku piipadnym zmlzovacem. [34] Aerosol se vysusi v hotdku a
do plamene vchazi jiz atomy, pfipadné molekuly vzorku zbavené rozpoustédla. Molekuly
analytu s nezadoucimi atomy vyskytujicimi se v matrici se roz§tépi napt. diky vybranému
sloZeni plamene. [33] Aby mél plamen teplotu nejvhodnéjsi pro atomizaci, tj. 2000 — 3000
K, sklada se z oxidantu (vzduch nebo oxid dusny) a paliva (acetylen, vodik, nebo propan).
[34] VysuSeny aerosol se vnadsi do predem smichané¢ho laminarniho plamene. Riznym
smisenim ziskdvame rozdilné¢ teploty. Pokud je oxidantem oxid dusny, byvaji hodnoty
vyssi (2900 K) nez u vzduchu (2500 K). Vyssi teploty umoziuji ¢innéjsi disociaci atomti

z molekul. [3]

Konstrukce hotéku se ptizplisobuje dané smési plynt a jejich priitok je nastavitelny.
Opticka draha spektrometru prochéazejici plamenem muze byt v riznych vyskach jeho
plamenového profilu. Koncentrace volnych atomt prvku v zdkladnim stavu odpovida
méfenému signalu. V rizné vySce plamene se vyskytuji rizné koncentrace volnych atomu
prvku. Vyska s pritokem se musi hledat experimentdlné a uréi se podle nejvySsiho

naméfeného signalu.

2.4.4 Monochromator

Paprsek primarniho zéafeni, ktery je veden optickym systémem zrcadel, pfipadné
Cocek skrz absorpéni prostiedi, se musi dostat az do disperzniho systému, tzv.
monochromatoru. Jedna se o soubor $térbin, dutych zrcadel a disperznich miizek. Jeho
ukolem je vyfiltrovat urcity spektralni interval vinovych délek. Hodnota intervalu zavisi na
velikosti vystupni $térbiny monochromatoru. Intervaly se pohybuji u AAS v rozmezi 0,2 —
2 nm. ProtoZe zdroj primarniho zafeni emituje ¢arové spektrum charakteristické pro dany
prvek, kdy jednotlivym ¢ardm odpovidaji konkrétni vinové délky, mize byt povazovan za

prvni disperzni prvek spektrometru. Samotny monochromator pak jiz napomaha
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vyselektovat danou rezonan¢ni ¢aru ze spektra, na které se sleduje pokles intenzity zareni

vyjadiujici se jako absorbance. [33]

2.4.5 Detektor
Pro detekci zafeni je nejvhodnéjsi predevSim fotondsobié, ktery pievadi energii
fotonli dopadajiciho zéafeni na energii elektrickou. Umistuje se vzdy tésné za vystupni

$térbinou monochromatoru.

Jedna se o evakuovanou sklenénou banku obvykle s kiemennym okénkem. Uvnitt se
nachazi fotokatoda, soubor dynod a anoda. Zminénym okénkem pftilétaji fotony a
bombarduji fotokatodu. Z jejiho materialu se uvoliuji elektrony, které¢ jsou urychlovany
elektrickym polem. Ty dale pokracuji k prvni z dynod, ze které se uvoliuji dalsi elektrony,
a ty se pritahuji na dynodu nasledujici diky potencidlovému spadu. Mezi katodou a anodou
se nakonec po nasledném zesileni méti prosly elektricky proud. [33] Material katody
omezuje rozmezi vlnovych délek dopadajiciho zéteni, protoze foton musi mit dostate¢nou
energii k vyrazeni elektronu. Materidlem muze byt Cisty kov (napt. Cs), ktery funguje pro
vinové délky do 655 nm, nebo oxid (Ag-O-Cs apod.) pro blizkou infracervenou oblast. [3]
Z celkového signalu se specidlnimi systémy vyselektuje nami sledovany signdl priméarniho
zafeni od napf. signdlu temného proudu fotondsobi¢e nebo proudu ziskan¢ho z emise

atomizatoru (plamen atd.) a ten se nakonec vyhodnoti a zaznamena pocitacem. [3] [35]

2.4.6 Interference
Interference v metodé AAS je ur€itym ruSivym vlivem, ktery miize vyrazné ovlivnit
spravnost a velikost naméfeného signélu pfi srovnavani standardu s analytem. MiiZeme je

rozliSovat na interference spektralni a nespektralni. [3]

Ke spektralnim interferencim by mohly patfit piekryvy spektralnich Ccar,
nedostatend izolace spektralni ¢ary od zéteni, rozptyl zafeni a molekularni absorpce. K
prekryvu spektralnich ¢ar dochéazi jen v ojedinélych piipadech a fesi se vybérem jiné
alternativni spektralni ¢ary. Rozptyl zareni se objevuje pii atomizaci, kdy v plamenu
vznikaji 1 pevné a kapalné Castice, které zareni rozptyluji, coz ma za nasledek faleSnou
absorpci, kterd miize prekryvat spektralni ¢aru analytu. Resenim mtize byt v F-AAS vybér
jiné smési plynd generujici vyssi teplotu (acetylen-oxid dusny). Molekularni absorpce se
muzZe projevit, kdyZ jsou v optické draze paprsku nejen atomy analytu, ale 1 nedisociované
molekuly. Vyznacuje se to Sirokymi pasy ¢i Skalou jemnych piki. Mohou to zplsobovat

produkty pyrolyzy matrice (radikaly PO, SO, CaOH atd.) nebo molekuly KCI, NaCl, SO,
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apod. Lokalizuji se Casto v rozmezi vlnovych délek 200 — 350 nm. Pokud nedosahuji

vyraznych hodnot, mtizou se vyrusit korekei pozadi. [3] [36]

Nespektralni interference zavisi hlavné na pfitomnosti rusSivych prvki v matrici
vzorku nebo na vlastnosti jeho celkového roztoku. Mohou byt fyzikalniho nebo
chemického charakteru. Nékdy se také déli na interference v kondenzované a v plynné

fazi. [36]

Interference kondenzované faze maji vliv na rychlost vypafovani, sani a ucinnost
zmlzovani vzorku. Hlavni interferenci mize byt vysoky obsah soli, viskozita, povrchové
napéti vzorku, tenze par rozpoustédla apod. Vysledkem je zména mnozstvi
desolvatovaného aerosolu prochazejiciho plamenem za sekundu. Lze se jim vyvarovat,
pokud pouzijeme stejné slozeni roztokii standardu a analytu, ruSivé parametry se stavaji
zanedbatelnymi. Povrchové napéti a viskozitu ovlivituji nékteré organické latky a kyselina
fosfore¢na. [33] Velmi tékava organickd rozpoustédla (napft. tetrahydrofuran) jsou pro
metodu F-AAS nevhodnd, protoze zvySenym obsahem plynii miize plamen zhasinat. K
organickym rozpoustédliim, které zlepSuji Uc€innost zmlzovani, by se mohl zaradit
methanol, ethanol apod. Pokud vznikaji t€kavejsi slouceniny prvku, signal se zvySuje,
pokud prvek tvofi napt. komplexy, signal se snizi. [36]

V plynné fazi jsou ruSivymi vlivy posuny ionizacni, disocia¢ni rovnovahy a zména
rozloZeni volnych atomd v plamenu. Nej¢astéjsi je ioniza¢ni interference, kdy se vysoky
podil analytu ionizuje. Jeho ionty jiZ neabsorbuji stejnou ¢aru jako jeho atomy a signal se
jevi jako mensSi. Této interferenci se zabrani pfidavkem ioniza¢niho pufru (roztok Cs, K),
ktery se sndze ionizuje nez analyt a nadbytkem uvolnénych elektront zabranuje vzniku
iontll analytu. [3] [33] Muze se také snizit teplota plamene volbou jiné smési plyni. Roztok
analytu a standardu pro kalibraci by mél byt zase stejny. RozloZeni koncentrace analytu

v plamenu nelze vyrazné zménit, 1ze ji v§ak zaznamenat rotaci hotéku. [33]
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzivané pristroje a pomiicky

Spektrometr: GBC 933 AA (GBC Scientific Equipment, Australie)

Zavizeni urcené k mineralizaci vzorkit mikrovinnym rozkladem, typ MDS
2000 (CEM Corporation, USA)

Piistroj na vyrobu deionizované vody: Milli-Q PLUS (Millipore, USA)
Vybojka s dutou katodou pro stanoveni Zeleza (1 = 7 mA, A = 248,3 nm),
zinku (1=5 mA, A =213,9 nm), sodiku (1=5 mA, A = 589,0 nm), drasliku (1 =
6 mA, A=766,5nm), hoiciku (I =3 mA, A = 285,2 nm), vapniku (I1=15 mA,
A =422,7 nm), pro vSechny vybojky plati - Varian Techtron, Australie

3.2 Pouzivané chemikalie

Standardni roztok zinku (Zn** ve 2% HNOj5 (v/v) o koncentraci 1000 £ 5 mg/l,
Analytika, Praha), Zeleza (Fe3+ v 0,5 mol/l HNOs3 o koncentraci 1002 + 2 mg/l,
Merck, Némecko), sodiku (Na” v 0,5 mol/l HNO; o koncentraci 1003 + 5 mg/1
Merck, Némecko), drasliku (K™ ve 2% HNOs (v/v) o koncentraci 1000 + 2
mg/l Analytika, Praha), vdpniku (Ca>" ve 2% HNO; (v/v) o koncentraci 1000 +
2 mg/l Analytika, Praha), hoi¢iku (Mg™" v 0,5 mol/l HNOs o koncentraci 1000
+ 2 mg/l Merck, Némecko)

65% kyselina dusi¢na (Analytika, Praha)

Deionizovand voda (ptipravena piistrojem Milli-Q Plus, Millipore, USA)

3.3 Postup prace

3.3.1 Priprava kalibra¢nich roztoku

Nejprve byl ptipraven stabiliza¢ni roztok 0,24 % kyseliny dusi¢né pfidanim 5 ml

65% HNO; k 1000 ml deionizované vody.

Pro stanoveni K, Mg, Na, Ca, Fe a Zn ve vzorcich byla pfipravena sada Ctyf

kalibra¢nich roztoki o objemu 100 ml. Kazdy zroztoki obsahoval 0,24% kyselinu

dusi¢nou a standardni roztok stanovovaného prvku. Zasobni roztoky standardi byly o

koncentraci 1,0 g/l. Koncentrace kalibracnich roztoki danych prvkl jsou znazornény

v Tab. 3.1 (s. 25).
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Tab. 3.1: Koncentrace prvki u kalibra¢nich roztoki

Koncentrace kalibra¢niho roztoku (mg/l)

Prvek
1 2 3 4
K 0,10 0,25 0,50 1,0
Mg 0,25 0,5 1 2,5
Na 0,1 0,25 0,5 1
Ca 0,5 1 2,5 5
Fe 1 2,5 5 10
Zn 0,5 1 2,5 5

3.3.2 Priprava vzorki
Analyzovanymi vzorky byly ceské pozdni konzumni brambory varné¢ho typu B

odridy Granada.
Vzorky uréené k vyvareni do vodného roztoku

Pro zjisténi, jakou mérou prechézeji stanovované prvky z brambor za varu do vody,
byly vybrany ctyfi velikostné podobné kusy brambor, které se po piisluSném zpracovani
daly zvazit (Tab. 3.2). Prvni vzorek tvofila brambora v celku se slupkou, druhy brambora
v celku bez slupky, tfeti brambora nakrdjena bez sluky a posledni byla slupka z brambory
ttetiho vzorku. Takto zpracované vzorky byly vlozeny do 150ml kadinek, zality
deionizovanou vodou, a pfikryty hodinovym sklem. VSechny kadinky byly poté dany
soucasné varit na 20 minut. Po uplynuti stanovené doby a vychladnuti vyvart byly
brambory z roztokl odstranény a roztoky prelity do 100ml odmérnych ban¢k. K roztokiim
byl pfidan 0,5 ml 65% kyseliny dusi¢né a banky byly doplnény po rysku deionizovanou

vodou.

Tab. 3.2: Navazky ruzné zpracovanych brambor

C.vz. Vzorek Navazka (g)
1 Brambora ve slupce 77,2
2 Brambora bez sluky 48,5
3 Nakrajena brambora bez slupky 72,8
4 Slupka z nakrajené brambory 11,0
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Pti stanoveni jednotlivych prvki bylo zjisténo, Ze signaly v nékterych piipadech byly
ptili§ vysoké. Vzorky tedy musely byt definovanym zptisobem fedény, aby se namétené
signaly vyskytovaly v pozadovaném linearnim rozsahu kalibradni zavislosti. Redéni bylo
provadéno odebranim pozadovaného mnozstvi vzorku do 50ml odmérné banky, ktera byla
doplnéna po rysku roztokem 0,24% kyseliny dusi¢né (stabilizacnim roztokem). Roztoky
fedéné 1000x byly pfipravovany ze 100x fedénych do 25ml odmérnych ban¢k. Vysledné

fedéni vzorkl obsahuje Tab. 3.3. Vzorky pro stanoveni Fe a Zn nebyly fedény.

Tab. 3.3: Pouzité Fedéni roztoku vzorku

Redéni vzorka

Proky 1 2 3 4
K 100x 1000x 1000x 1000x
Mg - 100x  100x  100x
Na - 10x - -
Ca - 10x 2x 2X

Vzorky uréené k mikrovinnému rozkladu

Z jedné hlizy byly navazeny dva jemné nakrdjené vzorky o podobné hmotnosti
0,3608 g (duzina) a 0,3612 g (slupka). Navazky byly kvantitativné ptevedeny 2 ml
deionizované vody z lodicky do specifickych nadob urcenych k mikrovinnému rozkladu.
Ke kazdé smési bylo pfidano 5 ml koncentrované kyseliny dusi¢né. Dale byly pfipraveny
dva roztoky blanku obsahujici 2 ml deionizované vody a 5 ml koncentrované kyseliny
dusi¢né. Nadoby s roztoky podobného sloZeni (2 blanky, 2 vzorky) byly po peclivém
uzavieni vlozeny do oto¢ného nastavce vzdy proti sob&. K rozkladu bylo pouzito zafizeni
typu MDS-2000 (650 Watt odpovida 100% vykonu). Pro rozklad byl vyuZit reZim
doporuceny na rozklad rostlinnych pletiv, ktery byl pfilozen ve form& nadvodu k danému
mikrovinnému zatizeni. Po rozlozeni vzorkl a jejich vychladnuti byly v digestofi opatrné
odejmuty vicka a ziskané roztoky byly prelity do 50ml plastovych nadob, ve kterych byly
doplnény deionizovanou vodou do 50 ml. Timto zpiisobem ziskané roztoky nebyly
v piipad¢ Zeleza, zinku, sodiku, vapniku a hoiciku pro nasledné méteni fedény. Pouze u

stanoveni drasliku byly oba vzorky fedény stokrat.
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3.3.3 Optimalizace

Pro stanoveni kazdého prvku metodou F-AAS byly nékteré parametry pfiistroje jiz
piredepsany a ty byly dale pouzity pro vSechna meéfeni. Mezi tyto parametry se fadi
napajeci proud vybojky, Sitka spektralniho intervalu, vinovd délka zafeni a sloZeni
plamene. Plamen o slozeni acetylen-vzduch byl pouzit vzdy kromé stanoveni vapniku, pro
n¢jz bylo doporuceno pouzit plamen acetylen-oxid dusny. Proménné optimalizované
parametry byly priitokova rychlost acetylenu (2,0 — 4,0 I/min, u vapniku 5,5 - 7,5 1/min) a
vyska paprsku nad hranou hotdku (2 - 8). ZjisStovana vyska je uvedena v dilkach
specifickych pro dany spektrometr, kde 1 dilek odpovida pfesné¢ 3 mm. Z konstrukce
pristroje Ize vyvodit, Zze ¢im je paprsek blize ke hran¢ hofdku, tim je nastavena vyssi
hodnota poctu dilkl (pfi 9. dilku je vzdalenost paprsku nad hotfdkem nulova). Hodnoty

vSech neménnych parametrt shrnuje Tab. 3.4.

Tab. 3.4: Konstantni parametry méieni

Prvek K Mg Na Ca Fe Zn
Zhavici proud vybojky (mA) 6 3 5 5 7 5
Siika spektralniho intervalu (nm) 0.5 05 05 05 02 0,5
Vinova délka (nm) 766,5 2852 589,0 4227 2483 2139
Plamen A-V AV AV A-OD A-V A-V

A-V (acetylen-vzduch), A-OD (acetylen-oxid dusny)

3.3.4 Priubéh méreni

VSechna méfeni byla provadéna na spektrometru GBC 933 AA s pfisluSnou
vybojkou stanovovaného prvku, ktera se nechala ptfed vlastnim méfenim 5-10 min

stabilizovat.
Postup pri optimalizaci

Pro optimalizaci vySky paprsku nad hranou hotéku a pritokové rychlosti acetylenu

byly na pfistroji nastaveny vstupni parametry podle Tab. 3.4. Nasavani roztokt trvalo 3 s.

Roztokem blanku byla ve vSech ptipadech 0,24% kyselina dusi¢nd v deionizované
vodé. Optimalni pratok a vySka byla vyhodnocena na tfetim kalibratnim roztoku
jednotlivych kalibracnich sad prvkii. Pro K a Na se jednalo o roztok s koncentraci 0,5 mg/I,

pro Zn, Ca 2,5 mg/l, pro Mg 1 mg/l a Fe 5 mg/l.
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Z proménnych parametra byla pii optimalizaci nejprve prométena vyska paprsku nad
hranou hotdku vrozmezi 2 - 8 dilku (pfi pratoku 2,0 1/min). Optimalizace pritoku
acetylenu u daného prvku byla provadéna s optimalni vySkou (s nejvyssi odezvou)
ziskanou z predeslého meéfeni. Pro vétsinu prvki byla pratokova rychlost acetylenu
(plamen acetylen-vzduch) ménéna v rozmezi 2,0 — 4,0 1/min. Jediné u vapniku, ktery byl
stanovovan pfi plamenu acetylen-oxid dusny, bylo rozmezi zkoumaného pratoku acetylenu

5,5 - 7,5 /min. Hodnoty priatokové rychlosti byly vzdy ménény o polovinu jednotky.
Postup pii méieni kalibraé¢nich roztoki a vzorki

Kalibra¢ni roztoky a vzorky byly méfeny jiz za optimalizovanych podminek daného
prvku. Vyvafené vzorky byly pfed méfenim zfedény (fedéni viz Tab. 3.3, s. 26).
Rozkladné vzorky byly fedény pouze v ptipad¢€ drasliku stokrat.

3.4 Statistické vyhodnoceni

Vysledky v této praci byly statisticky zpracovany. Neni-li uvedeno jinak, vSechna
meéfeni byla provedena tiikrat a vysledek byl prezentovan ve formé medidnu a v grafu
opatien chybovymi tseckami zastupujici relativni smérodatnou odchylku. Roztoky pro
uré¢eni LOD, LOQ a opakovatelnosti byly méfeny patnactkrat. Opakovatelnost byla ziskana
z hodnot tfetiho roztoku kalibrac¢nich sad prvki. Hodnoty LOD a LOQ byly vypocteny

z naméfenych hodnot blanku.
Median (X)

Jedna se o stfedni hodnotu dat sefazenych podle velikosti. U liché¢ho poctu
opakovani se jedna o prostfedni hodnotu. U sudého se vezmou dv¢ hodnoty ze stfedu, které
se zpriameéruji.

Smérodatna odchylka (s)

Rozlozeni hodnot okolo medianu Ize vyjadfit smérodatnou odchylkou. Pti paralelnim
stanoveni mensSiho poctu hodnot (n < 10) se mize smérodatnd odchylka odhadnout
z rozpéti. Vyjadtila by se vzorcem

s=k, R

kde kn je tabelovany koeficient pro urCity po€et méteni a R je rozpéti (rozdil nejveétsi a

nejmensi naméfené hodnoty).
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Relativni smérodatna odchylka (s,)

Pro porovnani pfesnosti naméfenych dat v riznych jednotkach se smérodatna
odchylka vztahuje k aritmetickému priméru nebo medianu. Casto se vyjadiuje
v procentech, kdy se vypocitana hodnota vynasobi stem. Vztah pro jeji vypocet je zobrazen
nize.

s
Sy = 7 (- 100,%)

Mez detekce (LOD)

Jedna se o nejmensi koncentraci analytu, kterou dokazeme danou metodou
detekovat. Odpovida trojnasobné hodnoté smérodatné odchylky u signalu nulového
vzorku. Pokud je latka detekovana, nemusi to znamenat, Ze je stanovitelnd. K jejimu

vypoctu uzivame nasledujici vztah

3
LOD =

a

kde sje smérodatna odchylka naméfenych hodnot blanku, a je smérnice kalibra¢ni piimky

prochézejici pocatkem.
Mez stanovitelnosti (LOQ)

Mezi stanovitelnosti je nejniz§i koncentrace analytu, kterou dokdzeme stanovit
s postacujici spravnosti a presnosti. Je desetindsobkem smeérodatné odchylky u signélu

nulového vzorku. Vypocita se
10 -s

LOQ =

Opakovatelnost

Vyjadiuje vzajemnou podobnost vysledkli ziskanych jednim analytikem, danou
metodou, na konkrétnim pfistroji, u stejného analytu v co nejkrat§im casovém useku. Ziska
se ve form¢ relativni smérodatné odchylky opakovanych métfeni. Protoze se Casto udava

v procentech, vynasobi se hodnota stem.
Citlivost

Za citlivost se povazuje zména naméfeného signalu vztazena ke koncentraci analytu
(dS/dc). Urcuje se ve form& smeérnice kalibracni ptfimky linearni povahy, kde popisuje
strmost zavislosti naméfenych hodnot signalu na koncentraci analytu. Metoda je

nejcitlivejsi, pokud poskytne maximalni zménu signalu v pfitomnosti analytu.
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Linearni dynamicky rozsah (LDR)

Urcuje rozsah koncentraci, u kterych je kalibracni zdvislost linedrni. Citlivost je
v tomto rozmezi konstantni. Zafind koncentraci, kterou je jiz mozné stanovit a konci

koncentraci, u které je korelacni koeficient vétsi nebo roven 0,99.
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

V nésledujici ¢asti se hodnoti dosazené vysledky z méfeni optimalizace a vzorki
¢eskych pozdnich konzumnich brambor varného typu B (odrida Granada). Byly stanoveny
koncentrace celkem péti prvki, a to drasliku, hotc¢iku, sodiku, vapniku, a zinku metodou
plamenové atomové absorpcni spektrometrie. Obsah brambor se prevadél varem do vody,
poté byl jesté stanoven celkovy obsah prvkll v brambofe po jejim mikrovinném rozkladu.

Zelezo nebylo mozné stanovit u zddného ze vzorki.

4.1 Optimalizace vySky paprsku nad hranou horaku

Vyska paprsku nad hranou hotédku zavisi na poloze hofaku, kterd se mize vyjadiit
celoc¢iselnou hodnotou poctu dilkd, jejichz velikost je specifikovana danym pfiistrojem.
S rostoucim poctem dilkGi se hotdk pftiblizuje k paprsku, dilek devét je roven nulové
vzdalenosti paprsku od hrany hotaku. Jeden dilek odpovida pifesné¢ 3 mm. Optimalizace
vysky pro kazdy prvek byla provedena postupnym proméienim tietiho kalibraéniho
roztoku jednotlivych prvkl v rozmezi 2 — 8 dilkli. Zména se pohybovala v mife jednoho
dilku. Optimalizované vysky pro stanoveni jednotlivych prvkl jsou shrnuty v Tab. 4.1 (s.

32).

4.2 Optimalizace pritokové rychlosti acetylenu

Priitokova rychlost acetylenu je zde uddvana v jednotkach I/min. Optimalizace
pritoku acetylenu byla provadéna ve dvou riiznych rozmezich podle druhu stanovovaného
prvku. Draslik, hot¢ik, sodik, Zelezo a zinek byly méteny za uziti plamene acetylen-vzduch
v rozmezi 2,0 — 4,0 1/min. Vapnik za uziti plamene acetylen-oxid dusny v rozmezi 5,5 —
7,5 1/min. Kazdd zména se pohybovala v mife poloviny jednotky. Shrnuti optimalnich

hodnot pro dané prvky je vyobrazeno v Tab. 4.1 (s. 32).

4.3 Shrnuti optimalizovanych podminek

V Tab. 4.1 (s. 32) jsou ziskané hodnoty optimélnich vySek a pratokovych rychlosti
acetylenu vztahujici se k jednotlivym prvkiim a koncentrace kalibra¢nich roztokl, u
kterych se stanovovaly. Optimalizace byla provadéna u koncentraci tietich roztokl

ptislusné kalibra¢ni sady. Vstupni neménné parametry jsou jiz zminény v Tab. 3.4 (s. 27).
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Tab. 4.1: Optimalni hodnoty vysky a priitoku acetylenu
Prvek K Mg Na Ca Fe Zn
Vyska paprsku (-) 7 6 6 6 6 5
Prttokové rychlost (/min) 2,0 2,5 2,0 6,0 2,5 2,0
Koncentrace roztoku (mg/l) 0,5 1,0 0,5 2,5 50 2,5

Vapnik byl méfen za pouziti plamenu acetylen-oxid dusny, ostatni prvky acetylen-
vzduch. Pro Gsporngjsi spotfebu acetylenu byl vybran u zeleza prutok 2,5 1/min misto 3,0
I/min. U drasliku, sodiku a zinku byly pozorovany srovnatelné hodnoty absorbance,
protoze byly u optimalizace prutoku acetylenu pouzity stejné parametry jako u
optimalizace vySky, u ostatnich se parametry a absorbance liSily. Na Obr. 4.1 jsou
zaznamenany namétené zavislosti absorbance na vysce paprsku nad hranou hofdku a na

Obr. 4.2 a Obr. 4.3 (s. 33) je zavislost absorbance na pritoku acetylenu.

A 0,8 T T T T T T T

—1—Ca
0,7 - i

—m—Fe
06 1 i —0—12Zn
0,5 - 1 —e—Na
0,4 - s —0—K
0,3 - J —e— Mg
0,2 - s
0,1 - i

0

Obr. 4.1: Optimalizace vySky paprsku nad hranou hofaku pro stanoveni Fe, Zn, Na, K, Ca a Mg —
VSechny hlavni hodnoty a parametry jsou shrnuty v Tab. 3.4 (s. 27) a Tab. 4.1 (s. 32)
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Obr. 4.2: Optimalizace prutokové rychlosti acetylenu pro stanoveni Na, K, Zn, Fe, Mg — SloZeni
plamene je acetylen-vzduch. VSechny hlavni hodnoty a parametry jsou zobrazeny v Tab. 3.4 (s.
27)a Tab. 4.1 (s. 32).

A 0,09 T T T T T

—e—CCa

0,08 | .

0,07 .

0,06 [ .

0,05 .

0,04 .

0,03 1 1 1 1 1
5,0 5,5 6,0 6,5 7,0 7,5 8,0

u, | min?

Obr. 4.3: Optimalizace prutokové rychlosti acetylenu pro stanoveni Ca — Slozeni plamene je
acetylen-oxid dusny. VSechny uzité parametry jsou v Tab. 3.4 (s. 27) a v Tab. 4.1 (s. 32).
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4.4 Kalibraéni zavislosti

Pro kazdy prvek byla pfipravena sada ¢ty kalibracnich roztok o objemu 100 ml se
vzristajicimi koncentracemi (Tab. 3.1, s. 25) véetné roztoku blanku (samotna 0,24%
kyselina dusi¢nd). Kalibra¢ni roztoky obsahovaly 0,24% kyseliny dusi¢né, deionizovanou
vodu a standard pfislusSného prvku. Z hodnot ziskanych za optimalnich podminek byla
vynesena kalibracni zavislost absorbance na koncentraci standardii prvki z dané sady. Na

Obr. 4.3 az Obr. 4.8 jsou tyto zavislosti graficky znazornény pro jednotlivé prvky.
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Obr. 4.3: Kalibraéni zavislost absorbance

na koncentraci drasliku (h =7; u =2,0 I/min;

¢ = 0,5 mg/l, acetylen-vzduch)
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Obr. 4.5: Kalibraéni zavislost absorbance
na koncentraci hof€iku (h = 6; u = 2,5 I/min;
¢ = 1,0 mg/l, acetylen-vzduch)
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Obr. 4.4: Kalibraéni zavislost absorbance
na koncentraci sodiku (h = 6; u = 2,0 |/min;
¢ = 0,5 mg/l, acetylen-vzduch)
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Obr. 4.6: Kalibracni zavislost absorbance
na koncentraci Zeleza (h = 6; u = 2,5 I/min;
¢ = 5,0 mg/l, acetylen-vzduch)
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Obr. 4.7: Kalibraéni zavislost absorbance Obr. 4.8: KalibraCni zavislost absorbance
na koncentraci zinku (h = 5; u = 2,0 I/min; na koncentraci vapniku (h = 6; u = 6 I/min;
¢ = 2,5 mgll, acetylen-vzduch) ¢ = 2,5 mg/l, acetylen-oxid dusny)

Na Obr. 4.3 az Obr. 4.7 bylo méteno s plamenem o sloZeni acetylen-vzduch, na Obr.
4.8 plamenem acetylen-oxid dusny. Koncentrace uvedena v jednotlivych popiscich
kalibra¢nich grafii je koncentraci daného prvku uzitou k optimalizaci ostatnich uvedenych

parametri. Veskeré vstupni parametry jsou shrnuty v Tab. 3.4 (s. 27).

4.5 Zakladni charakteristiky metody

Proméfenim kalibracnich roztokii a jejich blanku byly ziskany hodnoty, ze kterych
byly odvozeny a vypocitany zakladni charakteristiky metody u jednotlivych prvkl. Mezi
tyto charakteristiky patii mez detekce (LOD, mg/l), mez stanovitelnosti (LOQ, mg/l),
opakovatelnost (%), citlivost (I/mg), linearni dynamicky rozsah (LDR, mg/l) a pracovni
rozsah (mg/1).

Roztoky, které byly pouZity pro vypocet LOD a LOQ, mély koncentrace 0,50 mg/1
(plati pro K, Na), 1,0 mg/l (Mg), 2,5 mg/l (Ca, Zn) a 5,0 mg/l (Fe). Opakovatelnost byla
vypo€tena z hodnot roztoku 0,24% kyseliny dusicné (blank), které byly méfeny
patnactkrat. Citlivost, linearni dynamicky rozsah a pracovni rozsah byly vyhodnoceny
z kalibra¢nich grafii danych prvkl. Body linedrni ¢asti zavislosti byly prolozeny ptimkou
linearni regrese, ze které se ziskala smérnice piimky (citlivost). Do linearniho

dynamického rozsahu byly zapocteny koncentrace kalibrac¢nich roztokd, které spliovaly
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podminku korela¢niho koeficientu rovného nebo vétsiho nez je hodnota 0,99. V Tab. 4.2

jsou shrnuty zékladni charakteristiky metody vztahujici se k danému prvku.

Tab. 4.2: Zakladni charakteristiky metody jednotlivych prvki
Mg Ca Fe Zn

Charakteristika metody K Na

LOD, mg/l 0,024 0,009 0,002 0,002 0,058 0,021
LOQ, mg/l 0,078 0,031 0,0070 0,0082 0,19 0,071
Opakovatelnost, % 0,66 1,9 0,52 0,67 0,75 0,76
Citlivost, I/mg 0,202 0,160 0,619 0,0301 0,0302 0,108
LDR, mg/l 1,0 1,0 2,5 5,0 10 2,5
Pracovni rozsah, mg/l 1,0 1,0 2,5 5,0 10 5,0

LOD - kritérium 3o, LOQ — kritérium 100

4.6 Stanoveni prvkii — roztoky vyvarenych brambor

V prvni ¢asti méfeni bylo cilem zjistit, jakd koncentrace prvki se dostane z brambory
o dané hmotnosti do vodného roztoku pii jejim dvacetiminutovém vateni. Brambory se
zpracovaly tfemi riznymi zptsoby (Tab. 4.3). Ctvrtym vzorkem byla slupka ze tietiho

vzorku, ktera se analyzovala zvlast’.

Roztoky vzorkli pro stanoveni zeleza a zinku nebyly fedény, ostatni prvky byly
fedény alesponn v jednom ze svych roztokli (Tab. 3.3, s. 26). Nebylo pouzito zadné

pomocné ¢inidlo.

V Tab. 4.3 jsou vysledné hmotnosti prvki, které ptesly do roztoku z 1 g pivodni

hmoty.

Tab. 4.3: Vysledné koncentrace prvki ve vyvarenych roztocich

Koncentrace prvki

Vzorek
K (mg/g) Mg (ug/g)  Na(ug/g)  Ca(ug/g)  Zn(ng/g)
1 0,05+0,001 1,99+0,04 0,76+1,36 3,42+0,05 0,050,004
2 1,20+0,002 59,9+025 7,54+198 27,7+0,67 0,51+0,013
3 1,24+0,003 101+0,56 1,22+025 13,7+£026 0,430,010
4 7,16 £0,227 377+0,75  7,30+£030 75,8+0,71 2,14 +0,040

Zelezo bylo pod LOQ, Vzorky byly zpracovany nasledovné: 1 — Cela hliza obsahujici slupku, 2 —
Cela hliza bez slupky, 3 — Nakrajena hliza bez slupky, 4 — Slupka ze vzorku 3
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Z vysledki 1ze usoudit, ze brambory ve slupce ztraceji pifi vafeni mineralni latky jen
v minimalnim mnozstvi a nejvétsi mérou se vyvaiuji ze samotnych slupek (neplati pouze u
sodiku). Vysledky z pfevazné vétSiny souhlasi s pfedpokladem, Ze se prvky v bramborach
ukladaji hlavné pod povrchem jejich slupky. Samotna slupka ma zde ochrannou funkci a
zabranuje ztratdm pro brambory dilezitych minerali. Po oloupani slupky nozem se okréji
¢ast brambory s nejvys§im zastoupenim sledovanych prvkl. Rizné vysledky u celé a
nakrajené brambory bez slupky lze pokladat za charakteristické sloZeni pro jednotlivé kusy

bramborovych vzorkl a neni mozné z nich vyvodit obecné platny zaveér.

Ze slupky se nejvice vyvafil draslik a hoic¢ik, coz koreluje i s jejich nejvy$Sim
puvodnim zastoupenim v bramborové hlize, zelezo v roztoku nebylo detegovéano. V Tab.
4.4 jsou porovnany hmotnosti prvka pteslé ze 100 g brambory do roztoku s tabulkovymi
hodnotami celkového obsahu prvki v bramborach (vztazeno na 100 g). Pro porovnani byl
vybran vzorek 3 a 4 (jednd se o stejnou hlizu), aby se dostalo co nejvyssi mnozstvi
vybranych prvkid do roztoku. Vysledné stanovené koncentrace prvki zastupuji jejich
celkové mnozstvi, které by pteslo z jedné rozkrajené hlizy se slupkou do vody pfti vateni.
V tabulce je nazorné vidét, Ze vyvafené mnozstvi neptekrocilo interval tabulkovych hodnot
jejich celkového obsahu v hlizach, ale lze si vSimnout, Ze u drasliku a hot¢iku pieslo

vyrazné mnozstvi z jejich celkového zastoupeni.

Tab. 4.4:Vyvarené koncentrace prvkii a jejich celkovy tabulkovy obsah ve 100 g hlizy

Prvek K Mg Na Ca Zn
Celkovy obsah

(mg/100 g) 280—-564 14-18 3-28 5-18 <0,3
Vyvaiené mnozstvi 201+334 13,8+0,60 02+0,02 22+034 0,1+0,01
(mg/100 g)

Zelezo pod LOQ, v tabulkovych hodnotach v rozmezich 0,4 — 1,6 mg/100g, hodnoty celkového
obsahu pfevzaty ze zdroje [37]

4.7 Stanoveni prvki — roztoky rozloZzenych brambor

U druhé ¢asti vzorkl byly stanoveny celkové koncentrace prvkl v hlize. Byl vyuZit
rozklad na mokré cest€¢ za zvySenc¢ho tlaku, kdy byl vzorek rozkladan pomoci
mikrovinného zatfizeni. Prvni vzorek tvofila jemné nakrdjend bramborova duZina, druhy

stejnym zptisobem nakréjend slupka dané brambory.

Vzhledem k nizkym vstupnim hmotnostem vzorku nebyly vysledné roztoky fedény,

pouze u stanoveni drasliku byly fedény stokrat.
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V Tab. 4.5 jsou vysledné koncentrace jednotlivych prvki rozlozenych brambor

vztazené k ptivodni hmotnosti bramborové hmoty.

Tab. 4.5: Stanoveni prvku v bramborové duzZiné a slupce po mikrovinném rozkladu

Koncentrace prvki
K (mg/g) Mg (ug/g) Ca(ug/g) Na(ug/g) Zn(ng/g)
1 4,68 £0,025 235+2,04 129+7,04 44,7+0,25 4,39+1,44
2 7,07 £0,024 268 £2,11 325+1,06 442+1,40 6,13 +0,44

Zelezo pod LOQ, vzorek 1 — bramborovéa duzina, vzorek 2 — bramborova slupka

Vzorek

Celkovy obsah jednotlivych prvka v analyzované bramborové hlize byl poté odvozen
ze souctu naméfenych koncentraci obou vzorkii (v jednotkach mg/l ¢i pg/l), které se
nasledn¢ vztahly na soucet hmotnosti obou rozkladanych vzorkd. Pro srovnéni
s tabulkovymi hodnotami se vysledky pfevedly na mnozstvi obsazené ve 100 g pivodni

hmotnosti brambory. Vysledné koncentrace jsou znazornény v Tab. 4.6.

Tab. 4.6: Stanoveny a tabulkovy obsah vybranych prvki ve 100 g bramborové hmoty

Koncentrace (mg/100g)
Hodnoty
Mg Ca Na Zn
Tabulkové 280-564 14 -18 5-18 3-28 <0,3

Stanovené 587 +6,83 25,1+0,51 22,7+1,12 44+0,23 0,5+0,26

Zelezo pod LOQ, tabulkové hodnoty pro Zelezo: 0,4 — 1,6 mg/100g, tabulkové hodnoty pFevzaty ze
zdroje [37]

V Tab. 4.5 lze pozorovat u vzorku 2 (slupka) navySené mnozstvi vétSiny prvk.
Jedinou vyjimkou je sodik, u kterého se ale hodnoty pohybuji ve vét§im intervalu. Obsah
sodiku ve slupce by mohl byt v porovnani s duZzinou vys$si. Zelezo nebylo pomoci

plamenové atomové absorpéni spektrometrie mozné stanovit.

Hodnoty ziskané z duZiny a slupky po rozkladu nejsou tak vyrazné od sebe odlisné
v porovnani s hodnotami vyvatfenych roztokt (Tab. 4.3, s. 36). Diivodem muiZe byt rizné
sloZeni jednotlivych kusti bramborovych hliz, ale 1 riizné zpracovani ptfed analyzou. U
vyvafenych vzorkl se k analyze pouZzily celé brambory (desitky grami). U mikrovinného
rozkladu bylo stanovované vstupni mnozstvi vzorku omezené (do 0,4 g) z bezpecnostnich
davodu. Pii analyze duziny se vybrala spiSe ¢ast brambory blize ke slupce, kde je

zastoupeni prvka nejkoncentrovangj$i, aby byly prvky Iépe stanovitelné zvolenou
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metodou. Diky takovému zpracovéani se mize jevit slozeni duziny a slupky jako podobné,

protoze se analyzovana hmota vyskytuje relativné blizko sebe.

Vitab. 4.6 (s. 38) se stanoveny celkovy obsah vybranych prvkia (mg/100g)
v porovnani s tabulkovymi hodnotami jevi jako vyssi. Aby bylo mozné stanovit dané prvky
v omezeném vstupnim mnozstvi bramborové hmoty, byla vybrdna hlavné
nejkoncentrovanéjsi ¢ast duziny (pod slupkou). Soucet koncentraci v takto zpracované
duziné a slupce vztaZzeny na ptivodni hmotu brambory a tato hodnota pirevedend na 100 g
bramborové hmoty se proto muze zdat koncentrovanéjsi nez ve skuteCnosti je. DalSim
divodem navySen¢ho obsahu miize byt ztrata vody z hliz pifi skladovani. Prvky maji

tendenci zustavat v hlizach, ale voda se postupné odpaiuje. Hlizy s pocate¢nim mnozstvim

vewvr

Sodik se ve vyvafenych roztocich i roztocich rozloZenych vzorkd vyskytuje
v relativné nizkych koncentracich. Miize se jednat o vlastnost dané bramborové odriidy,
pfipadné mutize hrat roli i pouzité hnojivo, piida a dalsi podminky, které se ruzni pii
péstovani. Ve vSech vzorcich (vyvafené i1 rozlozené) je nejvice zastoupen draslik,
koncentrace vzdy klesaji v poradi: hoi¢ik, vapnik, sodik, zinek. Zelezo se nepodaiilo
stanovit v zadném z piipravenych vzorki, ve vybrané odriidé se pravdépodobné vyskytuje

v minimalnich koncentracich, které nelze stanovit pomoci F-AAS.

V Tab. 4.7 bylo vypocteno procento z doporuc¢en¢ho denniho pfijmu dospélého
Clovéka, které by zastupovala nami stanovend koncentrace jednotlivych prvkd v

bramborach.

Tab. 4.7:Procentuilni zastoupeni prvki brambor v jejich DDD pro dospélého ¢lovéka

Prvky K Mg Ca Na Zn

Primérné stanovené mnozstvi (mg/100g) 587 25,1 22,7 44 0,5
Primérnéa doporucena davka (mg/den) 2000 375 800 2750 10

Procento z primérné doporucené davky (%) 29,4 6,7 28 02 5,0

Hodnoty DDD jsou stanoveny v pFiloze &. 5 ve vyhlasce &. 225/2008 Sb. [38]. Zelezo v bramboréach
nebylo prokazano, jeho doporu€ena denni davka je 14 mg/den. Ve vyhlaSce neni stanovena DDD
pro sodik, hodnota je odvozena z doporu¢ovaného minima a maxima denni davky soli (0,5 -5
g/den). Vyhlaska je aktualné jiz neplatna, hodnoty jsou zde ale porovnany pro zajimavost.
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Z Tab. 4.7 (s. 39) je patrné, ze draslik je nejvyznamnéjSim prvkem v bramborovych
hlizach. Hmotnost 100 g se mlze teoreticky brat jako hmotnost primérné velkého kusu
brambory vybrané odridy. Pokud by draslik v nami analyzovanych bramborach zastupoval
v jednom kusu brambory az 30 % jeho DDD, lze z toho vyvodit, Ze by dospély ¢lovek
ziskaval dostatek drasliku jiz pfiblizn€¢ z 3,3 kusu bramborové hlizy dané odridy. Ostatni
prvky nejsou jiz tak vyznamné ve svém zastoupeni, ale mohou castecné zastupovat urcity
zlomek procenta jejich doporucované denni davky (hlavné hoi¢ik a vapnik). Nami
stanoveny obsah drasliku v bramborach by mohl byt srovnatelny s primérmym obsahem
drasliku vyskytujicim se v Cerstvé listové zelening, jako je napiiklad zeli, petrzel ¢i Spenat
(550 mg/100g). Zminénd pramérnd hodnota drasliku byla urcena organizaci WHO
z riznych zdroji spolecné jeste pro kotenovou zeleninu (200 mg/100g), ovoce (300
mg/100g), fazole (1300 mg/100g) apod., kde fazole zastupovaly nejvyssi mnozstvi drasliku

ve zkoumanych potravinach. Jedna se pouze o hodnoty orientacni. [39]
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S ZAVER
Hlavnim cilem této prace bylo stanovit vybrané prvky ve vyvatrenych roztocich rizné
zpracovanych hliz a v bramborovych hlizach pomoci plamenové atomové absorpcni

spektrometrie. Ze Sesti prvka (K, Mg, Ca, Na, Zn, Fe) nebylo ve vzorcich stanoveno pouze

zelezo, kde byly méfeny hodnoty pod jeho mezi stanovitelnosti.

Vyvaiené roztoky byly pfipraveny ze tii bramborovych kusi. Prvni hliza byla
nechdna v ptvodni podobé, druha se oloupala nozem, tfeti se oloupala nozem a nakréjela.
Poslednim vzorkem byla slupka ze tfeti hlizy. Jednotlivé brambory se vyvatrovaly do
deionizované vody, do které se nakonec ptidala koncentrovana kyselina dusi¢na (vysledné
neoloupanych brambor a nejvyssi koncentrace u vsech prvki kromé sodiku v roztocich
bramborové slupky. Ze slupky do roztoku nejvice pieslo drasliku (7,16 mg/g), poté hoiciku
(377 ug/g), vapniku (78,80 pg/g), sodiku (7,30 pg/g) a nejméné zinku (2,14 pg/g). Mira

preslého mnozstvi koreluje s pivodnim obsahem danych prvkt v hlizach.

Roztoky ziskané mikrovinnym rozkladem byly dva, prvni z nich obsahoval jemné
nakrajenou slupku, druhy duzinu bramborovych hliz, 5 ml koncentrované kyseliny dusi¢né
a 2 ml deionizované vody. Pfi stanoveni se uzil roztok blanku, ktery podstoupil stejné
podminky rozkladu jako vzorky. U vSech prvki kromé sodiku se ziskaly nejvyssi
koncentrace ve vzorku slupky. Po pfepocitdni na celkovy obsah jednotlivych prvkl
v bramborové hlize byly koncentrace nejvyssi u drasliku (587 mg/g). Dalsi koncentrace
byly v rozmezich pg, u hot¢iku (25,1 pg/g), vapniku (22,7 ug/g), sodiku (4,4 pg/g) a
nejméné u zinku (0,5 pg/g). Nejvyznamnéjsi zastoupeni z vybranych prvka mél draslik,
jeho obsah v bramborové odriidé Granada byl srovnatelny s primérnou koncentraci
drasliku v listové zeleniné (petrzel, Spenat, apod.). Koncentrace drasliku stanovend v
dané bramborové odridé vyjadrend v jednotkach mg/100g zastupuje v DDD drasliku pro

dospélého cloveka az 29,4 %.
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