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Napln predmetu ...

Uloha ¢&. 3
 Stanoveni suSiny a popela v potravinach
 Rozklad vzork( potravin pro stanoveni kovl

Uloha ¢. 4
* Stanoveni zinku v potravinach

Uloha €. 5
*  Fotometrické stanoveni dusi¢nanl v pitné vodé

Uloha €. 6
* Stanoveni aminokyselin pomoci papirové chromatografie

Podminky ukonceni:

Absolvovani cviceni

 Vypracovani protokolu — struktura:
jméno, obor a rocnik, datum, nazev ulohy, princip metody, postup, vysledky
a vypocty, zavér — shrnuti vysledk(



St I mi 3lnich latek
SRR Ao L N R 2 e B S 2 > " Sl e 2 i) &

Uloha ¢&. 3 — pfiprava vzorku pro stanoveni kovd v mineralizatu

*  Mineralizace vzorku — kvantitativni pfevedeni stanovované latky do formy
potrebné pro stanoveni

1) na suché cesté — zpopelnéni - rozpousténi popela - mineralizat
2) na mokré cesté — rozklad s kyselinami (HNO,, HCI, H,SO,) + teplota, tlak,

ultrazvuk, mikrovinny rozklad—> mineralizat

Popel — pevny podil po spaleni potravin obsahuje mineralni netékavé slozky
(typicky obsah: Qbiloviny 0,6-2,5%; maso 0,9-2,5%; ovoce 0,3-1,8%)

B

Drive — jednoduchy ocelovy autoklav s teflonovym pouzdrem pro vzorek
Dnes —pfristroje pro fizeny rozklad vzorku s kontrolou teploty a tlaku
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Stanoveni susiny
 Vzorek se susi pri 105°C do konstantni hmotnosti.
e Kadinka se vysusi pri teploté 105°C a po vychladnuti v exsikatoru se zvazi.
Rychle se do ni navazi 5g vzorku s presnosti na desetinu miligramu a susi se 1
hodinu pri 105°C. Po 15 minutach chladnuti v exsikatoru se zvazi a susi dalSich 15
minut. Postup se opakuje, pokud rozdil mezi dvéma poslednimi vazenimi neni
mensi nez 1mg.

Stanoveni popeloviny
 Navazka vzorku se spali v muflové peci pri 550 °C a po vychladnuti se popel
ZVaii.
e Porceldanovy kelimek se vyziha a po vychladnuti v exsikatoru se zvazi. Do
kelimku se navazi 5 g materialu s presnosti na desetinu miligramu. Obsah kelimku
se zuhelni plynovym kahanem. Nevyviji-li se jiz dym, kelimek se vlozi do muflové
pece vyhraté na 550 °C. Spalovani je ukonceno po vymizeni ¢ernych uhlikatych
castic. Po vychladnuti v exsikatoru se kelimek s popelem zvazi. Hmotnost popela se
uvadi v % plvodni hmoty nebo susiny na dvé desetinnad mista.
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Rozklad vzorku v peci s mikrovinnym ohrevem

e Vzorek je rozkladan v uzavrené teflonové patroné kyselinou dusi¢nou a

zahrivan v peci s mikrovinnym ohrevem.
 Navazka 500 mg je umisténa do teflonového pouzdra, pridaji se 4 ml kyseliny
dusicné a patrona je poté zahrivana v mikrovinné peci. Dle materialu je zvolen
teplotni program. Po vychladnuti je rozpustény mineralizat doplnén na presny
objem.



Stanoveni aminokyselin pomoci papirové chromatografie

e

Papirova chromatografie:

 Separacni metoda zaloZzend na déleni smési analytt v systému dvou fazi —
stacionarni (papir pro chromatografii) a mobilni (nejcastéji smés rozpoustédel)

* Analyty jsou unaseny mobilni fazi a déli se na zakladé miry interakce s fazi
stacionarni

e Vyvijeci roztok = mobilni faze pouzita pfi plosSné promatografii

* Retencni faktor = pomér vzdalenosti Cela od startu a vzdalenosti stfedu skvrny
analytu pfi plosné chromatografii
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Postup:

 Na chromatograficky papir se vyznaci misto ,start” (2 cm od spodniho okraje),
kde se budou nanaset jednotlivé aminokyseliny a vzorek. Postupné se nanese 5
aminokyselin a jeden neznamy vzorek, ktery je tvoren smeési dvou aminokyselin.
Aminokyseliny musi byt od sebe dostatecné vzdaleny, aby nedoslo k jejich smiseni
béhem vyvijeni v chromatografické komore. Do chromatografické komory se nalije
mobilni faze (smés acetonitrilu a 0,1 M octanu amonného 3:2), tak aby vyska
hladiny byla cca 0,5-1 cm ode dna komory. Opatrné se vlozi chromatograficky papir
a komora se uzavre vikem. Po 45ti minutach nebo v okamziku kdy mobilni faze bude
cca 2 cm od horniho okraje chromatografického papiru, se vyvijeni ukonci a ihned
se oznaci celo mobilni faze. Chromatograficky papir se vysusi fénem a nasledné
postrika ethanolovym roztokem ninhydrinu. Po opétovném vysuseni se
chromatogram vlozi do susarny vyhraté na 110 °C po dobu 10 min. Po uplynuti této
doby jsou na chromatogramu viditelné skvrny aminokyselin.
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Vyhodnoceni chromatogramu:
e U vSech vzniklych skvrn aminokyselin a neznamého vzorku se oznaci stredy
skvrn. Zméri se vzdalenost mezi stredem skvrny a startem (a) a vzdalenost mezi

celem mobilni faze a startem (b). Vypocita se retencni faktor R; podle vzorce a
identifikuji se aminokyseliny v neznamém vzorku.
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