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ABSTRAKT

Teoretickd Cast bakalarské prace se vénuje chemickému slozeni kravského mléka, popisu
vybranych metod ptipravy vzorku a popis pouzivané techniky ICP-OES. Experimentalni ¢ast
je zaméfena na jednotlivé pripravy vzorkl a analyzu vybranych prvka (Ca, Na, K, Mg a P).

MiIéko je velice slozity polydisperzni systém. Piiprava vzorku mléka je velice dilezitym
krokem pted samotnym méfenim. V této praci bylo provedeno porovnani ¢ty vybranych
metod piipravy vzorku: pouhé fedéni, fedéni vzorku s piidavkem Tritonu X-100, mineralizace
na mokré cest¢ a sonikace. Vybrané prvky byly analyzovany pomoci ICP-OES. Vysledné
koncentrace byly porovnany s CRM suSeného mléka. Vysledky prace ukazaly, Ze nejpiesné;si
jsou metody piipravy prostého fedéni vzorku a mineralizace na mokré cesté. Ctyfi rtizné
druhy mléka byly analyzovany pomoci téchto dvou vybranych metod. Metoda prostého fedéni
vzorku vykazovala vét§i odchylku métfeni neZ mineralizace na mokré cesté, u které vSak pti
analyze doSlo k vét§im ztratam analytu diky tukovym slozkam obsazenych v mléce.

ABSTRACT

The theoretical part of the thesis deals with the chemical composition of cow’s milk, with the
description of chosen methods of sample pretreatment and with the description of the used
technique ICP-OES. The practical part is aimed at individual preparations of samples and at
analysis of chosen chemical elements (Ca, Na, K, Mg a P).

Milk is a really complicated polydisperse system. The preparation of samples with milk is
very important step before the measurement itself. In the thesis a comparison of four selected
methods of sample preparation was made: bare dilution, dilution with addition of Triton
X-100, wet ashing and sonication. Selected elements were analysed with the help of ICP-
OES. Final concentrations were compared with CRM of dried milk. Data showed that the
most accurate are methods of preparation of diluted sample and wet ashing. Four different
types of milk were analysed with the help of those two selected methods. The diluted samples
showed a bigger anomaly of measuring than the mineralization of wet ashing which came to
the loss of analyte because of fat elements contained in milk.

KLICOVA SLOVA

kravské mléko, elementarni analyza, ICP-OES, mineralni latky, pfiprava vzorku

KEYWORDS

bovine milk, elementary analysis, ICP-OES, minerals, sample pretreatment



KANOVA, V. Problematika analyzy mléka pomoci techniky ICP-OES. Brno: Vysoké uéeni
technické v Brn¢, Fakulta chemicka, 2015. 37 s. Vedouci bakalaiské prace doc. Ing. Pavel
Divis, Ph.D..

PROHLASENI

Prohlasuji, Zze jsem bakalafskou praci vypracovala samostatné a ze vSechny pouzité literarni
zdroje jsem spravné a uplné citovala. Bakalafska prace je z hlediska obsahu majetkem Fakulty
chemické VUT v Brn¢€ a mtze byt vyuzita ke komer¢nim ucelim jen se souhlasem vedouciho
diplomové prace a dékana FCH VUT.

podpis studenta

PODEKOVANI

Srde¢né bych chtéla podekovat a vyslovit uznani vSem, ktefi mi pomahali pfi vzniku této
bakalatské prace, a to predev§im doc. Ing. Pavlu DiviSovi Ph.D. za namét, trpélivé vedeni,
praktické rady a pfipominky v prib&hu zpracovani bakalatské prace.



2

UVOD .tttk b ekttt bttt 7
TEORETICKA CAST ...ccovimiiiiiiiie s 8
2.1 MICKO ..ttt e 8
2.1.1. S10Zeni MIEKA .....ovviiiiiiiii s 8
2.2 ANALYZOVANE PIVKY ..ottt 12
2.2.1. VAPNIK ..ot 12
2.2.2. FOSTOI i 13
2.2.3. HOTCIK. ..ttt 13
22,4, SOAIK .ot 13
2.2.5. DIASIK ..ot nees 14
2.3 Metody prvkove analyzZy ........cccceeiiiieiiiieiiieiie e 14
2.3.1.  Opticka emisni spektrometrie s buzenim v plazmatu (ICP-OES)............. 15
2.4 Metody PIPTaAVY VZOTKU ...uvvviiiiiiiiiiiiiiiiiee ettt 19
2.4.1.  ROZKIAD VZOTKU.......coviiiiiiiiiiic e, 19
2.4.2. Dalsi metody piipravy vzorku — rychla analyza.............ccccccvviininininnnnn, 21
EXPERIMENTALNI CAST ...t 22
3.1 VZOreK @ MELOTA. ......cveiiiiiiiiieie i 22
3. L1 TYPY VZOTKU...eiiiiiiiiiiieeie et 22
3.1.2.  Nastaveni metody ICP-OES...........cccccciiiiii i, 22
3. 1.3, VINOVE ALKY v 23
3.2 Laboratorni VYDAVENT......cccuiiiiiiiiiiie ittt 23
3.2.1.  Chemikdlie @ VZOTKY ......cooiiiiiiiiiiiii e 23
3.2.2.  POUZIVANEG PIISTIOJC. ... vvreeeeiiiiie ettt 23
3.2.3.  PouZivané pomuUCKY .........cooiiumiiiiiiiiiie e 24
3.3 Pouzité pracovni postupy pro analyzu CRM ..........ccccceiiiiiiiiiiiiiiiece e 24
331 RedENT VZOTKU.....vveveeieeieieieeeeeeee e sttt en st 24
3.3.2.  Redéni vzorku s pridavkem Tritonu X-100..........cccccvvrrerererererercrcsenenans 24
3.3.3.  Ptiprava vzorku pomoci Lucavky kralovské a sonikace..............cc.cccc..ee. 24
3.3.4.  Rozklad na MOKI€ CESIE ....oouvriiiiiiiiiiiiiiiii et 24
3.4 Ptiprava standardnich roztoklt (CRM)........cocouiiiiiiiiiiiiiee e 24



3.4.1. Kalibrace pro vzorky bez Gpravy.........cccccceiiiiiiiiiiiiiii e 25

3.4.2.  Kalibrace pro vzorky s ptidavkem Tritonu X-100 ..........cccocoveiiiiiiieinnene 25
3.4.3. Kalibrace pro vzorky s upravou pomoci sonikace...........cccccverveeivennnenn. 25
3.4.4. Kalibrace pro vzorky s upravou pomoci mokrého rozkladu ..................... 25
3.5 Pouzité pracovni postupy pro vzorky mléka.............cocoriiiiiiiiiiiiiiii 25
3.5. 1. Prosté fed@ni VZOTKU ......ccoiiiiiiiiiiiiii et 25
3.5.2.  Rozklad na MOKIE CESIE ....oiuvriiiiiiiiiiiiiiiii ettt 25
3.6 Priprava standardnich roztokd mlécnych vzorkii..........ccoveviiviiiiiiniiiciie e, 26
3.6.1.  Kalibrace pro vzorky bez Gpravy.........cccoeiiviiiiiiiiiiii e 26
3.6.2.  Kalibrace pro vzorky s upravou vzorkli pomoci mokrého rozkladu ......... 26
VYSLEDKY A DISKUZE ....cocvviuiiiiireieieeeeeeeeseeee e ese e es e ssen et ene e en e 27
4.1 Analyza suSené¢ho mI€ka (CRM)........cooiiiiiiiiiiiii e 27
4.2  Analyza vzorkl kravsk€ho mléka ...........cccoriiiiiiiiiiiii 28
4.2.1. Analyza fedéného vzorku mléka ...........cccoeiiiiiiiiiiiii 28
4.2.2. Analyza vzorki rozkladem na mokré cesté.........ccccvvviiiiiiiiiiiiiiiinniniiinnn, 30
ZAVER ... 33
LITRATURA ettt e et e e bt e e st e e e bre e 34
SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK .......coiiiiiiiiiiiiieciscssiseeesiesissss oo 37



1 UVvOD

Mléko patii do vyznamné skupiny potravin zivoc¢isného puvodu. Obsahuje v dostatecném
mnozstvi i V optimdlné¢ vyvazeném poméru vSechny vyzivné iesencialni latky, které
organismus potiebuje pro stavbu a vyzivu téla. Pro primyslové zpracovani a lidskou vyzivu
se vyuziva predev§im mléko kravské. MIéko buvoli, kozi nebo ov¢i se zpracovava v. mnohem
mensi mife. Jednotlivé slozky mléka maji vysokou nutri¢ni hodnotu a jsou v ném obsazeny ve
snadno resorbovatelné formé&. MIéko je predevSim zdrojem velmi kvalitnich proteint,
mlécného tuku a laktézy. Kromé téchto latek také obsahuje anorganické mineralni latek,
zejména vapnik a fosfor, ale také mikroelementy jako je zinek, méd’, mangan a zelezo.

Vysoky obsah bilkovin, sacharidi, vitamini a dalSich slozek predstavuje velice
komplikovanou matrici. Prvkova analyza mléka je z téchto divodi pomérné komplikovana.
Vétsina technik pro elementarni analyzu mléka vyZaduje mineralizaci na mokré ¢i suché cesté
nebo jiné zplsoby uprav vzorku. Tyto zminéné UGpravy vzorku jsou slozité a ¢asové velice
naro¢né a jsou také spojeny s jistym rizikem kontaminace.

Snaha piimé analyzy vzorku mléka nevedla k uspokojivym vysledkim. Piedpoklada se, ze
nedostateCna piesnost a citlivost je pii pfimé analyze zpusobena diky tukové povaze mléka,
velikosti tukovych kapicek a nekompletni atomizaci mlécného vzorku. Mnohem
presvédCivéjsi vysledky byly ziskdny zfedénim mléka nebo rozlozenim mlééné matrice
pomoci mineralnich kyselin.

Cilem této prace je proto posouzeni a nalezeni vhodné, rychlé a nenaro¢né metody upravy

mléka pied jeho samotnou elementarni analyzou pomoci optické emisni spektrometrie
s induk¢né vazanym plazmatem (ICP-OES).



2 TEORETICKA CAST
2.1 Mléko

Mléko je sekret mlécné zlazy savcl, které obsahuje vSechny nutricné vyznamné latky
potiebné pro vyzivu mladat. Ve vyzivé ¢lovéka ma vyznam piredevsim jako zdroj vapniku
a fosforu [5].

2.1.1. SloZeni mléka

Mléko predstavuje velice komplikovany disperzni systém. Kaseinové molekuly tvofi
miceldrni disperze, lobuldrni bilkoviny syrovatky koloidni disperze, tuk ptitomny ve formeé
tukovych kapek tvoti emulzi, ¢astice lipoproteinti koloidni suspenzi, nizkomolekularni latky
(laktosa aj. sacharidy, volné aminokyseliny, mineralni latky, vitaminy) tvofi pravy roztok [1].
Procentualni obsah jiz zminovanych slozek ukazuje nasledujici Tabulka 1.

Tabulka 1 Obsah zivin v mléce [1]

Slozka Obsah v mléce [%0]
kravském kozim ovéim lidském

proteiny celkem 3,2 3,2 4,6 0,9
kaseiny 2,6 2,6 3,9 0,4
proteiny syrovatky 0,6 0,6 0,7 0,5
tuky 3,9 4,5 7,2 4,5
sacharidy 4,6 4,3 4,8 7,1
mineralni latky 0,7 0,8 0,9 0,2
2.1.1.1. Voda

Voda je hlavni a také nezbytnou slozkou mléka, jejiz obsah se 1isi podle druhu. V kravském
mléce byva 87-91 % vody [1], ktera se vyskytuje jako volna, vazana na koloidy nebo
chemicky vazana. Vétsina vody v mléce je formé vody volné [8].

2.1.1.2. Kaseiny

Kasein je fosfoprotein s vysokym obsahem prolinu a nizkym obsahem sirnych aminokyselin.
Kaseinové molekuly jsou syntetizovany v mlécné zlaze a predstavuji smés asi 10-ti riznych
bilkovin, hlavné€ asi, asz, B, v a y kasein, které tvoii 80-90 % bilkovin mléka. Vzajemné se od
sebe jednotlivé kaseiny li§i primarni strukturou, tj. zastoupenim aminokyselin [6]. Slozeni
jednotlivych kaseinovych proteini v mléce ukazuje Tabulka 2.



Kasein ptitomny v mléce je ve formé komplexu, kaseinovych micel, které obsahuji kromé
bilkovin slozky vapniku, fosforu a malé mnozstvi hoic¢iku. Molekuly os-, B- a y-kaseint
nejprve tvofi tzv. submicely obsahujici 25-30 molekul. Nepolarni ¢ésti téchto molekul jsou
orientovany do stfedu submicely, kde dochazi k hydrofobnim interakcim. Polarni casti
molekul kaseinii (fosfoserinové zbytky molekul os-kaseinti, B-kaseinti a treoninovy zbytek
s vazanymi oligosacharidy v molekule y-kaseinu) interaguji s vapenatymi ionty a vodou.
Jednotlivé submicely se vzajemné spojuji do micel pomoci fosfatovych skupin os-kaseind,
B-kaseind a vapenatych iont bud’ pfimo, nebo prostiednictvim volnych fosfata a citrati [5].

Kasein ma vysokou vyzivovou hodnotu. Bilkoviny obsazené v jednom litru mléka pokryji

asi polovinu denni potieby bilkovin dospé€lého ¢loveka [2]. Strukturu kaseinovych micel
ukazuje Obrazek 1.

A T, K-Kasein

IF (R _‘—_:J

Clgy=y Clgymy =y K-

kasein
fosfore¢nan
vapenaty
Obrazek 1 Struktura kaseinové micely
Tabulka 2 Slozeni kaseinovych proteinii kravského mléka [1]
Proteiny Podil Obsah
[%0] [g - dm®]

Kaseiny celkem 80 25,6
a-kasein 42 13,4
B-kasein 25 8,0
y-kasin 4 1,3
x-kasein 9 2,9




2.1.1.3. Proteiny syrovitky

Syrovatkové proteiny tvofi ptiblizné¢ z 50 % globularni protein B-laktoglobulin, ktery je
v mléce piitomen jako dimer a pii zéhfevu se nevratné denaturuje. Céaste¢nd denaturovany
protein reaguje pomoci thiolové skupiny s dal$imi mlé¢nymi proteiny za vzniku dimert
spojenych disulfidovou vazbou.

Mezi dalsi hlavni slozky kravského mléka patii proteiny jako o-laktoglobulin a krevni
sérovy albumin, které predstavuji zhruba 20 a 10 % v tomto poradi. Syrovatka obsahuje 1 dalsi
stopova mnozstvi zejména laktotransferinu, serotransferinu a nékolika enzymd [3].

2.1.1.4. Sacharidy

Ze sacharidi obsahuje mléko predevsim laktozu —disacharid slozeny z glukozy
a galaktozy, ktery ukazuje Obrazek 2. Laktoza ma nizkou sladivost a dobrou stravitelnost [6].

Hlavni vyznam laktézy spoCiva vtom, ze kyselina mlécna, kterd vznikd pii rozkladu
laktozy cCinnosti mikroorganismt v intestinalnim traktu, zvySuje resorpci vapniku a také
podporuje resorpci vitamint piijimanych se stravou i resorpci aminokyselin uvolnénych pii
fermentativnim odbourani bilkovin.

Vedle laktdzy jsou v mléce obsazeny 1 dalsi sacharidy v malych koncentracich, a to jednak
ve volné formé€, vazané na bilkoviny, lipidy nebo fosfaty. Z monosacharida je to naptiklad
glukoza a galaktoza [8].

CH,CH
H @ OH

H

CH, OH OH H

H

H OH

H OH

Obrazek 2 Laktoza
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2.1.1.5. Tuky

Mlécny tuk je z hlediska vyzivy diilezitou slozkou potravy, zejména proto, ze je vyznamnym
zdrojem energie a je Iépe stravitelny nez jiné tuky. V mléce je tuk pfitomen ve form¢ emulze
tukovych kuli¢ek jako rozmanity prirozeny lipidovy systém [2]. Mléény tuk obsahuje tri-, di-
a monoacylglyceroly, fosfolipidy, steroly a jejich estery, volné mastné kyseliny a Vv tucich
rozpustné vitaminy. Triacylglyceroly tvotfi az 98 % lipidG mléka, malé¢ mnozstvi lipidl je
ptitomno ve formé¢ fosfolipidii a sterold v membrané tukovych kuli¢ek. Mlé¢ny tuk ma ze
vsech prirozenych tukll nejrozmanitéjsi slozeni a je pro n¢j typicky obsah pomérné vysokého
mnozstvi mastnych kyselin s kratkym fetézcem [8].

2.1.1.6. Vitaminy

Vitaminy jsou organické latky nezbytné pro udrzeni zivota organismu, jeho ristu a spravného
vyvoje. Uplatiuji se zejména jako katalyzatory rtznych metabolickych déji v lidském
organismu.

Mléko je bohatym zdrojem vitamind [30], které obsahuje jak hydrofilni, tak lipofilni
vitaminy. Z hydrofilnich vitamint se jedna o vitaminy skupiny B jako BS, B2, B6, PP a B12.
Zastoupen je i vitamin C a H (biotin), inositol a kyselina listova [6]. Z lipofilnich vitamint
mléko obsahuje vitamin A a jeho provitaminy — karoteny. Vitamin D i E se v kravském mléce
vyskytuji pouze v malych koncentracich.

Vlivem modernich technologii zpracovani mléka dochazi k ubytku obsahu vitamint
v mléce, a proto je nutnd, zejména u détské vyzivy, fortifikace n€kterymi vitaminy [8].

2.1.1.7. Minerdlni latky

Mineralni latky jsou pro lidsky organismus velmi dilezité, ackoliv je naSe télo potfebuje jen
Vv malych koncentracich. Jsou nepostradatelné, protoze ovlivituji dulezit¢ biochemické
pochody v nasem téle. Maji vyznam pro rust a tvorbu tkani, aktivuji, reguluji
a kontroluji latkovou vyménu v téle a také se spoluticastni na vedeni nervovych vzrucht.
Organismus ¢loveéka si mineralni latky nedovede sam vytvofit a tak je musi dostat spolu
s potravou [4].

Mléko 1 mlééné vyrobky jsou bohatym minerdlnich latek, zejména véapniku. Mléko
obsahuje i dal$i mineralni latky jako je fosfor, draslik, sodik, chlor nebo hoi¢ik a dalsi latky
ve stopovych mnozstvich [2] napf. Zelezo, mangan, zinek a méd’ [6]. Nasledujici Tabulky 3
a 4 ukazuji potfebné denni mnoZstvi mineralnich latek a jejich obsah v mléce. O vyznamnosti
vybranych prvki je pojednano v nasledujici kapitole.
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Tabulka 3 Potrebné denni mnozstvi minerdlnich latek [23] a jejich koncentrace v mléce [24]

Mineralni Potiebné denni V mléce
latky mnoZzstvi kravském kozim ovéim lidském
[mg] [mg- kg™ [mg-kg'] [mg-kg'] [mg-kg']

Ca 800 1070-1330 1060-1920 1360-2000  220-410
P 1000 630-1020  920-1480  800-1450 120-170
K 1500 1440-1780 1000-1980 1740-1900  460-550
Na 1150 400-580 340-500 290-310 120-150
Cl 2000 900-1060 1000-1980  710-920 320-490
Mg 300 90-160 100-210 80-190 30-34

Tabulka 4 Potiebné mnozstvi mikroelementii [23] a jejich koncentrace v mléce [24]

Poti‘ebné denni V mléce
Stopové prvky mnoZstvi kravském kozim ovéim lidském
[mg] [ng-kg'l  [mg-kg'l [ng-kg'l [mg-kg™]
Cu 2 20-300 110 110-880 220-770
Fe 12 300-700 360-750 620-1000 260-580
Zn 7 740-1450 2420 4510 3,8
Mn 3 13-40 55 53 7000 ng

2.2 Analyzované prvky

2.2.1. Vapnik

Rada lidi trpi nedostatkem vapniku pravé diky nizké spotfebd mléka a mléénych vyrobki.
Vapnik je dulezity pro tvorbu kosti, zubi a je nezbytny pro srazeni krve. Dale ovliviiuje
drézdivost nervového systému.

Vstiebavani vapniku zavisi na jeho chemické formé a také na slozeni potravy. Véapnik
ptijaty stravou se vstiebava v tenkém stfevé. Regulacni schopnost organismu je pomérné malé
a nestaci tak vyrovnavat nedostate¢ny pfijem nebo jeho snizenou resorpci [16].

Denni potieba vapniku je pfiblizné 800 mg. Pro vstiebavani je také dilezity pomér vapniku
a fosforu, ktery by mél byt 1:1,5. Pfi nedostatku vapniku v téle ¢lovéka se vyskytuje
osteomalacie a osteoporosa [4].
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Aktivita vapniku v mléce ma vyznamny vliv na koloidni stabilitu kaseinu, ovliviiuje tedy
termolabilitu mléka a jeho srazeni. P¥itomnost vapniku v mléce ¢ini v praméru 1200 mg - I,
ztoho asi 30% je pritomno vrozpustné formé¢ v mlééném séru piedev§im jako
hydrogenfosforec¢nan a citrat. DalSich 10 % z celkového mnozstvi vapniku je v disociované
formé&. Pfevazna cast vapniku je pak v mléce pfitomna v nerozpustné formé tvz. koloidniho
fosfore¢nanu vapenatého, obsazeného v kaseinovych micelach [5].

2.2.2. Fosfor

Fosfor se vyskytuje v téle i ve stravé zejména jako fosforeCnan a je nezbytny pro traveni
a latkovou pfeménu (fosforylace). Je zékladnim stavebnim kamenem mnoha enzymi a podili
se na udrZzeni normdlniho stavu kosti a zubll. Vstfebavani fosforu podporuje piijem
vitaminu D [17]. Denn¢ by ¢lovék mél spotiebovat piiblizné 1,0-1,2 g fosforu.

V soucasné dob¢ je obecné prijem fosforu pftili§ vysoky, coz zpisobuje problémy s pfijmem
vapniku. Je to ddno zejména vysokou spotfebou kolovych ndpoji, mastnych vyrobku
a tavenych syri [4].

V mléce, presnéji v kaseinech mléka, ¢ini obsah fosforu priimérné 0,85 % ve formé fosfati.
Fosfatové skupiny jsou zodpovédné za mnoho dilezitych vlastnosti kaseinu, obzvlasté za jeho
schopnost vazat relativné velké mnozstvi vapniku. Fosfat, ktery je esterifikovan k proteinu
hydroxylovou skupinou serinu, je obecné nazyvan jako organicky fosfat. S molekulou kaseinu
je také spojena ¢ast anorganického fosfatu ve formeé koloidniho kalcium-fosfatu [31].

2.2.3. Hordik

Hofi¢ik je uloZen pfevazné v kostech, kosterni svaloving, jatrech, slinivce a pouze 1 % hot¢iku
je obsazeno v krvi. Hoicik se podili na normalni stavbé kosti a zubi. Je dulezity
V energetickém metabolismu, kde aktivuje fadu déjii a spolu s vapnikem ovliviiuje svalovou
a nervovou ¢innost [16].

Vstiebava se zejména v tenkém stfevé a pii nadbytku vapniku, fosforeCnani a pii
nedostatku lipidi se jeho vstfebavani snizuje.

Denni spotfeba hoiciku pro €lovéka ¢ini 300-600 mg. V mléce je Mg pfitomen pouze
vV malém mnozstvi. K nadbytku hot¢iku dochdzi vétSinou jen pii predavkovani léky ci
dopliiky stravy. Projevuje se nevolnosti, zvracenim, nizkym krevnim tlakem [4].

2.2.4. Sodik
Sodik je dulezity pro udrzeni osmotického tlaku a iontové sily télnich tekutin vcetné krve.
Pfijima se hlavné ve formé jedlé soli, jejiz ptijem by mél byt asi 5 g denné¢.

Pti nadbytku sodiku dochézi k zadrzovani vody v téle, zvysuje se riziko vysokého krevniho

tlaku a také vylu¢ovani vapniku [16].
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Technologicky vyznam sodiku pfi zpracovani mléka spociva hlavné v jeho vlivu na
koligativni vlastnosti. Tyto vlastnosti nezavisi na rozpustné latce, ale pouze na jeji
koncentraci. Pfesnéji jsou urceny molarni koncentraci, resp. aktivitou rozpustnych latek
v mléce, priblizné z poloviny koncentraci laktozy a z poloviny rozpustnymi solemi. Velice
podobny technologicky vyznam ma i draslik [5].

2.2.5. Draslik

Draslik vyznamné ovliviluje Cinnost svalii, zejména srdce. V lidském organismu se draslik
vyskytuje zejména jako soucCédst nitrobunécné tekutiny. Jeho hlavni funkci je pienos
nervovych vzruchii a zadrZzovani vody v buikach, ¢imz pomaha regulovat osmoticky tlak.
Pomér sodiku a drasliku (jejich vyluCovani ledvinami) reguluji kortikoidni hormony,
jmenovité aldosteron.

V potravinach se draslik vétSinou vyskytuje ve formé volnych ionti a v dostateCném
mnozstvi. Jeho denni pfijem ¢ini asi 4 g a hlavnim zdrojem jsou pievazné potraviny
rostlinného ptivodu. Hlavni pfiznaky nedostatku drasliku jsou svalové kiece, srdecni arytmie
a pokles funkce ledvin. Mezi dalsi pfiznaky patii naptiklad ztrata chuti k jidlu a zvraceni
[4,25].

2.3 Metody prvkové analyzy

V soucasnosti se pro prvkovou analyzu vyuzivd zejména spektrometrickych metod, které se
podle jejich zakladnich principi rozd€luji na atomovou emisni, atomovou absorpcni
a hmotnostni spektrometrii. V piipadé ionti kova (Cu, Fe, Zn aj.) se jejich naprosta vétSina
stanovuje piedev§im atomovou spektrometrii po mineralizaci. Pro vy$si koncentrace se voli
plamenové techniky jako je F-AAS, pro stopové koncentrace se casto vyuzivaji
elektrotermické atomizace (ET-AAS) Vv grafitové nebo wolframové kyveté nebo plazmové
techniky (ICP-OES nebo ICP-MS). Ke stanoveni alkalickych kovi (Na, K) a kovi
alkalickych zemin (Ca, Mg) je nejCastéji pouzivana plamenova fotometrie (FP) a atomova
absorp¢ni spektrometric (F-AAS) [23]. Nasledujici Tabulka 5 ukazuje meze detekce
vybranych nejpouzivanéjSich metod prvkové analyzy.

Pro elementérni analyzu v této praci byla pouzita technika ICP-OES.

Tabulka 5 Meze detekce vybranych spektrometrickych metod [29]

Metoda Mez detekce [mg - I™']
ICP-MS 0,01-1
ETA-AAS 0,01-2
ICP-OES 2-1000
F-AAS >5
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2.3.1. Opticka emisni spektrometrie s buzenim v plazmatu (ICP-OES)

ICP-OES se stala jednou z nejuniverzalnéjSich metod prvkové analyzy a dnes umoziuje
principalné ptimou analyzu kapalnych, plynnych i pevnych vzorka [10]. V praxi se vSak
pouziva prevazné pro roztokovou analyzu [19].

Zavedeni plazmy do praxe znamenalo kvalitativni zménu ve vyznamu, moznostech
apouziti této dulezité analytické metody. Vyhodou buzeni vICP jsou nizké meze
stanovitelnosti pro znaény pocet prvkd, relativné malé interference a snadna kalibrace na
modelové roztoky a také znacny rozsah linearity zavislosti signalu na koncentraci prvku [18].

2.3.1.1. Princip metody

Metoda slouzi k ur€eni slozeni analyzovaného vzorku pomoci zafeni, které atomy vzorku
vysilaji. Aby vzorek toto zéafeni vysilal, musi se atomy prvku pfevést do excitovaného stavu
dodéanim energie.

ProtoZe excitovany stav atomu je nestabilni, vraci se vybuzené elektrony zpét na své
puvodni energetické hladiny a ptitom emituji fotony o piesné definované vinové délce, které
nazyvame spektrum prvku. Kbvalitativni slozeni prvku je urfeno pfitomnosti
charakteristickych vlnovych délek, kvantitativni slozeni pomérnym rozdélenim intenzity
zateni na tyto frekvence [18].

2.3.1.2. Instrumentace

Ptistroj ICP-OES obsahuje budici zafizeni jako zdroj energie a napajeci generator. Zakladem
budiciho zafizeni je plazmova hlavice s induk¢éni civkou [19]. Kazdy spektralni piistroj ma
kromé zdroje excitacni energie jesté tyto Casti: vstupni Stérbinu, monochromator, zaostfovaci
systém a detektor zafeni [18]. Schéma pfistroje je vidét na Obrazku 3.

Pievaznou vétsinu vzorku pro techniku ICP-OES je tieba pied analyzou pfevést do roztoku.
Transport vzorku do plazmatu probiha obvykle pomoci peristaltické pumpy, ktera privadi
roztok analytického vzorku do zmlzovace. Vzorek je v tomto zmlZzovaci zmlzen, ¢imz se
vytvoii aerosol vzorku. Ten se pak vede pfes mlznou komoru, kde dochazi k odlouceni
velkych kapek, do injektorové trubice plazmové hlavice. Vznikld mlha je proudem argonu
vedena do hotaku, ve kterém je za pomoci stfidavého vysokofrekvenéniho magnetického pole
udrzovano argonové plazma o teploté az 10 000 K. Energie v plazmatu je dostate¢na k tomu,
aby doslo k excitaci elektroni pfitomnych atomt do vyssich energetickych hladin. Tato emise
elektro-magnetického zafeni je zpracovana monochromatorem na jednotlivé vinové délky.
Zateni o urCité vlnové délce je na konci snimano opticky citlivym detektorem. Na zakladé
odezvy detektoru je vysledny signal zpracovan pocitacem [20].
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2.3.1.3. Zmliovace

Zmlzovace délime dle principu na dvé zakladni skupiny — pneumatické a ultrazvukové.

2.3.1.3.1. Preumatickeé zmlzZovace

Pti pneumatickém zmlZovani je roztok vnesen do proudu nosného plynu, nejcastéji argonu, za
vzniku aerosolu. Vzorek je cCasto transportovan do zmlzovace peristaltickou pumpou.
Pneumatické zmlzovace se dale déli na dva typy: pneumatické zmlzovace se sacim u¢inkem
a bez saciho ucinku.

U pneumatickych zmlZovact se sacim ti¢inkem jsou roztokova i plynova kapilara vzajemné
uspofadany bud’ koncentricky, nebo sviraji pravy thel. U pneumatickych zmlzovaci bez
sactho u¢inku vznikd aerosol naruSovanim filmu tvotfeného kapildrou stékajici po kulovém
povrchu, V-§térbinou nebo Pt sit’ce pies maly otvor, jimz je pfivadén nosny plyn. Obvykle se
zmlzovace bez saciho U¢inku pouZzivaji pro viskoznéjsi kapaliny nebo pro vzorky s vysokym
obsahem soli.

Utinnost zmlzovani se obvykle pohybuje do 5%, u zmlzovani bez saciho u&inku je
ucinnost zpravidla niZsi. Jejich velkou vyhodou je jednoducha a relativné levna konstrukce.
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2.3.1.3.2. Ultrazvukové zmlzovani

Pfi zmlZovani ultrazvukem vzniké aerosol diky kmitani keramické piezoelektrické desticky,
na kterou je pfivadén pomoci peristaltického Cerpadla. Vznikly aerosol je velmi jemny
a dostate¢né monodisperzni. Oproti pneumatickému zmlzovani je uc¢innost vysoka (az 70 %),
aproto je nutnd naslednd desolvatace vzorku, protoze zavadéni velkého mnozstvi
rozpoustédla do plazmatu vede k neimérnému zvySovani pozadi spektra.

Vyuziva se zejména pii stopové analyze vod, nékterych mineralizatli biologickych
materialti a dalSich vzorkl s malou solnou matrici.

2.3.1.4. Indukéné vazané plazma (Inductively Coupled plasma — ICP)

ICP patti mezi nové€jsi zdroje buzeni optickych spekter atomi a iontl. Pfedstavuje ionizovany
plyn, slozeny zplynnych iont, metastabilnich atomt argonu a elektrond. Plazma je
kvazineutralni a siln¢ elektricky vodivé. Zvlastni vyznam ma argonové plazma za
atmosférického tlaku [10].

Plazma vznika v plazmové hlavici puisobenim vysokofrekvenéniho elektromagnetického
pole pomoci indukéni civky v prostiedi argonu. Plazmova hlavice, v niz hoti plazma, ma tti
toky plynu: prostfedni trubici prochazi aerosol vzorku s nosnym plynem (argon, dusik), dalsi
trubici proudi plyn, z néhoz vznikd plazma (vnitini plazmovy plyn), a tangencidlné dalsi
argon jako chladici plyn (vnéjsi plazmovy plyn). Plazma se zapaluje Teslovym vybojem [7].
Aerosol prochazi analytickym kanalem, ktery je obklopen plazmou o vysoké teploté. Dochazi
k vypafeni vzorku, atomizaci a ionizaci volnych atomid a ionti. Plazmova hlavice je
zobrazena na Obrazku 4.

Vyboj ICP ma zasadné dvé odlisné oblasti, a to indukéni zoénu, v niz dochdzi k prenosu
elektromagnetického pole civky do plazmatu a analyticky kanal, kde je soustfedén vzorek
transportovany nosnym plynem.

NejrozsitenéjSim typem ICP vyboje je dosud Ar/Ar plazma. Vysoka spotfeba argonu vSak
znacné zvysuje provozni naklady a cenu analyzy.

Vyhodou buzeni vzorku v ICP jsou v nizké meze stavitelnosti, relativné malé interference,
snadna kalibrace na modelové roztoky a rozsah linearity zavislosti signalu na koncentraci
prvku [19].

Radiofrekvenéni civka

Aerosol

W
I se vzorkem

Pomocny plyn

Plazmovy plyn

Obrazek 4 Plazmova hlavice
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2.3.1.5. Monochromadtory

Néroky na kvalitu monochromatoru se u jednotlivych spektralnich metod 1isi. V metodé¢ OES
se vyzaduje vymezeni izkého spektralniho intervalu monochromatorem s vysokou rozliSovaci
schopnosti [18]. Monochromatory se skladaji z: vstupni $térbiny, disperzniho prvku (miizka,
hranol), vystupni §térbiny a zaostfovaci pomocné optiky (Coc¢ky, zrcadla) [19].

Samotné zareni je nejdiive filtrovano monochromatorem na fotony o urcité vinové délce,
piislusejici pozadované analytické cafe daného prvku. V ptipadé nedisperznich
monochromatickych zatizeni se z polychromatického zafizeni vydéli jen pozadovana oblast
bez rozkladu zareni na spektrum. Mezi monochromatory patii rizné druhy optickych filtri
pracujicich na principu absorpce, interference, rozptylu, polarizace zafeni apod. V piipadé
disperznich monochromatiza¢nich zatizeni je vyuzito principt umoznujicich rozklad zafeni na
prostorové uspotradané spektrum, ze kterého se mechanickym zpusobem ($térbinami) mohou
vydélit pozadované uzké oblasti umoziujici simultanni méreni nékolika monochromatickych
slozek [21]. PootoCenim soustavy nebo posuvem vystupni §térbiny mutzeme tak postupné
skenovat cele spektrum a pfi zvolenych vilnovych délkach zméfit potiebné spektrum
sekvenénim zptisobem. V soucasnosti se na spektralni rozklad téméf bez vyjimky pouzivaji
difrak¢ni miizky, a to bud’ rovinné, nebo duté [22].

2.3.1.6. Zpiisob detekce

Jako detektor se nejcastéji pouzivaji rizné druhy fotoclankt, emisni fotoelektrické ¢lanky,
jako jsou fotonky nebo fotonasobice, fotocitlivé diody aj.

Nejcastéjsi pouzivané detektory fotoclankl jsou fotodiody, jejichz schéma je na Obrazku 5.
Asi nejvice spolehlivé a vSestranné pouzitelné jsou kiemikové fotodiody. Na krystaly kiemiku
této diody je pripojeno vnéjsi napéti. V oblasti N je prebytek elektront a v oblasti P piebytek
dér. Dopadajici zatfeni uvoliuje elektrony uvnitt materialu polovodice. Elektrony piechazi do
N vrstvy, diry do P vrstvy a vznika elektricky proud, ktery se méfi.

dopadayjici svétlo

PN piechod katoda —l

Obrdzek 5 Schéma fotodiody
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Velkym pokrokem v detekci je zavadéni diodovych poli (Diode Array — DA) nebo snimaci
s nabojovou vazbou, tj. detektord CCD (Charge Coupled Device).

FotondsobiCe pracuji tak, ze dopadajici fotony vyrdzeji z citlivého povrchu fotokatody
elektrony. Jejich proud nasledné smétuje k anod¢ a je zesilovan zafazenim dynod mezi katodu
a anodu. Elektron vyrazeny fotonem mifici na prvni dynodu vyrdzi az dva nové elektrony. Ty
mifi na dal$i dynodu, odkud vyrazi dalsi elektrony atd. Kazda nésleduji dynoda ma potencial
asi 0 90 V pozitivnéjsi nez predchazejici [24].

2.3.1.7. Interference

Pii méteni technikou ICP-OES vznikaji se jak nespektralni, tak spektralni interference.

U nespektralnich interferenci se jedna ptfedevSim o interference snadno ionizovatelnych
prvkl. Ty se lisi v jednotlivych zoénach plazmatu a u atomovych a iontovych ¢ar. Mira jejich
uplatnéni zavisi také na pratoku plynt a ptikonu do plazmatu. Dal$i nespektralni interference
byly zaznamenany pii zmlzovani roztokt s vy$§im obsahem mineralnich kyselin. Tento vliv
se uplatiiuje jak u atomovych, tak u iontovych Car zpravidla v celém rozsahu axidlniho
rozdéleni intenzity zafeni. Vliv nespektralnich interferenci je moZné minimalizovat pfesnym
modelovanim matrice analyzovaného vzorku pfi kalibraci ICP-OES.

Spektralni interference jsou doposud zasadnim problémem ICP-OES, zejména jsou-li ve
vzorku pritomny vyssi koncentrace prvkl s komplexnim emisnim spektrem nebo intenzivnimi
emisnimi ¢arami. Dochazi k ¢astecnému nebo uplnému piekryvu emisnich linii dvou nebo
vice cCar s blizkymi vinovymi délkami. Piedpokladem pro minimalizaci spektralnich
interferenci jsou disperzni prvky s dostate¢nym rozlisenim [7].

2.4 Metody pripravy vzorku

VétSina instrumentdlnich analytickych metod prvkové analyzy vyzaduje, aby byl vzorek
V kapalném stavu. Piiprava vzorku patii k zdkladnim ikoniim pfi analyze. Na jejim provedeni
zélezi celkovy tspéch analytického stanoveni.

2.4.1. Rozklad vzorku

Rozklad vzorku je pro stanoveni prvkll v riznych materidlech vyznamnou operaci. Smyslem
téchto destruktivnich technik je dosazeni vhodnéjsi konzistence, snizeni viskozity a zvySeni
homogenity. Z chemického hlediska je tato uprava vhodna ptedev§im k uvolnéni analytu
z riznych vazeb a forem a odstranéni slozek, které mohou pii méteni interferovat [15].

2.4.1.1. Rozklad na mokré cesté

Provadi se ve smési koncentrovanych minerdlnich latek za zvySené teploty a pfi
atmosférickém tlaku. Dochazi k oxidaci vzorku pfislusnymi ¢inidly, je rozruSena jeho
struktura kyselou hydrolyzou a meziprodukty jsou nasledné oxidovany. Rozklad probiha za
nizsich teplot nez u suchého rozkladu, protoZze maximalni teplota je ur¢ena bodem varu

vvvvvv
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Jako oxidac¢nich ¢inidel je nejcastéji vyuzivano samotné kyseliny dusi¢né, kyseliny sirové,
chloristé nebo jejich reakénich smési (HNO3/H202, HNO3/H,SO4, HNO3/HCIO,). Pro mléko
se pouziva kyselin v poméru 1 :1,25 u vysokotuénych vyrobkii musi byt pouzito vice
kyseliny dusi¢né [9].

2.4.1.2. Mikrovinné zpopelnéni

Modernéj§im a rychlejsSim zpisobem je mokry rozklad v systému podporovaném
mikrovinnym zafenim. Tento rozklad je u¢innéjsi a rychlejsi nez klasicky, protoze k prenosu
tepla dochazi kondukci a salanim. ZvySena teplota, ktera vznikd ptimo v rozkladné smési,
urychluje chemické reakce, ale 1 pohyb ¢astic vyvolany mikrovinnym polem. Vlastni rozklad
probiha stejné jako pfi klasickych metodach. Probihd ve tfech stupnich a to: karbonizace,
oxidace a rozklad latky.

Uzaviené tlakové nadoby jsou zhotoveny z chemicky odolnych materialii, které
nekontaminuji vzorky a které neabsorbuji mikrovlnnou energii. Také nedochazi ke
kontaminaci vzorktl pfimo z atmosféry a K piipadnym ztratam lehce tékavych analytt pfi
rozkladu [23,11].

2.4.1.3. Rozklad na suché cesté (zpopelnéni)

Klasicky rozklad na suché cesté spociva v oxidaci organické matrice atmosférickym kyslikem
za zvysené teploty (nejcastéji 450-550 °C) a za atmosférického tlaku [11]. Vzorek se zahiiva
tak dlouho, az se organicky material zcela zmineralizuje. Spalenim se ma ziskat bily popel.
Suchy rozklad zpravidla trva az n¢kolik desitek hodin, provadi se v kiemennych, sklenénych
nebo platinovych nadobkach a probihd ve ctyfech fazich: suSeni, zuhelnéni, zpopelnéni
a louzeni popela [13]. Prvni tii fize mohou byt realizovany v jednom zafizeni (elektricka pec)
nebo riznych zafizeni (suSarna, infralampa, topna deska, pec).

Tekuté vyrobky se nejdiive odpaii a vysusi. Zuhelnéni se pak nejcastéji provadi na topné
desce nebo piimo v elektrické peci. Po ochlazeni se pouzivaji ziedéné mineralni latky
(kyselina dusicnd). Obsah misky se zahfeje na vrouci lazni, tim se zvySi uc€innost louzeni
a zfiltruje se. Filtra¢ni papir se zbytkem analytu se vlozi do piivodni misky a opét se vysusi,
spali a vyzihd. Druhy podil popela se opét vylouZi ziedénou mineralni kyselinou, zfiltruje
a smicha s prvnim filtrdtem. Podle potieby lze spojené filtraty odpafit na mensi objem, poté
jsou vyuzity k vlastnimu stanoveni prvka [14,15].

U slozitéjSich latek Zivocisného plivodu obsahuje popel mimo oxidy a bazické soli také
zkoksovatély uhlik, ktery neni spalitelny ani v ptitomnosti kyseliny dusi¢né a rozklad je pak
nedokonaly. Po vytaveni popela organického vzorku s uhli¢itanem sodnym se mineralni
soucasti extrahuji ztedénou HCI [23].
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2.4.2. Dalsi metody pripravy vzorku — rychla analyza

Tato prace se zabyva metodami pripravy vzorkl mléka k prvkové analyze a je zaméfena na
¢asove nenaro¢né, jednoduché, ale pfitom ucinné ptipravé vzorku pred vlastnim méfenim.

Primad analyza vzorku mléka spociva v tom, Ze je vzorek piimo davkovan do optického
emisniho spektrometru bez piedchozi mineralizace nebo bez jakékoli jiné tpravy. Mléko je
pouze vhodné nafedéno, a to tak, aby se koncentrace tukovych slozek snizila na takové
mnozstvi, které¢ vyrazné neovlivni vysledky analyzy.

Dalsi alternativou pfipravy vzorku je uprava vzorku pomoci povrchové aktivnich latek, jako
je napiiklad Triton X-100. Maly pfidavek Tritonu X-100 k vhodné natedénému vzorku slouzi
k uvolnéni membrany obalujici mléény tuk [26].

SloZitou matrici mléka je mozno rozrusit za pouZiti mineralnich kyselin (kyselina dusi¢nd)
nebo jejich smési (luéavka kralovskd). Vystavenim mléka piasobenim kyseliny dochazi
k vysrazeni kaseinu (mlécné bilkoviny) a k oddéleni syrovatky (tj. zluta tekutina bez
vysrazeného kaseinu) [28]. Pro rozruseni vzniklych srazenin se vzorek mléka necha pisobit
Vv ultrazvukové lazni. Tento zplisob rozrusovani se nazyva sonikace, coz je proces pii kterém
dochazi k destrukci bunéénych stén pomoci ultrazvukovych vin. Po sonikaci vznika &iry
vzorek vhodny k analyze [27].
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Vzorek a metoda

Cilem experimentalni C¢asti je ovéfeni metod pro pripravu vzorku mléka k nasledné
elementéarni analyze pomoci ICP-OES. Pti ptipravé vzorku pro chemicky rozbor nesmi mléko
vykazovat stlu¢eny nebo volny tuk a vysrazené bilkoviny. Jejich vyskyt dava rozboru
charakter pouze orienta¢ni, nebot” snizuje presnost ziskanych vysledku [9].

Vzorky byly ptipraveny nékolika riznymi zpUsoby. Z literatury byly vybrany nasledujici

postupy piipravy vzorku: prosté fedéni, rozklad na mokré cesté, fedéni s pridavkem Tritonu
X-100 a sonikace.

Jednotlivé pripravené vzorky mléka byly nasledné vyhodnoceny pomoci optické emisni
spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP-OES).

3.1.1. Typy vzorki

v

obsahem tuku, a to mén¢ nez 0,5 %, dale bylo k analyze pouzito mléko polotu¢né s obsahem
tuku 1,5 %, mléko plnotu¢né a mléko Cerstvé obsahujici vice nez 3,5 % tuku.

3.1.2. Nastaveni metody ICP-OES

Pied samotnou analyzou byly nastaveny zakladni parametry metody a byl zvolen zmlzovaé
typu ,,Burgener®, z divodu mensi pravdépodobnosti ucpani kapilary zmlzovace tukovymi i
jinymi casticemi obsazenych ve vzorku mléka. Béhem analyzy bylo pouzivano ruéni
davkovani vzorkd. Prehled téchto zakladnich nastaveni pfistroje ukazuje nasledujici
Tabulka 6.

Tabulka 6 Nastaveni pristroje ICP-OES

Opticky emisni spektrometr s indukéné vazanym plazmatem,
Pristroj model Ultima 2,

HORIBA Scientific Ltd.

14,0 (plazmovy plyn)
Priitok argonu [l - min™] 0,2 (pomocny plyn pro stanoveni Mg a P)

0,8 (pomocny plyn pro stanoveni Ca, Na a K)

Zmlzova¢ Typ ,,.Burgener
MlZna komora Cyklonova
Rychlost otacek peristaltického 20

¢erpadla [rpm]

Tlak na zmlZovadi [bar] 3

Vykon generatoru [W] 1200
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3.1.3.

VInové délky

Hodnoty vybranych vinovych délek pro jednotlivé prvky jsou znazornény v Tabulce 7. Tyto
vlnové délky byly ziskany znormy CSN EN ISO 11885 zabyvajici se stanovenim prvki
pomoci ICP-OES [33].

Tabulka 7 Vybrané vinoveé délky prvkii

Prvek Vinova délka
[nm]

Ca 422,673

Na 588,900

K 766,490

Mg 285,213

P 213,618

3.2 Laboratorni vybaveni

3.2.1.

Chemikalie a vzorky

Ultracista neionizovana voda vyrobena ELGA PureLab Classic; Veolia Water Systems
LTD., UK

HNO; — Kyselina dusi¢na 67%, p.a.+; Analytika Praha spol. s.r.o., CR

HCI — Kyselina chlorovodikova 37%, p.a.+; Analytika Praha spol. s.r.o0., CR

Triton X-100; Sigma-Aldrich Praha spol. s.r.o0., CR

Kalibraéni roztoky ASTASOL, koncentrace 1,000+ 0,002 g-1™*; Analytika Praha spol.
s.r.0., CR

CRM - Certifikovany referencni material, Skimmed milk powder ERM-BD 150
MIéko odstfedéné trvanlivé, BASIC 0,5 %

MIéko polotucné trvanlivé, MADETA 1,5 %

MIéko plnotucné trvanlivé, MADETA 3.5 %

MlIéko Cerstvé, Mléény automat

. Pouzivané pristroje

Opticky emisni spektrometr s indukéné vdzanym plazmatem, model Ultima 2;
HORIBA Scientific Ltd., FR

Analytické vahy AND HA-202M; A&D Company, JAP

Reciproc¢ni tfepacka GFL 3006

Topna deska ETA 2107

Ultrazvukova lazen — Ultrasonic Compact cleaner PSO 3000A; PowerSonic s.r.0.
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3.2.3. Pouzivané pomiicky

e B¢&zné laboratorni sklo
e Automatické pipety a mikropipety
e Plastové zkumavky, 10 ml

3.3 Pouzité pracovni postupy pro analyzu CRM

Nejprve byly piipraveny a vyhodnoceny vzorky certifikovaného suSeného mléka, které
nasledné slouzily k porovnani ptesnosti vybranych metod.

3.3.1. Redéni vzorku

Piiblizné 0,1 g vzorku CRM suseného mléka bylo pfevedeno do odmérné barky na 50 ml
a zvazenO S presnosti na Ctyfi desetinna mista. Odmérna banika byla nasledné¢ doplnéna po
rysku destilovanou vodou a fadné promichana az do iplného rozpusténi mléka.

3.3.2. Redéni vzorku s piidavkem Tritonu X-100

Piiblizné 0,1 g vzorku CRM suseného mléka bylo pifevedeno do odmérné barnky na 50 ml
a zvazeno s pfesnosti na Ctyfi desetinnd mista. Odmérna banka byla doplnéna téméf po rysku
destilovanou vodou a poté bylo piidano 100 ul Tritonu X-100. Vzorek mléka byl nakonec
fadné promichan.

3.3.3. Piiprava vzorku pomoci Luc¢avky kralovské a sonikace

Mnozstvi 0,1 g CRM suseného mléka bylo zvazeno na Ctyfi desetinnd mista v 50 ml odmérné
bance. Odmérna banka byla doplnéna po rysku destilovanou vodou a fadné promichéna.
Z takto pripraveného roztoku byly odebrany 2 ml do umélé zkumavky, ke kterym bylo
piidano 5 ml pfedem piipravené Lucavky Kralovské (pomér kyseliny chlorovodikové
a kyseliny dusi¢né — 3 : 1). Obsah zkumavky byl fadné protiepan na tiepacce a poté se nechal
sonikovat Vv ultrazvukové lazni 10 minut. Obsah zkumavky byl kvantitativné pfeveden do
50 ml odmérné banky a dopInén po rysku destilovanou vodou. Nakonec se odmérna barka se
vzorkem opét nechala puisobit v ultrazvukové 1azni po dobu nejméné 20 minut.

3.3.4. Rozklad na mokré cesté

Mnozstvi 0,1 g CRM suseného mléka bylo zvazeno na ¢tyfi desetinna mista v 50 ml odmérné
banice. Odmérna bainka byla nasledné doplnéna po rysku destilovanou vodou a fadné
promichéna. Z takto ptipravené¢ho vzorku byly odebrany 2 ml do Erlenmeyerovy baiiky, do
které bylo nasledné pfiddno 5 ml koncentrované kyseliny dusi¢né. Smés byla nasledné
zahfivdna na topné desce do vzniku €irého roztoku. Po ochlazeni byl vzorek kvantitativné
pfeveden do odmérné batniky na 50 ml a destilovanou vodou doplnén po znacku.

3.4 Priprava standardnich roztoki (CRM)

Pro kazdou metodu byly zvlast' piipraveny standardni roztoky o koncentracich 0, 20
a40mg - I". Pro metody ptipravy vzorku pouhym fedénim a fedénim s ptidavkem Tritonu
X-100, byly kalibra¢ni roztoky vytvofeny s pouzitim metody standardniho pfidavku, aby se
mohl zanedbat vliv matrice vzorku.
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3.4.1. Kalibrace pro vzorky bez upravy

Byly pfipraveny tii 25 ml odmérné banky s 0,05 g vzorku suseného mléka. Prvni odmérna
barika, ktera slouZila jako blank, byla doplnéna po rysku destilovanou vodou (0 mg - I). Do
druhé odmérné baiiky bylo napipetovano 500 pl (20 mg - I'') a do tieti 1 ml (40 mg - 1)
z kazdého kalibracniho roztoku (Ca, Na, K, P a Mg). Ob¢ odmérné baiiky byly poté doplnény
po rysku destilovanou vodou a promichany.

3.4.2. Kalibrace pro vzorky s pridavkem Tritonu X-100

Kalibracni roztoky byly pfipraveny stejnym zptsobem jako v pfedchozim piipadé. S tim
rozdilem, Ze ke vSem vzorkim v 25 ml odmérnych bankach bylo pfidino mnozstvi 100 ul
Tritonu X-100. Poté byly vSechny vzorky doplnény destilovanou vodou po rysku
a promichany.

3.4.3. Kalibrace pro vzorky s apravou pomoci sonikace

Do dvou piipravenych odmérnych bangk na 25 ml bylo napipetovano 500 pl (20 mg - 1) a do
tieti 1 ml (40 mg - I") kazdého kalibraéniho roztoku (Ca, Na, K, P a Mg). Nasledn& byly
banky doplnény po rysku destilovanou vodou a promichany. Jako blank byla pouzita Cista
destilovana voda.

3.4.4. Kalibrace pro vzorky s ipravou pomoci mokrého rozkladu

Do ttech ptipravenych odmérnych ban¢k bylo nepipetovano 1,25 ml koncentrované kyseliny
dusi¢né. Jedna z25 ml odmérnych ban¢k byla doplnéna po rysku destilovanou vodou
a slouzila jako blank. Do druhé odmérné baiiky bylo nepipetovano 500 pl (20 mg - 1) a do
treti po 1 ml (40 mg - I') z kazdého kalibraéniho roztoku (Ca, Na, K, P a Mg). Zbylé odmérné
banky byly nakonec doplnény destilovanou vodou po znacku a promichany.

3.5 Pouzité pracovni postupy pro vzorky mléka

Byly vybrany dvé metody ptipravy vzorku, které nejvice vyhovovaly pozadavkim prvkoveé
analyzy mléka. Ucinilo se tak z vyslednych hodnot ziskanych piianalyze CRM suseného
mléka. Tyto hodnoty jsou uvedeny v nasledujici kapitole 4, v Tabulce 8.

3.5.1. Prosté redéni vzorku

Piiblizn¢ 1 ml vzorku odstfedéného, polotuéného, plnotuéného a cerstvého mléka bylo
ptevedeno do odmérnych ban€¢k na 100 ml a zvazeno s pfesnosti na Ctyii desetinna mista.
VSechny odmérné banky byly nasledné doplnény po rysku destilovanou vodou a fadné
promichany.

3.5.2. Rozklad na mokré cesté

Objem 2 ml vSech zakoupenych vzorki mléka byl zvazen na Ctyfi desetinnd mista. Ke 2 ml
vzorku v Erlenmeyerové baiice, bylo pfidano 5 ml koncentrované kyseliny dusi¢né. Smés
byla nasledné zahtivana na topné desce do vzniku cirého roztoku. Po ochlazeni byl vzorek
kvantitativné preveden do odmérné barky na 100 ml a destilovanou vodou doplnén po znacku
a promichan.
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3.6 Priprava standardnich roztoki mléénych vzorki

Celkem byly ptipraveny standardni roztoky pro dvé kalibra¢ni kiivky o koncentracich 0, 20
a40mg - I". Pro kalibratni roztoky pro vzorky bez upravy byla opét pouzita metoda
standardniho ptidavku.

3.6.1. Kalibrace pro vzorky bez upravy

Byly ptipraveny tii 25 ml odmérné banky s 0,250 ul vzorku polotu¢ného miléka. Prvni
odmérna banka, slouzici jako blank, byla doplnéna po rysku destilovanou vodou. Do druhé
odmérné baiky bylo napipetovano 0,5ml (20 mg- 1) a do tieti po 1 ml (40 mg- I
z kazdého kalibra¢niho roztoku (Ca, Na, K, P a Mg). Odmérné banky byly nasledn€ doplnény
destilovanou vodou po rysku a promichany.

3.6.2. Kalibrace pro vzorky s upravou vzorki pomoci mokrého rozkladu

Do tiech pfipravenych odmérnych banék bylo pipetovano 1,25 ml koncentrované kyseliny
dusi¢né. Jedna z téchto odmérnych ban¢k byla doplnéna po rysku a slouzila jako blank. Do
druhé odmérné baiiky bylo napipetovano 0,5 ml (20 mg - 1") a do tieti 1 ml (40 mg - 1)
kazdého kalibra¢niho roztoku (Ca, Na, K, P a Mg). Odmérné banky byly nasledné¢ doplnény
destilovanou vodou po rysku a promichany.
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 Analyza suSeného mléka (CRM)

Ovéreni spravnosti laboratornich postupii a vysledkti se provadi pomoci certifikovanych
referenénich materiali. CRM lze obecné oznaCit za vzorky se znamym obsahem
stanovovanych slozek. Pro tuto analyzu byl pouzit vzorek odstfedéného suSeného mléka
(Skimmed milk powder ERM-BD 150). Vysledky analyz porovnané s timto certifikovanym
referen¢nim materialem je mozno vidét v Tabulce 8.

Tabulka 8 Vysiedné hodnoty

Mineralni prvek Bez tpravy Triton X-100 Kyselina dusi¢na CRM
[9- kgl [9- kgl [9-kg'] [9- kg™l
Ca 15,74+ 1,15 15,20+ 2,11 12,22 +1,25 13,90+0,80
K 14,40 + 3,46 12,83 +4,61 14,34 + 0,67 17,00+ 0,70
Na 3,41+0,54 2,71+1,03 3,97 +£0,28 4,18 +0,19
Mg 1,40 +0,21 1,31+0,33 1,16 + 0,15 1,26 + 0,10
P 13,32 +0,83 10,82 + 0,99 9,70+ 0,55 11,00+ 0,60

Metoda piipravy vzorku pomoci rozkladu mlééné matrice mineralni kyselinou byla
vyhodnocena jako metoda nejvhodnéjsi, jelikoz se jeji vysledky nejvice piiblizuji k danym
certifikovanym hodnotam. Druha metoda, ktera nejlépe vyhovovala pozadavkim hodnot
certifikovaného materialu, je metoda bez Gpravy vzorku, s pouhym fedénim. K vyhodnoceni

vzorkti mléka proto bylo vyuZito pouze téchto dvou metod.

Metoda piipravy ziedéného vzorku s piidavkem Tritonu X-100 se u nékterych prvka (Mg,
P) jevila jako vhodna, s dostate¢nou vytéznosti. Avsak prvky jako sodik a draslik vykazovaly
vytéznost nizsi. Z téchto diivodl nebyla pro dalsi analyzu vzorki tato metoda dale pouzita.

Vzorky upravené ptidavkem lucavky kralovské s vyuzitim sonikace nebyly vibec
analyzovany. Pfi styku mineralnich kyselin s mlékem se totiz vysrazené bilkoviny nepodafilo
pfti sonikaci upln¢ rozlozit. Vzorek tak byl zakaleny drobnymi sedimentujicimi ¢asticemi, coz
je vrozporu s vybranou literaturou. V této literatufe bylo postupovano stejnym zpisobem —
vzorek byl rozlozen pomoci lu¢avky kralovské a nasledné sonikovan v ultrazvukové vodni
lazni za vzniku ¢irého roztoku [27]. Pii analyze slozitych matric s vy$$im obsahem soli, je
dillezité pracovat se vzorky, ve kterych nejsou zbytky nerozpusténych suspendovanych c¢astic,
jinak se po nadavkovani vzorku do spektrometru, miize zmlZzova¢ snadno mechanicky ucpat.
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4.2 Analyza vzorku kravského mléka

Vzorky odstfedéného, polotucného, plnotuéného a cerstvého mléka byly pouzity pro
elementarni analyzu a pfipraveny pomoci dvou vybranych metod: pouhé fedéni vzorku
arozklad na mokré cesté s pouzitim kyseliny dusiéné a zvySené teploty. Vysledky analyz
podrobné&ji popsuji nasledujici kapitoly.

4.2.1. Analyza fedéného vzorku mléka

Vesker¢ jednotlivé vzorky mléka, natedéné v poméru 1:100, byly pfimo analyzovany pomoci
metody ICP-OES a ziskané vysledky byly nasledné vyhodnoceny. Vysledné koncentrace
analyzovanych makrelementd jsou shrnuty v Tabulce 9 a nasledné nize popsany.

Tabulka 9 Vysledné hodnoty obsahu minerdlnich ldtek bez upravy mléka

Miléko

Mineralni prvek odstiredéné polotuc¢né pInotucné cerstvé

[mg - kg™] [mg - kg™] [mg - kg™] [mg - kg™]
Ca 1065 + 44 1077 £45 1015+ 39 1054 + 51
Na 467 £ 15 438+ 13 443+ 10 424 + 18
K 1005 + 88 977 + 78 960 + 79 958 + 81
Mg 187+ 4 180+ 9 179+ 8 184+ 5
P 664 + 32 641 + 38 613 + 35 691 + 34

MIéko obsahuje organické a anorganické latky. Tyto latky se nachdzeji v mléce v raznych
formach: v mlé¢ném séru v podob¢ rozpustnych soli (pravy roztok), nebo v koloidni formé,
piipadné jsou vazany na organické slozky mléka. Nékteré prvky jsou soucasti organickych
sloucenin, jako jsou bilkoviny, tuky, sacharidy nebo nukleové kyseliny [12].

Vazané mineralni latky vykazuji tedy vétsi hmotnost a mohou tak v roztoku vzorku
sedimentovat a udrzovat se tak v jeho spodni ¢asti. Diky jejich velikosti a hmotnosti se také
mohou pfi zmlzovani odstranit v mlzné komoie se zbytkem vétsich kapicek, které odchazi
odpadem ven. Muze tak dochazet k nezadoucim ztratam analytu a tedy k ovlivnéni vysledkt
experimentu.

Obsah mineralnich latek v mléce také neni konstantni a je ovlivnén fadou riznych faktord,
jako lakta¢ni obdobi, vyziva, faktory genetické a faktory vnéjsiho prostredi [2].
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4.2.1.1. Vipnik

Prvkova analyza ukdzala, ze vapnik ma v mléce u vSech vzorkli nejvétsi zastoupeni.
Koncentrace vépniku U odstiedéného mléka byla 1065 mg - kg™, polotuéného mléka
1077 mg - kg™ a u plnotuéného 1015 mg - kg™. Koncentrace vapniku u erstvého mléka byla
1054 mg - kg™. V literatufe se udava obsah véapniku v rozmezi 1070-1330 mg - kg™ [24].
Namétené koncentrace vapniku v mléce v této bakalarské praci se pohybuji v dolni hranici
tohoto intervalu.

Vétsina vapniku obsazeného v mléce je pritomno vV mlécné plazmé (az 99 %). Jak jiz bylo
feCeno, vapnik je ptiblizné¢ z 30 % rozpustény v mlééném séru a jeho zbytek je vazan
V micelach kaseinu prevazné ve sloucenindch s kyselinou fosforecnou. Volny vapnik
v rozpustné fazi tvoii pouze 10 % z celkového obsahu a vétsi €ast rozpustného véapniku
predstavuje citrat vapenaty [12]. Mnozstvi tuku v mléce by na obsah vapniku nemélo mit vliv,
nebot’ vapnik neni na tukovou slozku vazan ve vétSim mnozstvi. Koncentrace vapniku jsou
mirné zvySené v kolostru (tzv. prvotni mléko savci) a ke konci laktace [12].

Jak jiz bylo zminéno v uvodu této kapitoly, je mozné, ze vysledné koncentrace vapniku
jsou mirné podhodnoceny diky ztratam pii zavadéni vzorku do plazmatu. Tento problém by
pravdépodobné bylo mozné odstranit pouzitim jiného zpusobu rozkladu vzorku, napft.
mikrovinného rozkladu, nebo rozkladu na suché cesté, kdy by dosSlo ke kompletnimu
odstranéni matrice vzorku.

4.2.1.2. Sodik

Koncentrace sodiku uvadéné v literatufe se pohybuji v rozmezi 400-580 mg - kg™.
V odstfedéném mléce byla koncentrace sodiku 467 mg - kg?, vmléce polotuéném
438 mg - kg?, plnotuéném 443 mg - kg™t a v erstvém mléce 424 mg - kg™, Tyto naméfené
koncentrace souhlasi s literaturou [24].

V mlééném séru se sodik nachazi predevSim ve formé soli. Jeho pievazna vétSina (cca
95 %) je v mlé¢ném séru piitomna v pravém roztoku v lehce disociovatelnych solich. Zbylych
5 % sodiku je vazano na kasein. Vysoky podil sodiku se nachazi v kolostru, kde se jeho obsah
béhem nékolika dni po porodu snizuje a ke konci laktace se opét zvySuje. Koncentrace sodiku
vV mléce nejsou zcela ovlivnény jeho pfijmem v krmné davce.

4.2.1.3. Draslik

MIéko je bohatym zdrojem drasliku. Literatura udavd obsah drasliku v mléce vV rozmezi
1440-1780 mg - kg [24]. Vysledné koncentrace drasliku v analyzovaném mléce V této
bakalafské praci jsou v porovnani s literaturou niz$i. V kravském mléce bylo naméfeno
1005 mg - kg™ drasliku, v mléce polotuéném a plnotucném 977, resp. 960 mg - kg™ a v mléce
Gerstvém 958 mg - kg™,

Draslik je stejné jako sodik v mléce ptitomen ve formé soli kyseliny fosfore¢né a citronové.
Draslik je z 5 % vazan na kasein mléka a jeho pfevazna Cast je pfitomna v rozpustné formé
vV mléc¢ném séru. Na rozdil od sodiku, draslik vykazuje nizsi koncentrace v kolostru, nez ve
zralém mléce a jeho koncentrace se zvysuje n€kolik dni po porodu.
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4.2.1.4. Hoicik

Naméfené koncentrace hoi¢iku byly u odstfedéného mléka 187 mg - kg™, u polotuéného
mléka 180 mg - kg™, u plnotuéného mléka 179 mg - kg™. U mléka &erstvého bylo nemé&ieno
184 mg - kg™. Koncentrace hoi¢iku v kravském mléce jsou v literatufe uvadény v rozmezi od
90 az do 160 mg - kg™ [24].

Hoft¢ik je z 98-100 % v kravském mléce pritomny v mlécné plazmé. Az 65 % hotciku je
rozpusténo v mléce, zbyly hoi¢ik je opét vazan v kaseinovych micelach v koloidni formé.
Koncentrace hotc¢iku v kolostru je 2—-3krat vyssi, nez ve zralém mléce. K jeho poklesu
dochazi béhem prvnich nékolika dnti v pribéhu laktace, déale je koncentrace stald, bez
vyznamnéjSich zmén.

4.2.1.5. Fosfor

Literatura udava koncentraci fosforu v mléce v rozmezi hodnot 630-1020 mg - kg™, coz
odpovida neméfenym hodnotam [24]. Koncentrace fosforu v odstiedéném mléce byla
664 mg - kg™. V dalsim vzorku polotu¢ného mléka byla namdfena koncentrace 641 mg - kg™,
v mléce plnotuéném 613 mg - kg™ a v mléce Gerstvém 691 mg - kg™.

Ptiblizn€ polovina z celkového mnozstvi fosforu (cca 56 %) se vyskytuje ve formé volnych
fosfatovych iontt. Z celkového mnozstvi fosforu, které se v mléce nachazi, se 20 % vyskytuje
jako organicky fosfat vdzany na molekuly kaseinu a zbyvajici ¢ast tvofi anorganicky fosfat,
V kaseinu ptitomny jako kalcium-fosfat. Béhem laktace se u fosforu nedéji Zzadné vyznamnéjsi
zmény jako to je u jinych prvku [12].

4.2.2. Analyza vzorki rozkladem na mokré cesté

Vysledky analyzy po rozloZzeni mlécné matrice pomoci koncentrované kyseliny dusi¢né
zobrazuje Tabulka 10.

Pti ptipravé vzorklh mléka nastaly jisté komplikace, kdy po rozloZzeni matrice
koncentrovanou kyselinou dusi¢nou za zvysené teploty, a po pfevedeni vzorkd do odmérnych
ban¢k doslo k vytvoteni emulze. Ve vzorku byly patrné tukové Castice.

Pti analyze certifikovaného vzorku se metoda rozkladu na mokré cesté ukdzala byt jako
nejvhodnéjsi. Divodem, pro¢ u referen¢niho materialu nedoslo ke vzniku emulze, mize byt
to, ze certifikované susené¢ mléko mohlo byt zcela odtu¢néné.

Z vysledkt je patrné, Ze u vétSiny prvkl S rostoucim obsahem tuku v mléce celkové klesaji
hodnoty stanovenych koncentraci prvku. To potvrzuje fakt, Ze mléko ¢i jind slozitd matrice,

------

vysledky byly ziskany u mléka odstfedéného.
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Tabulka 10 Vysledné hodnoty obsahu mineralnich latek pomoci rozkladu kyselinou

Miléko

Mineralni prvek odstiedéné polotu¢né plnotucné cerstvé

[mg - kg™] [mg - kg™] [mg - kg™] [mg - ko]
Ca 755 + 31 321+14 307 +15 288 +12
Na 324+9 375+5 384 +8 337+5
K 988 + 12 957 £ 11 1060 + 15 842 + 18
Mg 71,2+0,9 30,7+0,5 30,7+0,6 28,0+0,8
P 639 + 28 280+ 16 280 + 23 241 £21

4.2.2.1. Odstiedéné mléko

v v

0,5 %. Vysledky analyz se tak nejvice pfiblizuji k hodnotdm ziskanym z ptedchozi analyzy
ziedéného mléka. Koncentrace prvka v mléce naméfené po rtizném zpracovani vzorku jsou
uvedeny v Tabulce 11.

vvvvvv

rozkladu je tedy vhodnéjsi pro vzorky s niz§im nebo Zadnym obsahem tuku. Pro vzorky
S vy$8im obsahem tuku je mozno vyzkouset jiné mineralni kyseliny nebo jejich smési. Stejné
jako koncentrovana HNOj3, tak také napiiklad jeji smés (HNO3; + H,0,) nebo koncentrovana
kyselina sirova se vyuZzivaji Krozkladu organickych materiald [32]. Pokud nepostacuje
mineralizace na mokré cesté, Ize vyuzit mineralizace na suché cesté, ktera je vSak mnohem
naro¢néjsi.

Tabulka 11 Porovnani vysledkii analyz odstiedeného rozlozeného vzorku (1) a zredéného mléka (2)

Mléko

Mineralni prvek odstredéné 1 odstifedéné 2

[mg - kg™] [mg - kg™]
Ca 755 + 31 1065 + 44,5
Na 324+9 467 + 15
K 988 + 12 1005 + 88
Mg 71,2+0,9 187 + 4
P 639 + 28 664 + 32
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4.2.2.2. Miéko polotucné, plnotucné a Cerstvé

U vzorkl s vy$simi obsahy tuku se po rozkladu ve vzorku vyskytovalo vétsi mnozstvi
tukovych castic a vzorek byl mirn¢ zakaleny. Po caste¢ném odebrani tukovych castic
mikropipetou se vzorky nechaly sonikovat v ultrazvukové vodni lazni. Sonikace vSak nebyla
zcela uc¢inna. Pritomnost tukovych a koloidnich ¢astic ovlivnila naméfené vysledky.

Koncentrace prvkia v polotu¢ném, plnotuéném a cerstvém mléce jsou kromé vapniku
a fosforu porovnatelné s koncentracemi naméfenymi v odstfedéném mléce. Jak jiz bylo v této
praci zminéno, praveé vapnik a fosfor je zatizen nejvétS§imi ztratami pii zavadéni vzorkl do
plazmatu, diky faktu, Ze jsou tyto prvky vazany v micelach kaseinu.
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5 ZAVER

Cilem bakalaiské prace bylo zpracovani literarni reserSe k problematice prvkové analyzy
mléka, zhodnoceni riznych metod piipravy vzorku mléka pro prvkovou analyzu a analyza
riznych druhti mléka pomoci techniky ICP-OES. V této ¢asti byly struéné popsany vlastnosti
a slozeni mléka. Teoreticka Cast Se zabyva vSemi analyzovanymi prvky, jejich vlastnostmi
a zpusoby jejich analyzy. V této bakalarské praci byly také navrzeny a ovéfeny tyto metody
ptiprav vzorkl: prosté fedéni mléka, fedéni s pridavkem Tritonu X-100, mineralizace na

mokré cesté a sonikace. Podle téchto metod byl analyzovan certifikovany referenéni material
(CRM) odstfedéného susen¢ho mléka.

K elementarni analyze byly zakoupeny vzorky odstfedéného mléka, polotu¢ného mléka,
plnotuéného mléka a mléka cerstvého. Tyto vzorky byly upraveny pomoci nejlépe
vyhovujicich metod pfiprav vybranych z pfedchozi analyzy. Byly to metody: prosté fedéni
vzorku a mineralizace na mokré cestg.

Stanovované prvky v mléce (Ca, Na, K, Mg a P) se fadi mezi makroelementy, tudiz maji
v mléce vysoké zastoupeni. Mohlo byt tedy zvoleno i vétsi fedéni vzorku, a to pomér 1 : 100.
Béhem mokrého rozkladu koncentrovanou kyselinou dusi¢nou, vznik zakalu a tukové emulze
velice zkomplikoval analyzu mléka. Tato metoda ptipravy vzorku byla vybrana po jejim
ovefeni V ramci analyzy certifikovaného referenéniho materidlu. Neptedpokladalo se vSak, Ze
mlééné tukové slozky nebudou dikladné rozloZeny a budou tvofit, po ptidani vody k roztoku,
opét emulzi. Tvorba emulze ve vzorku zpiisobila podhodnoceni naméfenych koncentraci
prvki, diky ztratam analytu pti jeho vnaseni do indukéné vazané plazmy.

Shrnutim vSech poznatkti z provedeného experimentu byla jako nejjednodussi, nejrychlejsi
a nejspolehlivéjsi metoda piipravy vzorku stanovena metoda pouhého fedéni. Tato metoda je
ale vhodna pouze pro analyzu prvku, které jsou v roztoku obsazeny v dostate¢né koncentraci
— tedy makroelementt. Prili§ malé koncentrace prvku tak v dusledku velkého fedéni nemusi
byt viibec detekovany.

Pro ziskani lepSich vysledk a také pro Sir§i nahled do problematiky analyzy mléka je
mozné odzkousSet jesté dal$i postupy nebo piipravy vzorku jako je rozklad na suché cesté
(zpopelnéni) nebo mikrovinny rozklad. Tyto metody piipravy vzorku mohou byt predmétem
zkoumani v dal$i zdvérecné praci.
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7 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

AAS
F-AAS
ET-AAS
AES
OES
AFS

FP
ICP-OES
ICP-MS
ICP

DA
cCcD
CRM

Atomova absorpcni spektrometrie

Plamenova atomova absorpcni spektrometrie
Elektrotermicka atomova absorp¢ni spektrometrie
Atomova emisni spektrometrie

Optické emisni spektrometrie

Atomova fluorescenéni spektrometrie

Plamenova fotometrie

Opticka emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem
Hmotnostni spektrometrie S indukéné vazanym plazmatem
Inductively Coupled Plasma

Diode Array

Charge Coupled Device

Certifikovany referen¢ni material
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