CH 12.27. Stanovenie aniénov vo vodach, dusi¢nanov v zelenine a v ovoci metoédou
HPLC/IC

1. Urcenie metody

Metdda je urcena na stanovenie chloridov, dusitanov, dusi¢nanov a siranov vo vodach
ana stanovenie dusi¢nanov v zelenine avovoci vysokoucinnou idénovymennou (IC)
kvapalinovou chromatografiou.

2. Princip metody

Vzorky vod sa pred meranim zvycajne 10 krat nariedia. Aniony sa stanovuju metodou
vysokouéinnej ionovymeny (IC) s vodivostnou detekciou.

Dusi¢nany sa extrahuju z potravin horticou vodou a interferujuce latky sa odstrania
¢irenim Carrezovymi roztokmi. Pripravend vzorka sa deli na chromatografickej kolone.
Stanovuje sa metodou vysokoucinnej ionovymeny (IC) s vodivostnou detekciou.

3.  Pomocky

3.1.  Pristroje a zariadenia

- systém na precistenie destilovanej vody

- IC-HPLC systém

- analytické véhy

- homogenizator

- vodny kupel

- pipety

- odmerné banky

- kalibrované odmerné sklo

- skladany filtrany papier

- striekackovy membréanovy filter na vodné roztoky

3.2 Chemikalie a roztoky

- Dusitan, NaNO; standardny roztok
- Dusi¢nan, NaNOs Standardny roztok
- deionizovana voda
- Carrezove roztoky ¢.1, ¢.2
-1 mM Na,COs3, 8 mM NaHCO3
- 1,8 MM Na,CO3, 1,7 mM NaHCO3
Pri analyze sa pouzivaju len chemikalie s Cistotou p. a. a HPLC.



4, Pracovny postup

4.1.  Priprava vzorky

Aniony (voda)

Vzorka sa prefiltruje cez membranovy filter a stabilizuje sa ochladenim na teplotu od 4°C do
6°C.

Pred nadavkovanim do analyzatora sa vzorka zriedi 10x a znovu sa prefiltruje cez
membranovy filter.

Dusic¢nany( zelenina, 0vOCie)

Tuhé vzorky (napriklad listova zelenina)

Ak je to mozné, v pripade odberu vzoriek Cerstvej produkcie sa priprava uskuto¢ni v lehote do
24 hodin po odbere vzoriek. Kompletna vzorka sa homogenizuje.

Na analyzu sa vykona odber jednej alebo niekol’kych analytickych vzoriek z kombinovanych
kasovitych zmesi.

Kvapalné vzorky (napriklad zeleninové stavy)
Reprezentativna vzorka sa intenzivne trepe, kym sa dokladne nepremiesa.

Extrakcia vzorky

Tuhé vzorky

Do 200 ml kuzelovitej banky sa odvazi 10 —20 g zhomogenizovanej vzorky, prida sa priblizne
100 ml hortcej redestilovanej vody a banka sa prikryje alobalom a umiestni sa na 15 min do
vriaceho vodného kupel'a. Banka sa ochladi na teplotu miestnosti, roztok sa doplni po znacku,
dokladne premieSa a obsah sa prefiltruje cez skladany filtracny papier. Ak je potrebné, filtrat,
t.j. roztok vzorky, sa precisti alebo vy¢iri podl'a postupu opisané¢ho d’ale;j.

Kvapalné vzorky
Ak je potrebné, vzorka sa precisti alebo vy¢iri, tym vznikne roztok analytickej vzorky, alebo
sa vzorka vopred zriedi redestilovanou vodou, aby sa ziskal roztok obsahujuci priblizne 25
mg/l dusi¢nanov.

Priprava roztoku analytickej vzorky

Do 50 ml odmernej banky sa napipetuje 40 ml roztoku, pridaju sa 2 ml Carrezovho roztoku
¢.1, zamiesa sa, pridaju sa 2 ml Carrezovho roztoku ¢.2 a doplni sa po znacku redestilovanou
vodou. Banka sa pretrepe a cely roztok sa prefiltruje cez skladany filtracny papier. Podiel
filtratu podla potreby eSte riedime, prefiltrujeme cez membranovy filter a nastrekujeme na
chromatograficku kolonu.

4.2.  Priprava merania

Priprava kalibracnej krivky
Kalibra¢né roztoky, pripravené nariedenim zo Standardného roztoku, sa spracujii rovnakym
spdsobom ako roztoky vzorky.




5. Vyhodnotenie nameranych udajov

Aniony
Koncentracia jednotlivych aniénov v mg/l sa vypocita podl'a vztahu:

X=——"Y_.F alebo x=c-F

X - obsah analytu vo vzorke v mg/I

Cs - koncentracia Standardu v mg/I

¢ - koncentracia meraného roztoku v mg/l, od¢itana z kalibracnej krivky
Aypy - plocha piku vzorky

Aps - plocha piku Standardu

F - zried'ovaci faktor.

Vysledky stanovenia dusi¢nanov a dusitanov sa mézu vyjadrovat’ aj ako dusi¢nanovy (NOs-
N) a dusitanovy (N-NO,) dusik.

Tabulka uvadza prepocitavacie koeficienty na tieto rozdielne spdsoby vyjadrovania
vysledkov.

Tabulka ¢.2 - Prepocitavacie koeficienty

Pri prepocitavani sa vysledky nasobia

ZzNO3; na N-NOj; koeficientom 0,2259

zNO, na N-NO, koeficientom 0,3043

Dusi¢nany
Mnozstvo dusi¢nanov vyjadrenych vo vzorke ako NO3 ™ ,,w* v mg/kg sa vypocita:

.F, -F, -1000
WalebOp:X L2

kde:

x: je koncentracia dusi¢nanov v roztoku analytickej vzorky od¢itana z kalibra¢nej krivky

v mg/kg

F1: zried'ovaci faktor pre pouZitl ¢iriacu metoddu (napriklad F1 = 1,25 pre ¢irenie pomocou
Carrezovych roztokov)

F,: zried'ovaci faktor pre vSetky ostatné zried’ovacie kroky

m: mnozstvo vzorky v kg alebo v I roztoku vzorky (pre neriedené kvapaliny s nizkym
mnozstvom dusi¢nanov m = 1000) v g alebo ml.

Vysledky pre NO 3~ sa uvadzaji v mg/kg.
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