CH 12.13. Stanovenie chininu metédou fluorescencnej spektrofotometrie

1. Urcenie metédy

Metdda je urcena na stanovenie chininu v napojoch.

2. Princip metody

Roztok chininu v zriedenej kyseline sirovej fluoreskuje. Ziarivy fluorescenény tok je priamo
umerny koncentracii chininu v roztoku. Jeho hodnota sa meria fluorescenénym
spektrometrom.

3.  Pomocky

3.1.  Pristroje a zariadenia

- fluorescencny spektrometer

- analytické vahy

- védkuova rota¢na odparka

- kalibrované odmerné sklo

- elektromagnetické mieSadlo

- kremikova kyveta lem x 1 cm

3.2.  Chemikadlie a roztoky

- kyselina sirova, ¢ (H,SO4) = 0,05 mol/Il
- kyselina sirova, ¢ (H,SO4) = 0,5 mol/I
- chinin — $tandard

- deionizovana voda

- dietyléter

- uhli¢itan sodny — 10 % roztok

4, Pracovny postup

4.1.  Priprava vzorky

Sytené napoje zbavime oxidu uhli¢itého mieSanim na elektromagnetickom miesadle 15 minut.
Na stanovenie obsahu chininu navazime 10 g odplynenej vzorky a zriedime na objem 100 ml
deionizovanou vodou. Kysly roztok, ktory pouzijeme na meranie, pripravime odpipetovanim
20 ml zriedenej vzorky do 100 ml odmernej banky. Pridame 10 ml 0,5 mol/l kyseliny sirove;j
a doplnime deionizovanou vodou po znacku.



V pripade kalnych alebo sfarbenych néapojov odvazime 10 g vzorky do 50 ml deliaceho
lievika. Pridame roztok uhli¢itanu sodného, ktorym upravime pH vzorky na hodnotu vyssiu
ako 10. Priddme 10 ml dietyléteru a zmes pretrepeme 1 minttu. Po rozdeleni vrstiev dolnu
vrstvu zachytime a dame opit’ do deliaceho lievika. Extrakciu opakujeme 4-krat. Spojené
dietyléterové extrakty odparime na vakuovej rota¢nej odparke dosucha. Odparok rozpustime v
10 ml 0,5 mol/l roztoku kyseliny sirovej, kvantitativne prenesieme do 100 ml odmernej
banky, doplnime po znacku deionizovanou vodou. Objem 20 ml takto pripravenej vzorky
doplnime 0,05 mol/l kyselinou sirovou na objem 100 ml. Vzorka je pripravena na meranie.

4.2.  Priprava merania

Priprava kalibracnych roztokov

Koncentrécia Standardného zadsobného roztoku je 100 mg/1.

Pracovny roztok Standardu obsahuje 1 mg/l chininu. Pripravujeme ho vzdy Cerstvy.

Roztoky pre pripravu Standardnej krivky a kontrolu fluorescenéného spektrofotometra
pripravime zriedenim pracovného Standardu.. Roztoky obsahuju 0,25, 0,5 a 0,75 mg chininu
/1. Tieto roztoky sa pripravuju tiez vzdy Cerstvé.

Ak sa nastavi udaj stupnice na 0 pre 0,05 mol/l kyselinu sirovu a na 100 pre Standardny roztok
chininu 1,0 mg/l, potom roztokom chininu o koncentraciach 0,25 mg/l, 0,50 mg/l a 0,75 mg/I
musi zodpovedat’ na stupnici spektrometra daj 25, 50 a 75 s najvyssou odchylkou 1,5 dielika.
/Ak nie je tato poziadavka pre linearitu udajov splnend, je potrebné pri stanoveni pouzivat’
Standardnu krivku./

4.3. Meranie
Roztoky Standardov a vzoriek sa davkuju v po sebe nasledujucich analyzach.

S5. Vyhodnotenie nameranych udajov

Vypocet sa robi na zéklade porovnania hodnét Ziarivych fluorescencnych tokov nezname;j
vzorky a Standardu. Pri vypocte sa zohl'adni zried’ovaci faktor.

Mnozstvo chininu sa vypocita podl'a nasledujuceho vztahu:

X - obsah analytu vo vzorke v mg/kg
Fx - hodnota fluorescencie vzorky

Fs - hodnota fluorescencie Standardu
F — zried’ovaci faktor.

Vysledky pre chinin sa uvadzaji v mg/Kg.
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