CH 11.6. Stanovenie kyseliny mravéej metédou HPLC

1. Urcenie metédy

Metdda je ur€ena na stanovenie kyseliny mravcej v Kyslej kapuste.

2. Princip metody

Pripravend vzorka sa deli na chromatografickej kolone a detekuje pri 210 nm.

3. Pomocky

3.1.  Pristroje a zariadenia

- HPLC zariadenie s DAD detektorom
- analytické vahy

- elektromagnetické mieSadlo

- kalibrované odmerné sklo

- skladany filtrany papier

3.2.  Chemikadlie a roztoky

Pouzivaju sa len chemikalie Cistoty p.a. a HPLC.
- sodium formate — standard

- redestilovana voda

- hydroxid sodny 10%

- kyselina sirova 95-97%

- siran zino¢naty, ¢ (Zn SO4) = 0,5 mol/l

- redestilovana voda

4.  Pracovny postup

4.1.  Priprava vzorky

Kysla kapusta

Navazi sa 5 g zhomogenizovanej vzorky, zriedi sa vodou (cca na 30 g), prida sa 6 ml roztoku
siranu zino¢natého 0,5 mol/l a 2 ml roztoku hydroxidu sodného 10%. Vodou sa dovazi na
hmotnost’ 100 g. Zmes sa mieSa na elektromagnetickom mieSadle 15 minut. Prefiltruje sa cez
skladany filtracny papier, podla potreby sa eSte nariedi, prefiltruje cez diskovy filter a

nastrekne na chromatograficka kolénu.

Spolu skazdou sériou vzoriek sa pripravuje rovnakym sposobom tzv. slepy pokus (t.].
kompletny spomenuty pracovny postup bez vzorky), ktory sa pri kone¢nom spracovani

vysledkov zohl'adni. Takto pripraventi vzorku nastrekujeme na kolonu.



4.2.  Priprava merania

Priprava kalibracnej krivky
Koncentrécia Standardného zadsobného roztoku je 1000 mg/1.

Kalibracné roztoky
Zo Standardnych zasobnych roztokov sa pripravia pracovné kalibra¢né roztoky.

4.3. Meranie

Po overeni spravnosti merania pristroja Standardom sa pripravené vzorky kvantifikuju
vysokoucinnym kvapalinovym chromatografom.

Vzorky sa analyzuji po ustaleni HPLC systému. Pred analyzou vzoriek sa nastrekuji roztoky
Standardov za uc¢elom kontroly HPLC systému.

4.4. Spracovanie nameranych hodnot

Mnozstvo kyseliny mravéej sa vypocita podla nasledujicej rovnice:

Xx=——"_.F alebo x=c-F

X - obsah analytu vo vzorke v mg/kg

Cs - koncentracia Standardu v mg/l, prip. mg/kg

C - koncentracia meraného roztoku v mg/l, prip. mg/kg
Ay - plocha piku vzorky

Aps - plocha piku Standardu

F- zried'ovaci faktor.

Tabul’ka ¢&.3 - Prepocitavaci koeficient na kyselinu mravciu

Pri prepocitavani sa vysledok nasobi

mravcéan sodny ‘ koeficient 0,677

Vysledky kyseliny mravéej sa uvadzaja v mg/kg.
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