CH-12.1.

Stanovenie polyfosfatov v misovych vyrobkoch spektrofotometricky

1. Urcenie metody

Fosfor je biogénny prvok, ktory sa vyskytuje vo svalovych tkanivach. Je stucastou
zivotne dolezitych biochemickych zlucenin a vyskytuje sa v rézne viazanych formach.Do
misovych vyrobkoch sa vSak pridavaju aj d’alSie zlic¢eniny fosforu vo vSeobecnosti nazyvané
polyfosfaty.Ide o pomerne Sirokl skupinu latok,ktorych zéklad tvori P,Os.Kvalita mnohych
misovych vyrobkov zéavisi na pomere tuku,vody a rozpustnych bielkovin v spractvanej
surovine.Ak je vysoky obsah tuku a nizky obsah bielkovin,dochddza tepelnym spracovanim
ku skrateniu vyrobku, t.j k uvolneniu vody a oddeleniu tuku. Pridavok polyfosfatov zvysuje
rozpustnost’ svalovych bielkovin a znacne zlepSuje pevnost’ vdzby tuku a vody v diele i vo
vyrobku.Uéinok polyfosfatovych vyrobkov zavisi na ich zlozeni a pH hodnote.

Obsah cudzorodych latok v potravinach zahriiuje vyhlaska Ministerstva podohospo-
darstva Slovenskej republiky a Ministerstva zdravotnictva Slovenskej republiky ¢. 981/1996-
100 z maja 1996-Potravinovy kodex Slovenskej republiky.

Maximdalne povolené mnozstvo pridanych fosfatov do misovych vyrobkov je 5000
mg/kg, prepocet na P,Os.Zo zdravotného hl'adiska st najvacsie obavy zo schopnosti fos-
fatovych pripravkov reagovat’ s dvojmocnymi kationmi vapnika,vytvarat’ s nimi pevné vézby.

2. Princip metody

Po mineralizaci vzorky sa pritomny fosfor vo forme kyseliny fosforecnej s molybdéna-
nom amonnym prevedie na fosfolymolybdénan , ktory sa zredukuje siranom hydrazinu na mo-
lybdénovu modru.Intenzita zafarbenia sa meria spektrofotometricky pri vinovej dlzke 590 nm.

3. Pomocky

3.1 Pristroje a zariadenia
analytické vahy Sartorius s presnostou 0,001 mg
homogenizator vzoriek
spalovacie zariadenie so spal'ovacimi trubicami 2020 DIGESTOR FOSS TECATOR
destilacna jednotka 1026 KJELTEC SYSTEM TECATOR, fa TECATOR
SWEDEN
titracné banky
pipety 5, 10, 50 ml
odmerny valec
automaticky titrator 716 DMS TITRINO
odmerné banky - 100, 500,1000 ml



lieviky
spektrofotometer LKB Biochrom 4060 z firmy Pharmacia

3.2 Chemikalie

Vsetky chemikalie s minimalnej Cistoty p.a. pokial nie je uvedené inak. Na pripravu
roztokov pouzivame deionizovanu vodu.
kyselina sirova konc.
peroxid vodika 30 %
1000 KJELTABS S/3.5 - katalyzator [3.5 g K;SO4 + 3.5g Se]
kyselina borita
0,1 % bromkrezolova zelena v alkohole
0,1 % metylénova Cervei v alkohole
hydroxid sodny 40 % roztok
kyselina chlorovodikova ¢ [0,1M]
deionizovana voda
roztok NaOH - 30g NaOH sa rozpusti v 70 ml deionizovanej vody
roztok molybdénanu aménneho p.a - 2,5 % vodny roztok, k 250 ml deionizovanej
vody sa po cCastiach prida 150 ml koncentrovanej kyseliny sirovej, v tomto roztoku sa
rozpusti 12,5 g molybdénanu aménneho p.a a po vychladeni sa doplni vodou do
500 ml.
roztok siranu hydrazinu p.a - 0,15 %, 0,15 g sa rozpusti v 100 ml deion.vody
Standardny roztok KH,PO4 - 0,439g vysusen¢ho KH,PO4 sa rozpusti s deion.vodou
v 1000 ml odm.banke a po rozpusteni sa doplni po znacku, 1 ml obsahuje 100 pg P.

4. Bezpecnost’ pri praci

Pri praci dodrZiavame bezpe¢nostné predpisy v chemickom laboratériu. Zieraviny
(kyselina sirova,hydroxid sodny) po dokladnom zriedeni sa mézu vyliat’ do vylevky. Pri praci
s kyselinou sirovou, peroxidom vodika, hydroxidom sodnym, katalyzatorom musime pouZzi-
vat’ rukavice.

5. Pracovny postup
5.1 Priprava merania

Kalibracia

Pripravi sa pracovny S$tandardny roztok KH,PO4, navazi sa 0,439 g vysuSeného
KH,POj, rozpusti sa s deionizovanou vodou v 1000 ml odmernej banke a po rozpusteni sa
doplni po znacku. Z takto pripraveného roztoku sa odpipetuje 50 ml do 500 ml odmerne;j
banky, 1ml obsahuje 10ug P.

Do sady 100 ml odmernych baniek sa napipetuje postupne 0, 1, 3, 5, 8, 10 ml
pracovného Standardného roztoku KH,POys, pridd sa 10 ml 2,5% roztoku molybdénanu amoén-
neho, potom 4 ml 0,15% roztoku siranu hydrazinu, banky sa doplnia po zna¢ku deion.vodou
a obsah sa premiesa.

Potom sa banky vlozia na 10 minut do vriaceho vodného kupela. Pri zahrievani vznikne
modré sfarbenie,ktoré sa po ochladeni roztoku zmeria spektrofotometricky pri vinovej dlzke
590 nm. Z nameranych hodndt sa vypocita linearna regresia Y =A +B . X



5.2 Priprava vzorky

Zo zhomogenizovanej vzorky sa navdzi na analytickych védhach 1 g do mineralizac-
nych trubic. Vzorka sa splachne minimalnym mnozstvom vody.Prida sa 12 ml konc. kyseliny
sirovej, 5 ml 30 % peroxidu vodika a nakoniec tableta Se katalyzatora.Mineraliza¢né trubice
sa vlozia do spalovacieho zariadenia 2020 DIGESTOR FOSS TECATOR. Mineralizuje sa pri
teplote 430 °C asi hodinu aZ do vycirenia a eSte cca 20 minlt naviac. Po vychladnuti sa
mineralizat kvantitativne prenesie do 100 ml odmernej banky a doplni deion.vodou po znacku
a v pripade potreby sa prefiltruje cez papierovy filter.

53 Meranie

Z takto pripaveného mineralizatu sa odpipetuje 1 ml, zneutralizuje sa s 30 % hydro-
xidom sodnym priblizne do neutralnej reakcie. Pridd sa 10 ml 2,5 % roztoku molybdénanu
amonneho, obsah sa premieSa. Potom sa pridaja 4 ml 0,15 % siranu hydrazinu, banky sa
doplnia po znacku deion.vodou a obsah sa premiesa. Potom sa banky vlozia na 10 minit do
vriaceho vodného kupela. Teplotu a dobu zahrievania treba presne dodrzat’, pretoze znacne
ovplyviiujl intenzitu sfarbenia roztoku.

Pri zahrievani vznikne modré sfarbenie, ktoré sa po ochladeni roztoku zmeria spektro-
fotometricky pri vinovej dizke 590 nm. Namerané hodnoty absorbancie (po odéitani hodnoty
slepého pokusu) sa vyhodnotia z kalibra¢nej krivky.

6. Vyhodnotenie nameranych udajov

Z nameranej hodnoty absorbancie sa z kalibracnej krivky zisti mnozstvo fosforu ob-
siahnuté v alikvotnom podieli mineralizatu a prepocita sa na obsah P,Os v mg/kg vzorky.

6.1 Spracovanie nameranych hodnot
Vysledok v mg/kg sa udava na celé cislo,zaokruhlené na celé stovky.
wp=c.V.R.22903/ n

wp:  celkovy obsah fosfore¢nanov vyjadreny ako P,Os v mg/kg

c: ug/ml (P) od¢itany z kalibracnej priamky

V: objem v ml. do ktorého sa navazok egalizuje

n: navazka vzorky v gramoch
2,2903:prepoctovy koeficient z P na P,Os

R: riedenie vzorky t.j ml vzorky / objem v ml

Obsah polyfosforecnanov sa stanovi nasledovne:
wpp =wp - B. 0,0106
wp:  celkovy obsah fosfore¢nanov vyjadreny ako P,Os v mg/kg

wpp: obsah polyfosfore¢nanov v mg / kg
B: obsah bielkovin stanoveny metddou ¢.330/2001



0,0106: prepocitavaci faktor precistu svalovinu (USDA - Consumer and Marketing -
Chemistry Laboratory Guidebook)

0.0098: prepocitavaci faktor pre dusent Sunku (USDA)

0,191: prepocitavaci faktor pre trvanlivll saldmu (USDA

0,110: prepocitavaci faktor pre konzumnt salamu a parky (USDA





