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Zavedenie

Laboratérna analyza rastlinnych potravinarskych komodit predstavuje zlozitd problematiku
z hladiska pripravy vzoriek, interakcii medzi zliceninami v komplexnej potravinovej matrici,
spravnej detekcie a vypoctu a vyberu spravnych technik pripravy vzorky aj analyzy vzorky.

V pisomnych textoch boli zdéraznené tieto otazky:

- Hlavné techniky pouzivané v chemickom laboratériu
Studenti sa musia oboznamit s laboratériom, naucit sa hlavné laboratérne skla
pouzivané v chemickom laboratoriu, nastavit titracné zariadenie a vykonavat titracnu
techniku. Vypocet potrebny na kvantifikaciu analyzovanych zlicenin je tiez sucastou
pokynov, kde je vysvetleny vypocet kalibracnej krivky a uvedeny ako priklad.

- Chromatograficke techniky
Opisuju sa  hlavné chromatografické  techniky vratane:  tenkovrstvovej
chromatografie,  vysokotlakovej  kvapalinovej  chromatografie a  plynovej
chromatografie. Popisuju sa principy roéznych chromatografickych —technik
(stacionarne a mobilné fazy, popisané su aj hlavné detektory pouzivané v
kvapalinovej a plynovej chromatografii. Hlavné pojmy pouZivané v chromatografii su
tiez vysvetlené. Uvadzaju sa aj praktické priklady tenkovrstvovej chromatografie
(stanovenie syntetickych farbiv) a vysokotlakovej kvapalinovej chromatografie
(stanovenie malondialdehydu).

- Spektrofotometricka analyza
SU opisane hlavné principy spektrofotometrickej analyzy, rovnako ako hlavné typy
spektrofotometrov, ktoré mozno pouzit pri analyze potravinarskych komodit.
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Prakticky sa experimentalne podava postup spektrofotometrického stanovenia
kyseliny L-askorbovej.

- Viskozita, polarimetria a texturalne vlastnosti potravinarskych komodit
Cast je zamerand na vysvetlenie viskozitnych a texturdlnych vlastnosti
potravinarskych komodit doélezitost pri hodnoteni kvality potravin alebo sledovanie
kvality potravinarskych komodit pocas doby zrenia alebo skladovania za r6znych
podmienok. Cast obsahuje aj experimentalne priklady stanovenia textury
jedlych/biologicky odburatelnych obalov.

- Stanovenie soli a cukru v potravinarskych komoditach
Tato cast je doplnena teoretickymi (obsah soli v potravinarskych komoditach a
problematika urcovania obsahu cukru) a praktickymi castami vysvetlujucimi niektoré
hlavné moznosti stanovenia cukru a soli v réznych potravinarskych komoditach.

Zavedenie laboratérneho vybavenia

Cielom prvej kapitoly je stretnut studentov s beznou pracou v laboratériu zostavenim
titracného pristroja, nacvikom titracie, vypoctom jednoduchych rovnic, vytvaranim
kalibracnych kriviek a pochopenim moznosti kvantifikacie detekcie zlucenin kalibracnou
krivkou. Studenti st oboznameni s laboratdrnym vybavenim, bezpecnostnymi opatreniami
a spravnou laboratornou praxou.

Prakticka préca:

1. Titracny pristroj sa zostavi. Mali by sa vykonat tieto kroky:

- Byreta sa naplni 0,1 M roztokom NaOH.

- Napipetujte 10 ml pripraveného roztoku HCl do titracnej banky a pridajte 3
kvapky fenolftaleinu.

Titruje sa na ekvivalencny bod

- Vypocita sa koncentracia roztoku HCI.

- Vykonajte Standardizaciu NaOH (Preco sa to robi?
Tuhy NaOH je vysoko hygroskopicky (lahko absorbuje vodu z prostredia), co
znamena, ze NaOH sa nedé presne odvazit (postup sa nazyva Standardizacia
roztoku NaOH). Po vykonani Standardizacie sluzi rieSenie NaOH ako standard
pre dalsSiu pracu.

- Vzorec reakcie je nasledujuci:
HCl + NaOH — NaCl + H20
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Vypocet by sa mal vykonat podla nasledujuceho vzorca:

(na =)= - nB

b
Kde:

nA = mnozstvo latky zluceniny A

a = stechiometricky koeficient

b = stechiometricky koeficient

nB = mnozstva latky zluceniny B

2. Vypocet kalibracnej krivky
Teoreticky problém. Z hodndt absorbancie standardu sa zostroji kalibracna krivka a
vypocita sa koncentracia samotnej vzorky podla regresnej rovnice.
Studenti musia pracovat s dokumentom programu Excel a vykonavat nasledujice
operacie:
- vypocet priemeru/priemeru,
- vypocet smerodajnych odchylok,
- vytvorenie regresnej priamky,
- Vytvorenie regresnej rovnice
- Stanovenie koeficientu urcenia R2
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Obrazok 1. Priklad vypoctu kalibracnej krivky v dokumente programu Excel
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3. Uloha
Pripravi sa kalibracna séria koncentracii chloridu sodného

Tabulka 1. Koncentracie chloridu sodného v pripravkoch

Koncentréacie chloridu sodného
0,05 mol/I 0,1 mol/I 0,15 mol/I 0,2 mol/I 0,25 mol/I

Vypocty sa musia vykonat podla tychto informaci:
Mr. (NaCl) = 58,44 g/mol

Musf sa pouzit nasledujuci vzorec:
(c =n/V; n=m/Mr)

Chromatografia, TLC, HPLC, GC

Tato Cast opisuje zakladné chromatografické techniky, vratane tenkovrstvovej
chromatografie (TLC), vysokotlakovej kvapalinovej chromatografie (HPLC) a
plynovej chromatografie (GC). SU opisané hlavné principy, hlavné detektory a
dolezita terminoldgia pouzivana v chromatografickych technikach.

TLC — tenkovrstvova chromatografia

Aplikacia rozdelovacej chromatografie zacala papierovou chromatografiou, teda
tenkovrstvovou chromatografiou. Zacalo to v roku 1940. Tenkovrstvova chromatografia
(TLC) zacala byt najpouzivanejsou chromatografickou technikou. V porovnani s kolonovou
chromatografiou mozno TLC definovat ako:

- Rychly

- Citlivy

- Lacna technika

- Vyzaduje len malé mnozstvo vzorky (zvycajne niekolko gramov)

TLC sa zvycajne pouziva na:
- Zistenie poctu zlucenin v zmesi
- Overenie identity a cistoty zluceniny v zmesi
- Monitorovanie priebehu reakcie
- Stanovenie zlozenia rozpustadla pre preparativne separacie
- Analyza frakcif ziskana kolébnovou chromatografiou.
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Rovnako ako v inych chromatografickych technikach, TLC tiez pozostava z mobilnej fazy a
stacionarnej fazy (rovnovaha molekul, definovana ako dynamicka a rychla, medzi dvoma
fazami). Hlavnym rozdielom medzi TLC a inymi chromatografickymi technikami je existencia
plynnej fazy. Nazyva sa nasytenie komory medzi mobilnou fazou a jej parou. Pocas vyvoja
analyzy TLC sa molekuly nepretrzite pohybuju tam a spat (volné a adsorbované stavy).
Intermolekulové sily urcuju rovnovaznu polohu a schopnost rozpustadla pohybovat
rozpustenou latkou cez platnu. Obrazky 1a 2 schematicky znazornuju vyvojovd komoru pre
konvencnu TLC a priklad separacie.

mobile phase
vapor

filter paper (optional)

evaporation

supporting—" |

plate

condensation

stationary phase

evaporation

mobile phase —]

Obrazok 1. Schematicky prehlad vyvojovej komory pre konvencnu TLC (Cai, 2014)
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Obrazok 2. Priklad separacie pre konvencnu TLC (Cai, 2014)

Problémy by sa mali vyriesit pred vykonanim analyzy TLC:
- TLC typ dosky, povlakovy material
- Najlepsiu separaciu a rozlisenie mozno dosiahnut, pomocou ktorého
rozpustadla
- Ako sa bude zaobchadzat s TLC doskou a ako sa bude vyvijat
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- Vizualizacia zlucenin vo vzorke
- Predpoved moznych problemov pocas experimentov TLC
- Tipy a Speciélne techniky pre Uspesnu TLC (Cai, 2014).

Riesenie a riesenie tychto uvedenych problémov podporuje Uspech analyzy TLC, rovnako
ako celkovy cas potrebny na Uspesné vykonanie analyzy TLC (Cai, 2004).

Predbezne potiahnuté TLC platne

TLC dosky mozu byt vopred potiahnuté sklom, hlinfkom a plastom. Sklenené TLC dosky
mozno definovat ako velmi robustné, pretoze su pevné, priehladné, maju vysokd chemickd
odolnost a su tepelne stabilné. Pokrocila strana sklenenych dosiek je tiez to, ze je
ekonomicka, pretoze sklenené dosky su opakovane pouzitelné. Nevyhodou sklenenych
dosiek je, ze su relativne tazké a hrubé, tiez sklenené dosky nie je [ahké rezat na pozadovanu
velkost. Potencialny bezpecnostny problém sa méze tykat sklenenych dosiek, pretoze
sklenené platne su krehké a mézu sa lahko rozbit (Cai, 2014).

TLC dosky potiahnutée hlinikovou féliou sa v porovnani so sklenenymi TLC doskami lahko
manipulujd, su tenké a lahké. Na rozdiel od sklenenych TLC dosiek je mozné TLC dosky
potiahnuté hlintkovou foliou lahko rezat (zvyCajne noznicami) na pozadovanu velkost.
Pretoze hlinikové dosky maju silnd prilnavost adsorbnej vrstvy, je dobré ich pouzivat s
eluentmi, ktoré obsahuju vysoku koncentraciu vody. V opacnom pripade hlinikové platne
nie sU tak dobre chemicky odolné ako sklenené platne, najma vodi cinidlam obsahujucim
silné kyseliny, jod alebo koncentrovany amoniak Cai, 2014).

Plastove (PET: polyetylentereftalatovy film) platne na analyzu TLC sa v poslednej dobe
pouzivaju menej Casto. Vyhodné strany plastovych dosiek su rovnake ako u hlinikovych
dosiek, pretoze plastové dosky su tiez lahke, tenké, lahko rezatelné a lahko sa s nimi
manipuluje. Nevyhodou stran plastovych TLC dosiek je ich pruznost (mézu lahko prasknut)
a nie su tepelne stabilne (Cai, 2014).

Najcastejsie pouzivanou TLC doskou je kremicity povlak, ale pre latky, ktoré su velmi citlivé,
sa uprednostnuje oxid hlinity kvoli prevencii rozkladu vzoriek. Na zaciatku aplikacie TLC boli
pouzité aj celuldza, polyamid a kremicitan horecnaty (Cai, 2014).

Mobiln& faza (systém rozpustadiel)

Vhodna mobilna faza je najtazSou Castou vykonavania experimentov TLC, pretoze systém
rozpustadiel ovplyvnuje vacsinu vysledkov TLC. Mobilna faza alebo rozpustadlovy systém
sa velmi zriedkavo sklada iba z jednej zlozky, pre mobilnu fazu sa v zmesi pouziva az pat
zloZiek. NajddlezitejSie je, ze bez ohladu na to, kolko komponentov je zahrnutych v mobilne;
faze, mobilna faza musi byt homogénnym systémom bez zakalenia. Existuju tri hlavné
kritéria pre system rozpustadiel:
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- Rozpustnost (najvacsia rozpustnost musi byt zabezpecena pri dosiahnuti
separacie).

- Afinita (najdolezitejs
stacionarnou fazou)

- Rozlisenie (priamo v korelacii s afinitou a rozpustnostou) (Cai, 2014).

/

faktor rozliSenia — afinita medzi rozpustadlom,

TLC plate front view

Spot sample A Spot sample B

\ / Starting line (in pencil)
L

B

A
NNV NNNNNNNNNNNNPNN Solvent level

Label (in pencil)

Obréazok 3. Priklad TLC skvrnitosti dosiek (Cai, 2014)

Priklad, ako by sa malo vykonat Spinenie/oznacenie TLC platne, je znazorneny na obrazku
3.

Najbeznejsie rozpustadla pouzivané v analyze TLC, ich polarita a elucna schopnost su
znazornené na obrazku 4 (Hahn-Deinstrop, 2006).
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Obrazok 4. Bezné rozpustadla mobilnej fazy uvedené podla polarity

Bezpecnostné hladiska pri vykone TLC
Toto su bezpecnostné aspekty, ktoré by sa mali brat do Uvahy:

- Rezanie sklenenych TLC dosiek m&ze mat za nasledok ostré hrany, ktoré
mo&zu sposobit porezanie ruk.

- Silikagél (najméa prachova forma) je nebezpecny na vdychovanie, pretoze
mbze spbsobit vazne podrazdenie pluc (dlhodoba expozicia mbze spdsobit
ochorenie pluc silikozu). Odporica sa pouzivat bezpecnostnd masku.

- Organicke rozpustadla pouzivané pri analyze TLC su Casto horlave a horlave.
Treba sa tiez vyhnut inhalacii. Niektoré organickeé rozpustadla su tiez
karcinogenne (napriklad benzen, chloroform a dichlormetan).

- Reagencie pouzivané pri analyze TLC su casto toxické a manipulacia sa musi
vykonavat opatrne. Mala by sa pouzivat nasledujuca ochrana: rukavice na
likvidaciu, masky a ochranné okuliare) (Cai, 2014).

Retencny faktor (Rf)

Ako vsetky chromatografické techniky, TLC sa mdze pouzit na kvalitativne a kvantitativne
stanovenia. Kvalitativne stanovenia v analyze TLC sa vykonavaju jednoduchou lokalizaciou
latok. Lokalizacia latok na TLC platni sa uskutocnuje s pouzitim paralelnych kolov s
referencnymi latkami (zlUcenina s podobnou struktdrou s analyzovanou zlUceninou vo
vzorke). Retencny faktor alebo Rf hodnota je délezitym faktorom kvalitativnej analyzy.
Princip je vysvetleny nasledovne: ak dve skvrny maju rovnakd Rf hodnotu (dve Skvrny
prechaddzaju rovnaku vzdialenost), potom dve zlozky su pravdepodobne rovnakou
molekulou. Samozrejme, ze identickeé Rf hodnoty neznamenaju identické molekuly.
Reprodukovatelnost Rf hodnét je zabezpecena nasledujucimi podmienkami: TLC platne sa
prevadzkuju za rovnakych podmienok, ¢o znamenéa rovnaku saturaciu komory, zlozenie
rozpustadiel, teplotu atd. (Cai, 2014).

Prakticka praca
S TLC plathnou manipulujte tak, aby neposkodila vrstvu silikagélu a aby nebola postriekana
neznamymi roztokmi!

Opatrne nakreslite Startovaciu ciaru na chromatografickd platiu asi 15 mm od spodného
okraja, aby ste neporusili vrstvu silikagélu. Potom aplikujeme niekolko metanolovych a
chloroformovych Standardnych roztokov na Startovaciu cCiaru pomocou kapilar, aby sme
neposkodili vrstvu silikagélu a skvrna bola ¢o najmensia. NajvzdialenejSie skvrny by mali byt
asi 1 cm od okraja platne. Medzery medzi jednotlivymi vzorkami a standardnymi normami
by mali byt medzi 5 az 10 mm. Ak méme na tanieri dostatok miesta, medzery mézu byt este
vacsie. Vzorky a Standardné roztoky by sa mali aplikovat v dostatocnej koncentracii, t. j.
vzorky a Standardné roztoky sa mézu na seba vrstvit nanesenim dalSej vrstvy po vysuses
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prvej vrstvy pomocou kapilary. Treba mat na paméti, ze pre kazdu vzorku / Standard sa
musi pouzit cista kapilara.

Po zaschnuti vzoriek a Standardného roztoku sa TLC platna opatrne umiestni do vyvijace;
komory, ktora obsahuje zmes propanolu a vody (80:20). TLC platiu vlozime do vyvijace]
komory Startovacou ciarou nadol. Mnozstvo mobilnej fazy vo vyvijacej komore by malo byt
také, aby sa jej hladina nedotykala aplikovanych vzoriek, mohlo by dojst k premytiu.
Vyvojovu komoru zatvorte vekom. Po 1-2 hodinach, ked mobilna faza dosiahne asi 1cm od
okraja folie, odstrante foliu z komory a okamzite oznacte prednu cast rozpustadla (tj miesto,
kde stupa mobilna faza) ceruzkou alebo spachtlou a nechajte chromatogram vyschnut.

Odporucanie: Ak sa chcete orientovat, nakreslite schemu TLC platne na podkladovy papier
a oznacte poradie, v ktorom aplikujete vzorky. Hodnotenie:

A: zaciatok vzdialenosti — strednéa cast bodky
B: zaciatok vzdialenosti — hlava rozpustadla
Obrazok 5. Vyhodnotenie tenkovrstvovej chromatografie

Poloha Skvrny, t. j. pomer jegj vzdialenosti od zaciatku (A) k vzdialenosti Cela od zaciatku
delenia (B) (grafické vysvetlenie je uvedené na obrazku 5), je konstantna pre dané
rozpustadlo a danu delenud zlozku za konstantnych podmienok a nazyva sa RF (retardacny
faktor):

Rf = A/B

Zaver:
Identifikujte zlozenie neznamej vzorky. Diskutujte o pricinach poruch.

Vysokotlakové kvapalinova chromatografia (HPLC)
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Sucasna laboratorna analyza potravin sa vykonava spbsobom, ze je potrebna vacsia
vizualizacia a charakterizacia, pretoze stale rastie pocet zlUcCenin, ktoré je potrebneé

identifikovat. Celkovym principom technologie vysokotlakovej kvapalinovej chromatografie
(HPLC) je ponuknut mnozstvo metdd a analytickych schopnosti (Ahuja, 2006).

Typy vysokotlakovej kvapalinovej chromatografie (HPLC)
Kvapalinovud chromatografiu mozno klasifikovat mnohymi spdsobmi.
Po prvé, mozno identifikovat tri rezimy podla povahy stacionarnej fazy a procesu separacie:

- Adsorpcna chromatografia (adsorbent je stacionarna faza, ako je silikagél alebo
iné obaly na baze kremika). Separacia sa vykonava opakovanymi adsorpcno-
desorpcnymi krokmi.

- lonexovéa chromatografia (stacionarne 16zko a vzorka maju opacny ibnovy naboj).
Tento typ chromatografie sa pouziva hlavne s iGnovymi alebo ionizovatelnymi
vzorkami.

- Chromatografia na vylucenie velkosti (presne kontrolované velkosti porov
predstavuju material na plnenie kolony). Cely princip je zalozeny na skutocnosti,
ze vacsie molekuly sa premyju (eluujl) rychlejSie cez kolénu, zatial co mensie
molekuly eluuju neskér. Rozumne sa tato technika nazyva gélova filtracia alebo
gélova permeacna chromatografia (v sucasnosti je stacionarna faza vyrobena aj
z inych materialov, nielen z gélu) (Ahuja, 2006).

Adsorpcna chromatografia a ionexova chromatografia sa mézu rozdelit podla relativne
polarity dvoch faz (mobilnej a stacionarnej fazy):

- Chromatografia normalnej fazy (stacionarna faza/l6zko je polarnej povahy, ako
je oxid kremicity a gél; mobilnd faza v nepolarnej: n-hexan alebo
tetrahydrofuran). Principom je, ze polarne vzorky eluuju dlhsie ako menej polarne
materialy.

- Chromatografia s reverznou fazou (opacny princip ako chromatografia
normalnej fazy). Stacionarna faza je nepolarna (hydrofdbna), mobilna faza je
polarna (zvycajne zmesi vody, acetonitrilu a metanolu). Pri chromatografii s
reverznou fazou sa nepolarne vzorky eluuju dlhSie.

Eluentna polarita v najddlezitejsom faktore analyzy HPLC. Existuju dva typy ellcie:
- lzokraticka eltcia (konstantné elucné zlozenie sa preteka/Cerpa cez
systém/kolonu pocas analyzy).
- Elucia gradientu (eluentné zlozenie sa meni pocas analyzy alebo aj pri
chromatografii nazyvanej beh) (Ahuja, 2006).

Mobilné fazy vo vysokotlakovej kvapalinovej chromatografii
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Typ mobilnej fazy je jednou z velmi ddélezitych premennych, ktoré vyznamne ovplyviuju
chromatografickl separaciu. Samozrejme, kazda analyza vykonana HPLC ziskava svoje
vlastné poZziadavky, ale prijatelné viastnosti mobilnej fazy su (Ahuja, 2006):

- Cistota

- Kompatibilita s detektorom

- Rozpustnost vzorky

- Nizka viskozita (znamena nizsi tlak v chromatografickom systéme)

- Chemicka inertnost

- Cenova dostupnost, primerana cena (Ahuja, 2006)

Stacionarna faza (adsorbenty)

Separacie v stacionarnych fazach HPLC sa vykonavaju podla povrchovych interakcii, co
zZnamena, Ze separéacie zavisia od typov adsorpcnych miest (Ahuja, 2006). Tento princip
mozno definovat terminom povrchova chémia. Okrem hlavnych charakteristik modernych
HPLC adsorbentov obsahujucich malé tuhé pérovité Castice s vysokou povrchovou plochou
su hlavnymi vlastnostami adsorbentu/kolony:

- Velkost Castic: 3 az 10 um

- Distribdcia velkosti Castic (Co najuzsia)

- Velkost porov by mala byt od 70 A do 300 A

- Povrchova plocha by mala byt od 50 m2/g do 250 m2/g

- Hustota fazy vazby: 1az 5 na1nm?2

- Povrchova chémia adsorbentu / kolony, zavisi od typu ligandu pripojeného k

povrchu: normalna faza (OH, NH2) a reverzna faza (C8, C18, fenyl)

Detektory pouzivané pri vysokotlakovej kvapalinovej chromatografii

Existuje mnoho réznych typov detektorov, ktoré sa pouzivaju na sirokd alebo specificku
analyzu HPLC. Detektor v systéme HPLC (rovnaké detektory v inych chromatografickych
technikach) mé za Ulohu zmenit fyzikalny alebo chemicky atribut na meratelny signal, signal
zodpovedajuci koncentrécii alebo identite (kvalitativna alebo kvantitativna metdda). Na
zaciatku chromatografického pouzitia bola detekcia vykonana spésobom, ze frakcie boli
zhromazdené a potom boli analyzované v linii. Prvé HPLC detektory boli objavené a
predstavené v rokoch 1940 a 1950. Zavedenie detektorov HPLC urcite viedlo k citlivejsej a
rychlejSej analyze (Swartz, 2010).

Vyznamnym prelomom vo vyvoji modernej kvapalinovej chromatografie je vynalez
prietokovej bunky (prvykrat sa uskutocnil v roku 1940 vo Svédsku). Moderné detektory
pouzivané v kvapalinovej chromatografii vykonavaju na tom istom pristroji analyticke aj
pripravne stupnice. Jednou z najvacsich vyhod modernych detektorov je ich vysoka citlivost
(sU schopné detekovat zluceniny v nanogramoch), aj ked je spolahliva na vlastnosti
zariadenia ako celého systému. Flexibilita detektorov je tiez dobrou viastnostou detektorg




Co-funded by the
Erasmus+ Programme
of the European Union

pretoze umoznuje rychlu konverziu mobilnej fazy a rezimu na ind. Moderné detektory su
takmer vSetky on-stream alebo on-line monitory (detekcia je monitorovacia pocas analyzy).
Urcite najcitlivejsSim detektorom je hmotnostny spektrometer (MS) a je to tiez on-line HPLC
detektor. Detektor MS pouzivany pri vysokotlakovej kvapalinovej chromatografii je
definovany ako najcitlivejsi, najselektivnejsi a zaroven najuniverzalnejsi detektor (na druhej
strane je detektor MS najdrahsi detektor pouzivany pri vysokotlakovej kvapalinovej
chromatografii).

Najbeznejsie detektory indexu lomu su:

UV/VIS detektor

Toto je najbeznejsi HPLC detektor, ktory sa dnes pouziva, pretoze mnohé
zluceniny absorbuju vo viditelnej oblasti od 190 nm do 600 nm (Shwartz, 2010).
Pevn4 vinova dizka

2013-

Diodové pole

Fluorescencia

Fluorescencné detektory mozu byt velmi citlivé na latky s nativnou fluorescenciou
alebo fluorescencia, ktoréd sa vykonava derivatizaciou. Fluorescencny detektor
moze byt az 100-kréat citlivejsi ako detektory, ako je UV Ziarenie, co znamena, ze
fluorescencny detektor je uzitoCny pre stopové analyzy, obmedzené vzorky
alebo v pripade situacii s nizkymi koncentraciami vzoriek. Samozrejme, citlivost
fluorescencného detektora méze byt ovplyvnena mobilnou fazou, timivymi
roztokmi a rozpustadlami, ktoré nie su spravne odplynené (Shwartz, 2010).
Detekcia indexu lomu

Detektor indexu lomu sa povazuje za najstarsi detektor kvapalinove
chromatografie; Ma univerzalnu hromadnu vlastnost. Detektor indexu lomu
meria rozdiel v optickom indexe lomu medzi fazou vzorky a mobilnou fazou.
Vzhladom na tieto vlastnosti detektora indexu lomu sa detektor zvycajne pouziva
na analyzu suagarov, organickych kyselin a triglyceridov (Shwartz, 2010).

Menej bezné detektory pouzivané pri vysokotlakovej kvapalinovej chromatografii su:

Vodivost

Je to detektor hromadnych vlastnosti, ktory meria vodivost mobilnej fazy. V
pripade, Ze analyt nema UV chromofor, detektor vodivosti je tou spravnou
volbou (Swartz, 2010). Nenasytena skupina, ktora absorbuje a odraza svetlo pod
Specifickym uhlom, ¢o dava odtien. Nazyva sa chromofor (Chakraborty, 2015).
Stanovenie organickych kyselin sa Casto vykonava pomocou vodiveho detektora
(Swartz, 2010).

Hmotnostna spektrometria

Odparte rozptyl svetla
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Detektor odparovacieho rozptylu svetla (ELSD) pracuje na principe mobilného
fazového odparovania (rozprasovanie), meria svetlo rozptylené vyslednymi
Casticami (Swartz, 2010).

Délezité pojmy pouZzivané v chromatografii:

Eluent, eluat a odpadova voda?

Eluent (v niektorych literatirach sa piSe ako eluant): je synonymom pre mobilnu fazu.
Jednoducho eluent je rozpustadlo alebo zmes rozpustadiel v elucnej chromatografii (Majors
a Hinsaw, 2013).

eluat (Majors a Hinsaw, 2013).

Odpadova voda: prud vytekajuci z kolony. V skutocnosti je odpadové voda synonymom
eluatu (Majors a Hinsaw, 2013).

Eluit: je to presnejsi termin pre chromatografickd analyzovanu latku alebo rozpustenu latku.
Eluit sa vztahuje na eluovanu zlozku vzorky. Termin eluit mozno povazovat za zriedkavy
termin (Majors a Hinshaw, 2013).

Mftvy objem: je to nezametany objem, ktory je vystaveny toku mobilnej fazy. Dalsie
rozsirenie vrcholu je spdsobené nadmernym mrtvym objemom. Mozno to vysvetlit ako extra
objem  spOsobeny  rozpustenymi  latkami  prechadzajucimi  systémom  alebo
chromatografickym systémom (Cai, 2014).

Retencny Cas: Cas, v ktorom sa na chromatograme ziska pik. Retencny cas je rozhodujucim
prvkom pre vykazovanie zlUcenin (Poole a Poole, 2009).

Plocha piku: je to plocha pod specifickym pikom ziskanym v specifickom retencnom case.
Vypocet plochy piku je rozhodujucim prvkom kvantifikacie zlucenin (Papai a Pap, 2002).

Teoreticka Cast sa tyka nasledovnych otazok:

- Chromatografia - Co to je, aky je jej Ucel a aké su jej vyhody.

- Princip  tenkovrstvove]  chromatografie,  vysokotlakovej  kvapalinovej
chromatografie, plynovej chromatografie a opis hlavnych detektorov pouzitych v
uvedenych typoch chromatografickych systémov.

- Vysvetlenie pojmov mobilna faza a stacionarna faza

- Typy chromatografickych systémov podla réznych délezitych faktorov suvisiacich
s mobilnymi a stacionarnymi fazami, velkostami Castic, detekcnymi limitmi atd.

- Vysvetlenie pojmov: mitvy objem, retencny cas, eluent, eluat atd.

- Tenkovrstvova chromatografia (TLC): principy, hodnotenie, typy mobilnych a
stacionarnych faz.

Prakticka Cast:
Identifikacia syntetickych potravinarskych farbiv metédou TLC
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Material:

Normy potravinarskych farbiv

TLC platne

Kapilary

Vyvojova komora

Mobilna faza: propanol: voda = 80:20

Stanovenie malondialdehydu metédou HPLC

Priprava extraktu:

Napipetujte 3 ml vzorky oleja do centrifugacnych skimaviek. Potom pridajte 6 ml 20% TCA.
Potom inkubujte vzorky vo vodnom kupeli pri teplote 95 °C pocas 20 minut. Vzorky musia
byt chranené pred svetlom. Vzorky sa potom ochladia vo vodnom kupeli na teplotu
priblizne 5 °C a potom sa odstreduju 15 minut. Vzorky s velmi blizkou hmotnostou je
potrebné umiestnit do odstredivky oproti sebe. Potom odoberte 2 ml supernatantu do 10
ml skimaviek a pridajte 1 ml roztoku TBA. Vzorky sa potom inkubuju vo vodnom kupeli pri
teplote 95 °C pocas 60 minut. Vzorky musia byt chranené pred svetlom. Vzorky sa potom
ochladia vo vodnom kupeli na teplotu priblizne 5 °C a potom sa odstreduju 15 minut.
Spodna vrstva (ruzova) - 850 ul sa prefiltruje cez mikrofilter do injekcnych liekoviek a opatrne
sa uzavrie.

Hodnotenie:

Na zaklade kalibracnych sérii malondialdehydu kazdy Student urcuje obsah analytu vo
vzorke. Student priloZf Gidaje a chromatogramy ako stcast protokolu.

Zaver:

Diskutujte o obsahu a pricinach malondialdehydu v oleji.

Spektrofotometria

Spektrofotometrické techniky a interpretacie Udajov ziskanych spektrofotometrickou
analyzou su sucastou dolezitych analytickych laboratorii vratane laboratérii na analyzu
potravin.  Spektrofotometricky —analyzator, tento pojem sa vztahuje na rbzne
spektrofotometrické senzory, pristroje, zariadenia, testery a sondy vyuZivajuce
spektrofotometrické techniky na analyzu réznych vzoriek vratane potravin a napojov.

Srdcom kazdého takéhoto spektrofotometrického analyzatora je spektrofotometricky
prevodnik. Spektrofotometricky prevodnik konvertuje opticky signal na prvotné sekvencné
Udaje. NajcastejSie pouzivané vinoveé dlzky su tieto:

- 200 - 300 nm stredné ultrafialové Ziarenie
- 300 - 380 nm v blizkosti ultrafialového ziarenia
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- 380 - 750 nm viditelné Ziarenie
- 750 — 2500 nm v blizkosti infracerveného ziarenia
- 2,5-10 um stredné infracervené ziarenie

Zo spominanych spektrofotometrickych technik mozno najuzitocnejSiu techniku analyzy
potravin oznacit za blizku infracervend spektrometriu (NIR), pretoze vyhodnocuje
prekryvajuce sa absorpcné piky, ktoré zodpovedaju chemickym vazbam C-H, O-H a N-H.
Jednoduchost a rychlost su hlavnou vyhodou NIR spektrometrie, pretoze zvycajne nie je
potrebna priprava vzorky a ¢as potrebny na analyzu je zvycajne kratsf ako 1 minGta. Dalou
vyhodou NIR spektrometrie je, Ze umoznuje niekolko identifikacii zloziek sucasne. NIR
spektrometria je tiez dobrou volbou pre analyzu potravinarskych vyrobkov s vysokou
vlhkostou (Morawski, 2008)

Prakticka préca:

Princip absorpcie svetla, UV-VIS spektrofotometria
Material a zariadenia:

. Roztok uhli¢itanu sodného ¢ = 0,005 M

. Konzsky standardny (zasobny) roztok cerveny (10 mg v 100 ml), neznama vzorka

. 10 ml odmerné banky

. Automaticka pipeta 100-1000 u

. Automatické pipetove Spicky

. Misy

. UV-VIS spektrofotometer

. Pasteurove pipety, bunicita vata, odpadova kadicka, injekéna striekacka s

destilovanou vodou a etanolom

Cielom praktickej prace je:

Pochopenie principu  UV-VIS spektrofotometrie, stanovenie absorpcného maxima
standardnej vzorky (Amax), vytvorenie kalibracnej krivky pri Specifikovanom absorpcnom
maxime, stanovenie koncentracie urcitej zIUceniny v neznamej vzorke, vypocty koncentracie.

Procedura:

Stanovenie absorpného maxima:

Najprv zapnite spektrofotometer UV-VIS, aby ste sa zahriali. Zvycajne je bezné zapnut
spektrofotometer najmenej 30 minut pred meranim kvoli zahrievaniu lamp. Pripravené
kyvety dokladne oplachnite destilovanou vodou a malym mnozstvom roztoku uhlicitanu
sodného. Potom ich napInte roztokom uhlicitanu sodného na objem 3/4 a vonkajsi povrch
opatrne ocistite destilovanou vodou (etanolom) a celulézovou vatou. Dbame na to, aby sme
sa nedotykali oblasti, cez ktord bude U prechadzat. Zanechanie stopy po koncekoch prstov
na kyvete sa modze prepletat a ovplyvnit vysledky. Cisté a suché kyvety sa spravne umiestnia
do spektrofotometra. Prva kyveta sa umiestni do referencnej polohy (to znamena slepa
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vzorka) a druha do pracovnej polohy. Spektrofotometer resetujeme na vinové dizky 450-
550 nm. Po resetovani vyberte pracovnu kyvetu a nalejte jej obsah do odpadovej kadicky.
Pracovnu kyvetu oplachnite destilovanou vodoul.
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Potom sa pipetou prenesie 1 ml standardného roztoku Konga do 10 ml odmernej banky a
doplnf sa roztokom uhlicitanov po znacku. Pracovnu kyvetu oplachnite malym mnozstvom
pripraveného roztoku, aby ste zabranili riedeniu. Potom naplnte kyvetu tymto roztokom na
objem 3/4 a opatrne ocistite vonkajsi povrch destilovanou vodou (etanol) a celulézovou
vatou. Vlozte pracovnu kyvetu do spektrofotometra a zacnite meranie. Na vyhodnotenie
absorpcného maxima zaznamenavame absorbanciu od 450 nm do 550 nm s intervalom 5
nm. Meranie opakujte 3-krdt. Potom z nameranej absorbancie vyberieme vinovi dizku
absorp¢ného maxima. Pri tejto vinovej dizke meriame zvys$ok vzoriek.

Kalkulacia:

Namerané absorbancie a vinové dizky vyjadrite v tabulkovej forme. Urobi sa stredna a
smerodajna odchylka zaznamenanych absorbancii. Znazorni sa priemerné absorbancie (0s
y) a ich vinové dizky (os x) do grafu (¢iarovy typ grafu). Stanovte, pri ktorej vinovej dizke
bola absorbancia najvyssia (absorpcné maximum Amax).

Kalibracna krivka a stanovenie koncentracie neznamej vzorky:

Napipetujte zo Standardného (zasaditého) roztoku do 10 ml odmernych baniek v objeme
0,5 ml; 1,0 ml; 1,5 ml; 2,0 ml a 2,5 ml a doplInif sa roztokom uhlicitanu sodného po znacku.
Potom zmeriame absorbanciu kazdého roztoku kalibracnych séril. Nakoniec zmeriame
absorbanciu neznameho roztoku. Kazdy roztok meriame 3 krat. Kalibracné série meriame
od najnizSej koncentracie po najvyssiu. Vsimnite si zmeny farieb.

Kalkulacia:

Najprv vypocitajte koncentracie standardnych kalibracnych sérii v g/ml. Predpokladana
koncentracia standardného zasobného roztoku a objem pipetovany do 10 ml odmernych
baniek. Nameranu absorbanciu a pre ne vypocitané koncentréacie vyjadrite vo forme tabulky.
Vypocita sa stredna hodnota a smerodajna odchylka od nameranej absorbancie
kalibracnych sérii. Priemerna absorbancia kalibracnych sérii sa znesie do bodového grafu,
kde os y je absorbancia a os x je koncentracia v g/ml. Vytvorte regresnu rovnicu a faktor
spolahlivosti. Vypoditajte koncentraciu neznamej vzorky z regresnej rovnice. Pre kazdu
absorbanciu neznamej vzorky vypocitajte koncentraciu a vypocitajte strednd a smerodajnu
odchylku od vypocitanych koncentracif.

Prakticka praca:
Stanovenie spektrofotometricky kyseliny L-askorbovej
Hlavny:
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Po extrakcii kyseliny askorbovej zo skisobnej vzorky roztokom kyseliny metafosforecnej a
kyseliny octovej sa kyselina askorbova redukuje farbivom 2,6-dichlérfenoldofenol. Nasledne
sa nadbytocna farebna zlucenina extrahuje xylénom a jej prebytok sa stanovi
spektrofotometricky, merajuc pri vinovej dizke 500 nm.

Chemikalie:
e Extrakcny roztok: roztok kyseliny metafosforecnej a kyseliny octovej v koncentracii
30 g/l

e Roztok 2,6-dichlorfenolindofenolu s koncentraciou 250 mg/I

e TImivy roztok: octan sodny/kyselina octova s pH 4,0

o Xylén

e Na kalibraciu: Standardny roztok kyseliny askorbovej v koncentracii 1 g/I

Postup (vlastna vzorka):

e Napipetujte 5 ml vlastnej vzorky do 50 ml odmernej banky a doplnte extrakénym
roztokom po znacku.

e Napipetujte 0,25 ml zriedenej vzorky do plastovej skimavky.

e Potom sa prida 0,25 ml timivého roztoku, 1,5 ml 2,6-dichlérfenolindofenolu a 5 ml
xylenu.

e Po pridani xylénu sa skimavky intenzivne pretrepavaju 10 sekund a potom sa
odstreduju (3 minuty, 3500 ot / min).

e Potom sa meria absorbancia hornej xylénovej vrstvy pri 500 nm voci xylénu.

Postup (kalibracné série):

e <Pripravte zasobny roztok kyseliny L-askorbovej (1 g/l).

e Okrem toho sa pripravuje mnozstvo standardov so zlozenim v rozmedzi 0,1-0,6 mg
/ ml.

e Napipetujte 0,25 ml standardu, 0,25 ml timiveho roztoku, 15 ml 2,6-
dichlorfenolindofenolu a 5 ml xylénu do plastovych skimaviek.

e Po pridani xylénu sa skimavky intenzivne pretrepavaju 10 sekind a potom sa
odstreduju (3 minuty, 3500 ot / min).

e Potom sa meria absorbancia hornej xylénovej vrstvy pri 500 nm voci xylénu.

Kalkulacia:

Koncentracia kyseliny L-askorbovej sa vypocita z regresnej rovnice kalibracnej krivky.
Vysledok sa potom vynasobi zriedovacim faktorom (x10). Zlozenie kalibracnych sérif je
uvedené v tabulke 2.

Chemickeé pripravky:

Roztok kyseliny metafosforecnej a kyseliny octovej v koncentréacii 30 g/l

15 g kyseliny metafosforecnej sa rozpusti v 200 ml vody a 40 ml [adovej kyseliny octovej a
doplni sa destilovanou vodou v 500 ml odmernej banke po znacku. Roztok sa uchovava v
chladnicke.

Roztok 2,6-dichlérfenolindofenolu v koncentracii 250 mg/I
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V 100 ml odmernej banke sa rozpusti 25 mg sodnej soli 2,6-dichlorfenolindofenolu v 75 ml

teplej destilovanej vody obsahujucej 21 mg hydroxidu sodného. Potom sa doplni vodou po

znacku. Roztok sa uchovava v chladnicke a pravidelne sa pripravuje Cerstvy.

Tlmivy roztok octanu sodného/kyseliny octovej s pH 4,0

30 g bezvodého octanu sodného sa rozpusti v 70 ml destilovanej vody a 100 ml [adovej

kyseliny octovej.

Zasobny roztok kyseliny L-askorbovej s koncentraciou 1 g/l

Pripravi sa rozpustenim 100 mg kyseliny askorbovej v 100 ml odmernej banke doplnene;
extrak¢nym roztokom.
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Tabulka 2. Zlozenie kalibraénz’ch sérif (v 10 ml odmemz’ch bankach)
Koncentracia (mg/ml) Zésobnz’ roztok (1 g/l) vml Extrakénz roztok v ml

0,1 10 9,0
0,2 2,0 8,0
0,3 3,0 7,0
0,4 4,0 6,0
0,5 5,0 5,0
0,6 6,0 4,0
Viskozita

Viskozita je ddlezitou vlastnostou potravinarskej komodity, pretoze méze byt spojena aj s
prijmom potravy. Podla Udajov z literatlry zvysena viskozita potravy znizuje prijem potravy
a potlaca chut do jedla. Tento faktor sa vysvetluje s moznostou, ze zvySenie viskozity
potravin oneskoruje rychlost vyprazdnovania zaludka. V désledku toho sa pocit sytosti (pocit
plnosti) predlzuje s oneskorenym vyprazdnovanim zalidka. Kedze zvysSenie viskozity
potravin ovplyvhuje pocit plnosti, ovplyviuje alebo moduluje aj postprandialnu glykemicku
a inzulinovd odpoved (Zhu et al., 2013).

So studentmi je potrebné prediskutovat tieto otazky:

- Coje viskozita? Viskozita a potravinarska veda.

- Aka vztahova rovnica) vyjadruje spravanie viskoznej kvapaliny?
- Akeé typy viskozit mame?

- Co je newtonovska a nenewtonovska tekutina, rozdiely?

- Ako rozdelime nenewtonovské Iatky?

- Aké typy viskozimetrov mame?

Moznost vyroby jedlych obalov. Matrice, ktoré mozno pouzit na vyrobu jedlych obalov.
Aky je princip polarimetrie?
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Prakticka Cast:

Meranie viskozity - newtonovskd a nenewtonovskd tekutina

Koncentrovana destilovana voda s cirokovou mukou - odmerajte 3 g sypkej suroviny do 100
ml destilovanej vody a privedte do varu. Varte 1 minUtu, potom vyberte zmes a nechajte
vychladnut na izbovu teplotu.

Meranie na rotacnom viskozimetri:

Po uvedeni rotacného viskozimetra do prevadzky zaznamenajte dynamickd viskozitu od
najnizsich otacok po najvyssie otacky. Zaznamena sa rychlost a zodpovedajuce dynamické
viskozity (mPa.s). Kazda kvapalina sa musi merat dvakrat. Musi sa merat aj teplota kvapaliny.

Vysledky musia byt spracované nasledujucim spdsobom:

Z nameranych viskozit pre zodpovedajucu rychlost sa vypocita priemerna a Standardna
odchylka. Pre kazdu kvapalinu sa vytvori graf, v ktorom su vynesené priemerné hodnoty
merani (y = dynamicka viskozita, x = rychlost) a odchylky. Z priebehu funkcie sa urcuje, ¢i je
merana kvapalina newtonovska alebo nenewtonovska tekutina. Ak ide o newtonovsku
tekutinu, stanovi sa jej stredna hodnota dynamickej viskozity. Ak ide o nenewtonovsku
tekutinu, z priebehu funkcie sa urci, ¢i ide o pseudoplastickd alebo dilatacnu tekutinu.

Z tejto rovnice urcime hodnotu n
n=mbDn"1

Kde n je zdanliva viskozita (mPa), m je konstanta a D je deformacna rychlost (rpm).
Pre n <1 je latka pseudoplasticka, v pripade n>1 je to dilatacna kvapalina.

Texturalne vlastnosti potravin a zariadeni pouzivanych na meranie
textrnych vlastnosti potravin

Kvalita a najma prijatelnost potravinarskych komodit, Cerstvych aj spracovanych komodit,
Casto suvisi s texturalnymi vlastnostami. Texturalne vlastnosti casto predstavuju kltucove
atributy kvality. AtribUty textlry sa pouZzivaju na nasledujuci odhad a monitorovanie:

- Hodnota potravin

- Kvalita kontroly

- Pripravenost na zber

- Vplyv manipulacie po zbere urody

- Vplyv spracovatelskej operacie

- Trvanlivost

- Preferencie a prijatelnost spotrebitelov (Chen a Opara, 2013).
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Bola vyvinuta Siroka skala inStrumentalnych testov na hodnotenie réznych potravinarskych
komodit, ktoré slizia ako vyskumné nastroje alebo na posudenie Struktdry potravin pocas
priemyselného spracovania potravin. Vyber nastroja urcite zavisi od jeho nakladov a
dostupnosti 0séb, ktoré ho mézu prevadzkovat (Chen a Opara, 2013). Textlru potravin
mozno definovat s reologickymi a Strukturalnymi atribdtmi, vratane geometrickych a
povrchovych, vnimanych mechanickymi, hmatovymi, vizualnymi a sluchovymi receptormi
(Lawless a Heymann, 1998).

Instrumentalne meranie textury potravin sa vyvija aj vdaka prekonaniu obmedzenf
senzorickej analyzy. Dévod mozno ngjst aj v tom, Ze textlra potravin vnimana spotrebitelom
zavisi od mechanického spravania potravin v Ustach. InStrumentalne meranie textury pouzité
v experimentoch mozno rozdelit takto:

- Zakladné skusky
Vyvijaju ich vedci a inzinieri, ktori chcl merat stavebné materialy. Tieto testy
zvyCajne nie sU uzitoné na meranie zmyslov potravy v Ustach.

- Empirické a imitativne instrumentalne testy
Tieto testy su vyvinuté a pouzivané pri kvantifikacii vlastnosti textdry potravin
(Chen a Opara, 2013).

Minimalny pocet vzoriek, ktoré sa musia analyzovat, aby sa poskytla Co najobjektivnejsia
analyza, je najmenej pat opakovani. Medzi inStrumentalnou texturalnou analyzou potravin
existuje skupina metdd patriacich k destruktivnym metddam:

- Trojbodova skuska ohybom
Metdda sa aplikuje tak, ze sila je sustredena na stred vzorky, az kym neddjde
k zlomenine. Metéda sa pouZiva na vzorky, ako su susienky, zemiakové
lupienky a kukuricné lupienky (Chanier at al., 2007; Rojo a Vincent, 2009;
James a kol., 2011).

- Skuska jednohrannym vrabkovanym ohybom (SENB)
Cely test je zaloZzeny na vzorke medzi dvoma podporovanymi kovadlinami.
Zarez sa vytvori v strede vzorky tretou kovadlinou, az kym neddjde k
zlomenine. Prikladom potravinarskych komodit, na ktoré mozno test pouzit,
su susSienky a jablka (Chen a Opara, 2013).

- Skuska kompresiou a prepichnutim
Toto je najbeznejsia pouzita inStrumentalna analyza textlry potravin, pretoze
vzorky potravin mézu byt tuhé alebo polotuhé. Analyzovanymi vzorkami
mo&zu byt gély, jablkové krdzky, kukuricné lupienky, syr, strdhanka, mrkva, kivi,
zemiakové platky, obilniny atd. Test textdry sa méze vykonat na celych
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plodoch alebo castiach ovocia v zavislosti od typu experimentu alebo
mnozstva vzoriek (Rolle et al,, 2012). Sondy maju pre oba testy zvycajne
valcovity tvar. Rozdiel je v priemeroch hlav, pri testoch vpichu je priemer hlavy
zvycajne pod 11 mm, dokonca 1 mm maly (nieco ako ihla). Tieto metddy su
zvycajne Standardnymi metddami na hodnotenie pevnosti ovocnej duziny.

- Test stresovej relaxacie
Tento test sa zvycajne vykonava na UcCely analyzy viskoelastickych atributov
polotuhych potravin. Prikladmi sd ryby, syry, klobasa a cesto z muky.
Principom metddy je, Ze vzorka je stlacena (kompresia trva do urcitého
ocakavaného napéatia) pri urcitej rychlosti, zatial Co sila sa zaznamenava pocas
relaxacie (Cas sa zvyCajne pohybuje od 1 minuty do 10 minut).

- Skuska smykovou silou spolocnosti Warner-Bratzler (WBSFT)

WBSFT je najcastejsie pouzivany inStrumentalny texturalny test na hodnotenie
jemnosti masa. Metodda bola vynajdena v roku 1930 a stale sa siroko pouziva
na réznych texturalnych zariadeniach (TAXT, Instron atd.) (Chen a Opara,
2013). Principom testu je, ze vzorka masa je strihana kolmo v orientacii
svalovych vlakien (Destefanis et al, 2008). Maximalna Smykova sila je
najuvazovanejsim parametrom v teste Smykovej sily spolocnosti Warner-
Bratzler (Chen a Opara, 2013).

- Kombinacia skusok mechanickych a akustickych metod
Tieto testy sa pouzivaju hlavne pre tvrde, chrumkavé a chrumkavé
potravinarske komodity, kde sa meria ich krehké lomoveé spravanie a ostry
zvuk. Tieto atributy potravinarskych komodit Uzko sdvisia s ich texturalnymi
vlastnostami. Vyssie opisané skusky (kompresné, prienikové a trojbodove
skusky ohybom) su kombinované so stanovenim akustického signalu.
Kombinacia mechanickych a akustickych skisok bola Uspesne pouzita aj na
meranie chrumkavosti jablk. Tieto testy sa vykonavaju aj sondou vlozenou do
vzorky potravin a merajucou vibracie (Taniwaki a kol.,, 2006). Touto metddou
sa hodnotia tieto potravinarske komodity: hranolky, hruska, listy kapusty,
hroznova duzina a tomel (Chen a Opara, 2013).

- Imitacné metody
Imitacné metddy tiez patria k destruktivnym metddam, pretoze napodobriujd
proces hryzenia pocas jedenia. Tieto metody sa casto nazyvaju "zubné
metddy" (Jiang et al.,, 2008). Na vykonavanie tychto metdd sa casto pouzivajud
zubné sondy, pretoze cielom je ziskat vysledky korelujuce s ludskym
vnimanim v Ustach. Na vykonavanie tychto metdd sa niekedy pouzivajl aj
umelé sliny. Hodnotené vzorky potravin su casto potravinarske komodity na
baze Skrobu.

- Iné destruktivne metody
Mb&zu sa pouzit tieto metddy: metdda separacie tahom sondy (meranie
lepivosti tekutych potravin), Smykovy test rezania (meracie bunky drzané
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stupni a rezna sila potravin, zvycCajne Cerstvych potravin), trakcna skuska
(meranie zakladnych mechanickych vlastnosti potravinarskych komodit pocas
urcitého casu) (Chen a Opara, 2013).

Nedestruktivne metddy testovania Cerstvych a spracovanych potravinarskych komodit su
velmi ddlezité pre monitorovanie a kontrolu kvality vyrobkov. Tieto metody zahfnajd
mechanické techniky, ktoré meraju kvazistatickl deformaciu sily a reakciu na naraz (Chen a
Opara, 2013).

Publikovane experimenty naznacuju, ze existuju dva hlavné nastroje pouzivané na meranie
texturalnych vlastnosti réznych potravinarskych komodit (vratane tuhych a polotuhych
druhov potravin):

- Analyzator textur (TA) (Stable Micro Systems Ltd.). Pouzivaju sa tieto modely:
TA-XT2i, TA-XT2 a TA. XT plus. DAKUJEM. XT plus s podla literatdry Gdaje
najoblUbenejsie v experimentoch s textUrami potravin.

- Testovaci stroj Instron (Instron Ltd.)

DAKUJEM. Pristroj XT plus je v porovnani s pristrojom Instron viac zamerany na analyzu
textUry potravin a pouziva sa v akademickej aj priemyselnej oblasti. Pristroj Instron mozno
definovat ako vseobecnejsi a profesionalnejsi pristroj na meranie mechanickych vlastnostf
roznych materialov (Chen a Opara, 2013).

Prakticka cast:

Testovanie obalového materialu:

Odstrante jedly obal z Petriho misky pomocou ruk a Spachtle. Snazte sa obal nerozbit.
Potom z obalu vystrihnite 3 prizky s rozmermi 1x5 cm. Pri rezani davajte pozor, aby ste
obal nedeformovali alebo nenatiahli. Pasy polozte na filtracny papier. Tento postup opakujte

s inymi obalovymi materialmi. Potom pouzite texturometer na meranie textury kazdého
pruzku.

Polarimetria

Principom polarimetrie je merat rozsah, v akom urcita latka interaguje s rovinnym
polarizovanym svetlom. Rovinné polarizované svetlo je definované ako svetlo pozostavajuce
z vibrujlcich vin iba v jednej rovine. Kvantifikacia réznych cukrov, sacharidov sa ¢asto meria
pomocou polarimetrie (Caprita et al., 2014).
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Prakticka préaca:

Polarimetrické stanovenie Skrobu podla Ewersa

Metdda:

2,5 g muky sa umiestni do 100 ml odmernej banky a prida sa 20 ml 1,124% kyseliny
chlorovodikovej. Obsah banky sa dokladne premiesa a steny sa oplachnu dalsimi 25 ml
zriedengj kyseliny chlorovodikovej. Banka sa potom umiestni do vriaceho vodného kuipela
presne na 15 minut a obsah banky sa miesa kazdé 3 minuty. Po 15 mindtach sa banka vyberie
z vodného kupela, prida sa dalsich 20 ml kyseliny chlorovodikovej a ochladi sa. Obsah banky
sa vyciri 3 ml Carrezovho cinidla | a 3 ml Carrezovho cinidla Il. Po vycireni doplnte vodou
po znacku, dokladne premiesajte a prefiltrujte.

Meranie na polariztore:

- Polarimeter uvedte do prevadzky najmenej 5 minut pred meranim.

- Kyvetu oplachnite najskér vodou a potom malym mnozstvom vzorky. Potom
ju naplnte vzorkou az po okraj (na konecné doplnenie pouzivame Pasteurovu
pipetu). Kyvetu prikryte sklickom a podlozné sklicko upevnite zavitom tak, aby
neunikla ziadna tekutina. Kyvetu vycistite, posunte a vyslednd vzduchovu
bublinu preneste do sférickej Casti kyvety.

- Pred meranim na polarimetri nastavte ciselnikom 0 °. Potom opatrne viozte
kyvetu do polarimetra. Pomaly otacajte nastavovacim volicom a sledujte
kruhové pole v okulari. Vsetky 3 Casti zorného pola maju rovnaké oranzove
svetlo. Potom odcitajte rotaciu na vahach na oboch stranach polarimetra.
Stupne citané na oboch stranach by sa mali zhodovat.

- Pocas dalSieho merania rozmazte polarimeter a znova vyhladajte polohu, v
ktorej su vsetky Casti zorného pola rovnako osvetleneé oranzovou farbou.
Meranie by sa malo vykonat aspon v 3 opakovaniach kvoli presnosti a
Statistickej analyze.

Obsah soli v potravinarskych komoditéch

Objav pouzitia soli pri konzervacii potravin bol podla udajov z literatdry vynalezom (pred
5000 rokmi) Cihanov. Existuje tieZ odhad, Ze ludia konzumovali menej ako 0,25 g soli denne
niekolko milionov rokov. Po zisteni, Ze sol sa da ucinne vyuzit na konzervaciu potravin, sa
prijem soli neustale zvysuje. Podla literarnych udajov bola maximalna Uroven prijmu sodika
dosiahnuta v roku 1870. Vynalez chladniciek mierme znizil prijem soli, ale spracované
potraviny (zvycCajne vysoky zdroj sodika) su pre spotrebitelov vysoko prijatelné, co opat
viedlo k zvyseniu prijmu soli. Samozrejme, v strave zapadnych a azijskych krajin existuju
rozne zdroje soli. Hlavny zdroj sodika v zapadnych krajinach pochadza zo spracovanych
potravin a reStauracii, v azijskych krajinach pochadza hlavny zdroj sodika zo soli pridanej
pocas pripravy kulinarskych jedal doma. Celkovy denny prijem soli sa odhaduje na9 g az 1




Co-funded by the
Erasmus+ Programme
of the European Union

g (Brown a kol., 2009; On a Macgregor, 2010; Leong a kol., 2016; Rodrigues a kol., 2016;
Dordevic et al., 2018).

Stanovenie obsahu sodika
Nasledujlca analyza sa zvyCajne pouziva na stanovenie obsahu sodika:
- lon-y
- Postup Mohrovej titracie
- Postup Volhardovej titracie
- Indikatory testovacich pruzkov
- Atdmova absorpcna spektroskopia
- Opticka emisna spektroskopia s indukéne viazanou plazmou

Tieto metddy su oficialnymi metddami pre rozne komodity. Indikatory iénovo selektivnej
elektrody, Mohrovej titracie, Volhardovej titracie a testovacich prizkov su urcite rychlejsie a
lacnejSie analyzy, aj ked nie su také presné, ked sa na priamy odhad obsahu sodika pouZzije
atdmova absorpcnéa spektroskopia a opticka emisna spektroskopia s indukcne viazanou
plazmou (Nielsen, 2017).

Principom Mohrovej metddy alebo Mohrovej titracie je kvantifikacia chloridovych iénov, nad
ktorymi sa vypocitavaju iony sodika. Dusicnan strieborny sa pouziva na titraciu vzorky
obsahujucej chloridy. Striebro z dusicnanu strieborného vytvara komplex s dostupnym
chloridom a potom striebro reaguje s chromanom (ktory sa pridava do vzorky) za vzniku
oranzovo sfarbeného chromanu strieborného. Objem dusicnanu strieborného pouzivany
do vytvorenia oranzovo sfarbeného chromanu strieborného sa pouziva na vypocet obsahu
sodika vo vzorke (Nielsen, 2017).

Pocas Mohrovej titracie je potrebné vziat do Uvahy nasledujuce opatrenia:

- Pouzivanie rukavic a ochrannych okuliarov

- Chréman draselny méze byt nebezpecny pre citlivd pokozku

- Krystalicky AgNO3 a jeho roztoky vytvaraju tmavohnedé Skvrny v dosledku
fotorozkladu soli na kovové striebro. Zmena farby nici laboratérny nabytok a
Zivotné prostredie. Rozliatie roztoku by sa malo okamzite Spongiou a potom by
sa spongia mala dokladne oplachnut pri umyvadle. Plocha by mala byt potom
oplachnutd a vymopovana najmenej 3-4 krat cistou Spongiou. Vsetky pipety,
byrety, banky, kadicky atd. by sa mali po pokusoch oplachnut, aby sa zabezpecilo
odstranenie vsetkého zvyskového AgNO3.

Volhardova metdda sa pouZziva na stanovenie anionov chloridov v réznych potravinach.
Principom metddy je pridanie nadbytku roztoku dusicnanu strieborného do analyzovane;
vzorky. V doésledku toho sa chlorid strieborny kvantitativne vyzraza. Na stanoveni




Co-funded by the
Erasmus+ Programme
of the European Union

koncentrécif chloridov sa pouziva spatna titracia nadbytku ionov striebra. Spatna titracia sa
vykonava roztokom tiokyanatu, zatial co kamenec zelezity sa pouziva ako indikator (Haouet
a kol., 2006).

Prakticka préaca:

1. Princip stanovenia soli podfa Mohra

2. Princip urcovania soli podla Volharda
Volhardova metdda je metdda nepriamej alebo spatnej titracie, pri ktorej sa nadbytok
standardného roztoku dusicnanu strieborného prida do roztoku vzorky obsahujuceho
chloridy. Nadbytok striebra sa potom spatne titruje Standardizovanym roztokom tiokyanatu
draselného alebo amonneho s indikatorom zelezitym ionom.

Stanovenie soli podla Mohra

Metdda

Vzorky: korenie korenie s vysokym a nizkym obsahom soli

Navazte 1 g vzorky vyrobku do kadicky a kvantitativne preneste do 200 ml kadicky so 100
ml horucej destilovanej vody. Produkt sa premiesa v banke a necha sa extrahovat 30 minut.
Potom pridajte 5 ml Carrezovho cinidla | a Il a po vycireni doplite vodou po znacku a
prefiltrujte cez skladany filter. Napipetujte 25 ml filtratu do titracnej banky a pridajte 50 ml
destilovanej vody. Potom pridajte niekolko kvapiek fenoltaleinu do banky a neutralizujte
0,25 M NaOH na pH priblizne 7. Skontrolujte pH lakmusovym papierikom. Potom pridajte
do vzorky 1ml'5 % chrémanu draselného a titrujte 0,05 M Standardnym roztokom dusi¢nanu
strieborného do trvalej Cervenkastej farby. Titrujte v troch replikatoch.

Kalkulacia
Obsah chloridov sa vypocita ako chlorid sodny v % podla vzorca:

x (%) = V'TM'C'X—:*OJ

kde V je objem Standardného roztoku dusicnanu strieborneho v ml; ¢ je koncentracia
standardného roztoku dusicnanu strieborného v mol / |; M je molarna hmotnost NaCl (58,
45 g / mol); V1 je objem vodného extraktu vzorky v ml; V2 je objem filtratu pouzitého na
analyzu v ml; m je hmotnost vzorky v g. Vysledok a SD sa zaokruhlia na dve miesta za nulou.

Stanovenie kyslosti horcice

Metdda

PInotucna a kremzska horcica

Pomocou injekcnej striekacky navazte 20 g vzorky do skla, pridajte 100 ml destilovanej vody
a homogenizujte, potom preneste s dalsimi 100 ml do 200 ml odmernych baniek a doplnte
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destilovanou vodou po znacku. Potom prefiltrujte obsah banky, odstrante prvd cast filtratu
a pokracujte vo filtracii. Po filtracii sa odmeria 100 ml filtratu do kadicky a titruje sa
standardnym roztokom 0,1 M NaOH s pouzitim pH metra na pH 8,1. Zanedbavajte
standardizaciu meracieho roztoku. Stanovenie sa vykona v dvoch replikatoch.

Kalkulacia

Percento kyseliny octovej v horcici sa vypocita pomocou vztahu:
x (%) = a-0,06005

kde o je spotreba Standardného roztoku hydroxidu sodného. Zaokruhlite vysledok a SD na
dve miesta za nulou.

Hodnotenie
Uvedte kyslost horcice a porovnajte experimentalne vysledky s legislativou.

Stanovenie obsahu cukru

Obsah cukru v potravinarskych komoditach mozno urcit pouzitim réznych technik. Zvycajne
sa pouzivaju tieto neselektivne metody:

- Titracné metddy (pouzivané na stanovenie redukovanych cukrov, neselektivna
metoda)

- Refraktometrické metddy (pouzité na odhad celkového mnozstva cukru,
neselektivna metdda)

Z0 selektivnych metdd pouzivanych na stanovenie réznych cukrov sa najcastejsie pouzivaju
tieto metody:
- Infracervena spektroskopia (Ramasami et al., 2004)
- Kvapalinova chromatografia s detektorom indexu lomu (Kamal a Klein, 2011) a
hmotnostna spektrometria (Kubica et al., 2012)
- Plynova chromatografia s plamenovo-ionizacnym detektorom (Adams et al,
1999) a hmotnostna spektrometria (Medeiros a Simoneit, 2007).

Samozrejme, vyber technik zavisi od mnohych faktorov, vratane laboratérneho vybavenia a
vzdelania zamestnancov.
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Prakticka préaca:

Stanovenie redukujucich cukrov podfa Bertranda

Chemikalie:

Fehlingovo riesenie |,

Fehlingovo riesenie I,

manganistan draselny (c = 0,02 mol/l),

kyselina sfrova (c = 3 mol/l),

krystal kyseliny Stavelovej. p.a. dihydrat, roztok siranu zelezitého.

Metodar:

Najprv sa vypocita hmotnost dihydratu kyseliny stavelovej potrebna na pripravu 100 ml
roztoku s koncentraciou 0,05 mol/I. Navazte vypocitané mnozstvo na Styri desatinné miesta,
kvantitativne preneste do 100 ml odmernej banky, rozpustite a doplnte vodou po znacku.
Napipetujte 10 ml tohto Standardného roztoku do titracnej banky, okyslite 5 ml roztoku
kyseliny sirovej a pridajte priblizne 1 ml Standardného roztoku manganistanu z byrety.

Titracnd banka sa zahreje na teplotu pribliine 60 °C a po odfarbeni roztoku pokracuje titrécia az do prvej
svetloruzovej farby, ktora je stabilna najmenej 30 sekdnd. Titracia sa vykona trikrat.

Pomocou hodndt stechiometrickych reakcnych koeficientov vyjadrite pomer hmotnostnych
mnozstiev oboch reaktantov, n (KMnO4) / n (COOH) 2) v bode ekvivalencie a vypocitajte
presny koncentraciu manganistanu draselneho. Stanovte strednd a smerodajnu odchylku
od vypocitanych koncentréacil.

Priprava extraktov
Ukazky: Lanové kolace

Metdda:

Dostatocné mnozstvo vzorky sa homogenizuje v trecej miske a 5 g homogenizovanej vzorky
sa odvazi na 2 az 3 desatinné miesta v 250 ml kadicke. Davka sa potom zmiesa so 100 ml
destilovanej vody a vzorka sa pomelie pomocou mieSaca. Zmes sa potom prefiltruje cez
niekolkokrat zlozenu gazu.

Napipetujte 20 ml Fehlingovho roztoku I a 20 ml Fehlingovho roztoku Il do 100 ml
Erlenmayerovej banky, zmes sa zahreje na priblizne 60 °C, prida sa 10 ml filtratu a
magnetického miesadla a zmes sa zahreje dalej do varu. Var by mal byt mierny a udrziavany
presne 2 minuty. Po 2 minutach varu ochladte banku pradom studenej vody. Obsah banky
sa kvantitativne prefiltroval pod znizenym tlakom cez Buchnerov lievik s filtracnym papierom
so SirSim priemerom ako Buchnerov lievik tak, aby zrazenina prilnula len k filtracnému
papieru. Oxid mednaty by nemal byt vystaveny vzduchu, aby sa zabranilo oxidacii. Nakoniec
sa zrazenina dokladne premyje hordcou vodou. Zrazeninovy filter sa vyberie z Bucherovho
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lievika a vlozi sa do Erlenmayerovej banky (300 ml) obsahujucej 40 ml roztoku siranu
zeleziteho. Erlenmayerova banka sa potom zahrieva na horucej platni az do zrazeniny
Rozpusta. Obsah banky sa potom okamzite titruje Standardnym roztokom manganistanu
draselného. Vykonajte svoje vlastné urcenie 2 krat.

Kalkulacia:

Spotreba 1 ml roztoku manganistanu draselného s koncentraciou 0,020 mol/I zodpoveda
3,315 mg redukujlcich cukrov. Stanovte percento redukujicich cukrov vo vyrobku a
smerodajnu odchylku. Urcite percento redukujlcich cukrov v produkte.

Prakticka préca:
Stanovenie diastatickej sily
Vzorky: pSeni¢na muka a raznd muka

Metdda:

Extrakcia amylazy: Navazte 10,00 g vzorky muky, zmieSajte ju s 250 ml destilovanej vody pri
37 °C a mieSajte pri tretej rychlosti tri minuty. Vysledna suspenzia sa prefiltrovala a filtrat sa
pouZil na dalSie stanovenie.

Nasytenie roztoku skrobu: Napipetujte 50 ml roztoku skrobu do 100 ml odmernej banky.
Pridajte 5 ml timivého roztoku a zohrievajte 10 minut pri teplote 37 °C. Potom sa do banky
prida 2,5 ml filtratu a umiestni sa do vodného kipela ohriateho na 37 °C. na 1 hodinu. Po
uplynuti tejto doby sa enzymaticka aktivita zastavi pridanim 2 ml roztoku hydroxidu
sodného, banka sa doplInf destilovanou vodou po znacku a obsah banky sa dobre premiesa.
Redukcia jodu vyslednymi cukrami: Napipetujte 50 ml roztoku zo 100 ml banky do 300 ml
Erlenmayerovej banky a pridajte 25 ml odmerného roztoku jodu a 3 ml roztoku hydroxidu
sodneho. Banku uzavrite a nechajte stat 15 minut. Reakcia sa potom ochladi pridanim 4,5
ml roztoku kyseliny sirove;j.

Titracia nepouzitého jodu: Nepouzity jod sa okamzite titruje Standardnym roztokom
tiosiranu sodného, az kym sa farba roztoku nezmeni z modrastého ténu na krémovo zItu
farbu, ktord zostane nezmenena aspon jednu minutu.

Slepy pokus: Napipetujte 50 ml roztoku skrobu do 100 ml odmernej banky a zahrievajte v
termostate 10 minut pri teplote 37 °C. Potom pridajte 2,5 ml filtratu a 0,3 ml roztoku
hydroxidu sodného do banky a doplnte destilovanou vodou po znacku.

Kalkul4cia:
Diastaticka sila de sa vypocita podla vztahu:

100

DM=(a-b)-34,2- 1

00 —w
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kde a je spotreba volumetrického roztoku tiosiranu v slepom pokuse v ml, b je spotreba
odmerného roztoku tiosiranu pri samostanoveni v ml, w je obsah vihkosti v percentach.
Vysledok je vyjadreny ako celé cislo.

Prakticka préaca:
Stanovenie vlakniny
Vzorky: Tmavy/svetly toastovy chlieb, celozrnna muka je sucastou vyrobku.

Metdda:

Metdda sa vykonava v nasledujucich krokoch:

Najprv je potrebné zvazit hmotnost filtracnych vakov (FiberBags). Potom navazte
vzorku s hmotnostou 1 g do vrecka na vlakno s presnostou na 0,0001 g.

Vzorky FibreBag viozte do karuselu s distancnymi vlozkami. Potom umiestnite
kolotoc do 1-litrovej kadicky bez vytoku s 360 ml 0,13 M kyseliny sirove;j.

Pred zahriatim zapnite kondenzator, ktory ochladi kadicku so vzorkou.
Zahrievajte ho 30 minut. Tento krok je znazorneny na obrazku 2.

Po uplynuti tejto doby (30 minudt) sa zvyskova kyselina sirova zo vzoriek trikrat
premyje vriacou vodou.

Potom sa koloto¢ umiestni do 1-litrovej kadicky s 360 ml 0,23 M hydroxidu
draselného.

Vzorky sa znovu zahrievaju 30 minut.

Po uplynuti 30 minut sa zvyskovy hydroxid draselny zo vzoriek trikrat premyje
vriacou vodou.

Potom vlozte karuselovy pas bez diStancnych vloZiek do susiarne a cez noc suste
pri teplote 105 °C.

Po vysuseni vrecka FibreBag sa vzorky umiestnia na 30 minut do exsikatora.
Wegh FibreBag.

Vlozte vrecka FiberBags do keramickych poharov a spalujte pri teplote 600 ° C
celkovo 4 hodiny.

Potom vlozte vzorky zo susiarne do exsikatora a nechajte vychladnut na izbovu
teplotu.

Vzorky sa odvazia. Stanovte tiez slepé vzorky s prazdnym vreckom FiberBag.
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Obrazok 2. Zahrievaci FibreBag so vzorkami kyseliny sirovej (0,13 M kyselina sirova)

Kalkulacia:
Mnozstvo vlakniny sa stanovi na zaklade tohto vzorca:

Raw fiber =(("_“)_(3_O)*loo (%]

Blank value { - 6—111

Kde:

o = hmotnost vrecka na vlakno v g,

B = hmotnost vzorky v g,

X = hmotnost téglika a vysuseného vrecka na vlakno po vareniv g,
& = hmotnost téglika a popola v g,

( = hodnota prazdneho vrecka na vlakno v g,

W = hmotnost téglika v g G.
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