Oznaczanie kationéw w produktach spozywczych

Instrukcja opracowana w Katedrze Chemii Srodowiska
1. Wstep

Wsérod waznych, pelnigcych w przyrodzie wiele funkcji makroelementéw mozna
wyr6ézni¢ sod i1 potas. Sod jest bardzo powszechnym w przyrodzie pierwiastkiem,
a w organizmie cztowieka petni wiele kluczowych funkcji, szczegolnie w kontekscie regulacji
gospodarki wodnej, natomiast zaburzenia jego stezenia moga prowadzi¢ do wielu powaznych
problemow. Oprocz utrzymywania réwnowagi osmotycznej organizmu Ww plynach
ustrojowych, czyli regulacji objetosci wody w organizmie, a przy tym ochrony przed
odwodnieniem, wsrdd zadan tego pierwiastka mozemy wyrdzni¢ utrzymywanie rownowagi
kwasowo-zasadowej (wspolnie z potasem i chlorem), udziat w przewodzeniu impulséw
nerwowych, a razem z potasem powodujac rdéznic¢ stezen po dwoch stronach blony
komorkowej, umozliwia przenoszenie impulséw oOraz uczestniczy w transporcie glukozy
I aminokwasow przez blony komodrkowe. Zbyt niski poziom sodu w organizmie nazywany
jest hiponatremia, natomiast zbyt wysoki hipernatremia. Wspodlczesnie czesciej jesteSmy
narazeni na hipernatremi¢, ze wzgledu na zbyt duze spozycie soli wraz z produktami
SpoZywczymi.

Obok sodu za prawidtowsg gospodarke wodno-elektrolitowa i kwasowo-zasadowa
organizmu odpowiada réwniez jon potasowy. Potas jest jednym z trzech najwazniejszych
mineratow dla naszego organizmu, jest tez niezbedny dla prawidlowej pracy serca i zapobiega
obrzekom. O braku tego pierwiastka w organizmie mogg tez §wiadczy¢ skurcze migs$ni nog
wystepujace podczas wysitku i upatéw oraz podenerwowanie lub zmeczenie. Potas wystepuje
we wszystkich produktach z wyjatkiem thuszczow 1 cukroéw, natomiast najwicksza jego

zawartos$¢ znajduje si¢ w suszonych owocach, a takze w awokado i1 bananach.

Doskonatym narzedziem do oznaczania opisanych makrosktadnikow w produktach
spozywczych jest kapilarna elektroforeza strefowa. Typowym detektorem uzywanym
w przypadku tej techniki jest detektor UV-Vis. Kationy jednak nie absorbujg promieniowania
z tego zakresu. Rozwigzaniem tego problemu okazuje si¢ by¢ zastosowanie posredniej
detekcji spektrofotometrycznej, ktora wykorzystywana jest w przypadku oznaczania analitow,
ktore nie wykazuja absorbcji promieniowania w zakresie UV-Vis. Taki rodzaj detekcji polega
na tym, ze do elektrolitu podstawowego dodaje si¢ zwigzek, ktory silnie pochlania

promieniowanie.



2. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest sporzadzenie krzywych kalibracyjnych dla kationow sodu i
potasu oraz analiza ilosciowa produktéw spozywczych (woda, wino, napdj izotoniczny oraz

nalewka) za pomocg kapilarnej elektroforezy strefowej z detekcja UV-Vis.
3. Odczynniki i aparatura

- aparat do elektroforezy kapilarnej HP*°CE z detektorem DAD,

- pipety automatyczne,

- probowki polipropylenowe o pojemnosci 1,5 ml,

- 15 mM 4-aminopirydyna o pH 5,8,

- roztwory standardowe chlorku sodu o stezeniach: 0,04; 0,08; 0,15; 0,25; 0,4 pmol/ml,
- roztwory standardowe chlorku potasu o stezeniach: 0,1; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0 pmol/ml,
- woda mineralna, wino, napoj izotoniczny, nalewka,

- woda dejonizowana.
4. Wymagane Srodki ostroznosci:

v" W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronng.
v Roztwordw nie nalezy wdychac i pipetowa¢ ustami.
v' Identyfikacja zagrozen (Klasyfikacja zgodnie z dyrektywami UE 67/548/EWG lub
1999/45/WE):
4-aminopirydyna: - T+ Produkt bardzo toksyczny R28, Xi Produkt draznigcy; R36/38.
v Pierwsza pomoc:
- w razie kontaktu ze skora: sptuka¢ duzg iloscig wody z mydtem.
- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej
powiece.
- w przypadku wystapienia podraznien skontaktowac si¢ z lekarzem.
w przypadku potknigcia NIE prowokowa¢ wymiotow. Nieprzytomnej osobie nigdy

nie podawac nic doustnie. Wypluka¢ usta wodg. Zasiegna¢ porady medyczne;.



5. Wykonanie ¢wiczenia:
1. Sporzadzenie krzywej kalibracyjne;j:

Wykona¢ krzywe Kkalibracyjne dla NaCl oraz KCI. W tym celu podda¢ analizie
elektroforetycznej roztwory standardowe NaCl o stezeniach: 0,04; 0,08; 0,15; 0,25; 0,4
pumol/ml oraz KCl o stezeniach: 0,1; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0 pmol/ml, wykorzystujac

zoptymalizowane warunki elektroforetyczne:

- kapilara krzemionkowa o wymiarach 64,5 cm x 75 pm,

- 15 mM 4-aminopirydyna o pH 5,8,

- hydrodynamiczne wprowadzenie probki poprzez przytozenie ciSnienia 25 mbar przez 20
sekund,

- przyktadane napigcie w celu rozdzielenia 30 kV,

- temperatura kapilary 25°C,

- analityczna dtugos$¢ fali podczas detekcji 240 nm.

Z otrzymanych elektroforegramow odczyta¢ wysokosci i pola powierzchni sygnatow

analitycznych (pikow).
2. Przygotowanie probek produktow spozywczych:

W probdéwkach polipropylenowych wino rozcienczy¢ dziesigciokrotnie, napdj izotoniczny
stukrotnie, a nalewke czterystukrotnie, natomiast probke wody mineralnej odgazowac na tazni
ultradzwigkowej, po czym rozcienczy¢ dwustukrotnie. Tak przygotowane probki poddac
analizie elektroforetycznej w wyzej opisanych warunkach. Odczyta¢ wysokosci 1 pola

powierzchni otrzymanych pikow.
6. Opracowanie wynikow

a) Metoda najmniejszych kwadratow wykresli¢ krzywe Kkalibracyjne, wyznaczy¢ ich rownania

oraz wspotezynniki korelacji R,

b) Wyliczy¢ doktadnos¢ (wyrazong odzyskiem) dla poszczegolnych stezen krzywej
kalibracyjnej.

c¢) Oznaczy¢ zawarto$¢ kationdw sodu oraz potasu w probkach produktow spozywczych.

d) Skomentowa¢ uzyskane wyniki.
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