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Stanovenie dusi¢nanov v zelenine

JOLANA KAROVICOVA--JOZEF POLONSKY—MILAN DRDAK

Suhrn. Studovala sa moznost pouzif rozne analytické metddy na stanovenie dusi¢na-
nov a preskiisala sa vhodnost pouzit kapilarnu izotachoforézu, najmi elektrolyticky systém
aplikovany a odporu¢any na analyzu povrchovych a pitnych vod. Dany systém sme presku-
ali na modelovych vzorkach a vzorkach rozlicnych druhov zeleniny.

Dusi¢nanom venuju zvySenu pozornost nielen zdravotnici, najmé hygienici,
ale aj polnohospodari, potravinari a do istej miery aj spotrebitelia, pretoze
dusi¢nany zhorsuju technologickt i1 hygienickl hodnotu produktov a kompli-
kuju i pozberové spracovanie a uskladnovanie. Dusi¢nany sa do naSej stravy
dostavaju z niekolkych zdrojov; s prirodzenou zlozkou Zivotného prostredia
a vo zvySenych koncentraciach sa v dosledku intenzifikacie polnohospodarske;j
vyroby vyskytuju v pdde a z nej prechadzaju do vody a do rastlin. Pri spracovani
niektorych Zivocisnych surovin v potravinarskom priemysle sa dusi¢nany a du-
sitany pridavaju ako aditiva. Vysoka koncentracia dusi¢nanov obsiahnutych
v zelenine je z nutriéného hladiska zdraviu skodlivou zlozkou. Obsah dusi¢na-
nov podmienuji viaceré vnutorné i vonkajsie faktory. Nasledky vyplyvajice
z vyskytu dusi¢nanov v zelenine urcuju potrebnu kontrolu obsahu dusi¢énanov
aj v inych polnohospodarskych surovinach a v potravinarskych vyrobkoch.
Kontrola dusiénanov vyzaduje jednoduché, rychle a dostato¢ne spolahlivé
metody stanovenia, pri ktorych hranica detekcie zavisi od pouzitej metodiky [1,
5
2].

Stanovenie dusi¢nanov sa moze robif rozlicnymi analytickymi metdédami,
a to najméi spektrofotometrickymi a potenciometrickymi. Dusi¢nany mozno
stanovit aj vyuzitim polarografie, atomovej absorpcnej spektrofotometrie, ply-
novej chromatografie, vysokotlakovej kvapalinovej chromatografie, o ktorych
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podrobnejsie referuju prace [2—9]. Vyhlasené boli jednotné laboratorne vyset-
rovacie metody [10]; kolorimetrické stanovenie dusiénanov 3, 4-xylenolom ako
Standardna metoda, kolorimetrické stanovenie dusitanov kyselinou sulfamilo-
vou a alfanaftylaminom ako Standardna metoda, stanovenie dusi¢nanov iono-
voselektivnou elektrodou (ISE) ako rutinna orienta¢nd metoda.

Pri stanoveni dusicnanov sme preskusali moznost pouzit kapilarnu izotacho-
forézu (ITP). V praci [11] uvadzame aj vhodnost pouzitia ITP pred odporuca-
nou Standardnou metodou stanovenia dusi¢nanov 3,4-xylenolom.

Material a metody

Na analyzu sa pouzili vzorky cerstvej zeleniny (april, maj) i zeleniny sklado-
vanej (iroda v jesennych mesiacoch, zelenina skladovana a analyzovana v jar-
nych mesiacoch), kupené v §tatnom obchode i v trznici.

Uprava vzorky: 100 g vzorky sme zhomogenizovali s 1 alebo 2 dielmi redesti-
lovanej vody, po 10 minutach sme vzorku prefiltrovali a ziskany filtrat sme
vhodne nariedili (1, 2, 3, 5, 8, 10 ml do 25 ml, resp. 50 ml).

Merania sa robili izotachoforetickym analyzatorom technikou spajania ko-
16n (URVIJT, zavod Spisska N. Ves), s dvojkanalovym zapisovacom TZ 4200
(Laboratorni pristroje, k. p., Praha). Vzorky sme analyzovali pri hnacom prude
200 nA v predseparacnej kolone a 40 pA v analytickej kolone za pouzitia
vodivostného detektora.

Zriedené vzorky sme do izotachoforetickej kolony davkovali pomocou dav-
kovacieho kohuta prislusného zariadenia. Cas analyzy bol 25—35 min a zloze-
nie pouzitého elektrolytického systému bolo:

vodiaci elektrolyt; HCI (mol.17") 8.10°°
protiion (mol.17") 3,5.107* p-alanin
3.107* bis-tris propan
pH 3,55; aditivum 0,1 % MHEC
zakoncujuci elektrolyt;
kyselina citronova (mol.17") 5.107°

Vysledky a diskusia

Vhodne nariedené vzorky sme merali pouzitim rovnakého vodiaceho a za-
koncujuceho elektrolytu v predseparacnej a analytickej kolone. V niektorych
vzorkach s vysokym obsahom dusi¢nanov nebolo potrebné namerat a vyhod-
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notif zaznam az z analytickej kolony, vyhovoval a stacil zaznam z predseparac-
nej kolony, a v tom pripade sme ziskali vysledok analyzy ovela rychlejsie. Cas
analyzy sa skratil asi o 10 min.

Predupravu vzoriek mozno optimalizovat tak, Ze sa odstrania makrokompo-
nenty (chloridy a sirany) vyzrazanim, ¢o vSak moze mat aj nepriaznivy vplyv,
pretoze nie je mozné ich pripadné stanovenie, alebo moze nastat kontaminacia
vzorky [12].

Pri tychto podmienkach moézeme viak vo vzorkach stanovit aj dusitany,
fosfore¢nany a sirany, ako vidiet na obr. 1. Na zaklade zistenia pritomnosti
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Obr. 1. Izotachoforeticky zaznam modelovej zmesi. 1 — NO7,2 — SO}, 3 — NO;,4 — PO; .

Fig. 1. Isotachophoretic record of model mixture. 1 — NO;, 2 — SOj~, 3 — NO; ,4 — PO} .
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dusi¢nanov sa urobila kvantitativna analyza metodou analytickej kalibracnej
¢iary. V uvedenom opera¢nom systéme sa merali kalibra¢né ¢iary pre dusi¢nany
i dusitany. Tieto sme Statisticky zhodnotili linearnou regresiou. Parametre
kalibracnej Ciary pre dusi¢nany su: a = 0,058171, b = 1,734120, r = 0,9993
(a = Gsek na osi y (mm), b = smernica v mm/mmol, r — korelacény koeficient).
Tabulka 1 uvadza namerané hodnoty dusi¢cnanov pomocou kapilarnej izota-
choforézy vo vzorkach nova uhorka, cibulka s viiatou, nové zemiaky, redkovka,
Cervena repa, mrkva, cesnak, petrzlen, cibula. Uvedené hodnoty su priemerné
hodnoty z piatich stanoveni. Pri stanoveni dusi¢nanov v meranych vzorkach sa
zistila chyba merania 2,1 %.

Tabulka 1. Dusi¢nany v zelenine
Table 1. Nitrates in vegetables

Vzorka' ’Interval min. a max. stanovenej hodnoty NO; [mg. kg ']
nova uhorka’ 231256
cibulka s viiatou* 133--350
nové zemiaky® 130—160
redkovka® 2050—2500
Cervena repa’ 23932454
mrkva® 17212067
cesnak’ 304—335
petrzlen'® 222—585
cibulka'' : 120200

1 — Sample, 2 — Interval including min. and max. NO; values, 3 — Fresh cucumber, 4 — Onion
green, 5 — New potatoes, 6 — Raddish, 7 — Red beet, & — Carrot, 9 — Garlic, 10 — Parsley,
11 — Onion bulb.

Vzhladom na to, Ze uvedenym operacnym systémom bolo mozné stanovit
dusi¢nany vo vzorkach po ich uprave, potvrdila sa vhodnost kapilarnej izota-
choforézy aj v tejto problematike. Metoda je pomerne rychla a poskytuje
spolahlivé vysledky.
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Onpene.ﬂelme HHTPATOB B OBOLLaX

Pe3rome

J171s1 onpeiesIeHUss HUTPATOB Oblj1a U3yYeHa BOZMOXKHOCTb IPUMEHEHUS PA3HBIX AHATUTHUCCKUX
METO/IOB M HMCIBITAHA MOAXOASIIHOCTD MPUMEHEHUS KANUWJUISPHOH M30Taxohopessl U ITaBHBIM
00pa30M 3JIEKTPOJIMTHYECKOH CHCTEMbl TIPUMEHEHOW M PEKOMEHIOBAHHOM /sl aHajM3a NoBep-
YHOCTHOW M MHTbEBOW BOJBI. DTa cHCTeMa Oblla NMPUMEHEHA Ha PA3HBIX MOJEIbHBIX Mpobax
# pobax pa3HbIX COPTOB OBOLIEH.

Determination of nitrates in vegetables

Summary

Possibility of utilization of different analytical methods for the determination of nitrates was
studied. The capillary isotachophoresis and, especially, an electrolytic system have been shown to
be suitable for the analyses of both surface water and tap water. That system was tested with model
samples, as well as with samples of various sorts of vegetables.
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