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ABSTRAKT

Cilem diplomové prace bylo popsat aspekty tykajici se autenticity vina a co nejvice ptibli-
zit tuto problematiku. Zakladem pro moznosti autentifikace vin je jeho chemické slozeni a
predevsim prvkové slozeni dané jeho geografickym pliivodem. K témto ucelim je mozné

vyuzit celou fadu analytickych metod, které jsou v praci popsany.

Za Gcelem autentifikace vin na zékladé prvkového slozeni byla provedena analyza 6 vzor-
kit Eervenych a 6 vzorki bilych vin z Sesti svétovych oblasti - Ceské republiky, jizni Afri-
Ky, Chile, jihovychodni Australie, Francie a Spanélska. Celkem bylo v uvedenych vzorcich
stanoveno 37 prvkt pomoci hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem,
které byly vyhodnoceny, graficky zpracovany a byly hledany souvislosti nékterych prvka

S jejich geografickym pivodem.

Klicova slova: autenticita vin, geograficky ptivod, prvkova analyza, ICP-MS

ABSTRACT

The objective of this thesis was to describe aspects involved in wine authenticity and to

expound this issue as much as possible.

The basis for wine authentication is wine’s chemical composition, and particularly its ele-
ment composition determined by geographic origin. A wide range of analytical methods,

which are described in this thesis, can be used for such purposes.

For wine authentication on the grounds of element composition, an analysis of 6 samples
of red wine and 6 samples of white wine from 6 wine regions has been carried out. These
regions are Czech Republic, South Africa, Chile, Southeastern Australia, France and Spain.
A number of 37 elements have been determined in the mentioned samples by inductively
coupled plasma mass spectrometry. These have been evaluated, graphically processed and

links between some elements and their geographic origin have been searched.

Keywords: wine authentication, geographic origin, elemental analysis, ICP-MS
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UvVOD

V dnesni uspéchané dobé je piijemné a milé posedét s rodinnymi prislusniky, piateli a
kolegy u sklenicky vina. Je znamo, ze vytvari pratelskou atmosféru, ale miize se stat i kli-
¢em k novym znamostem a rozvijenim zkusenosti s vinem. V davnych dobéach bylo vino
privilegiem pouze horni vrstvy spolecnosti, ale tato doba je jiz za ndmi. V soucasnosti je
dostupné nepteberné mnozstvi druhti vin a znacek. Tento skvély produkt se od mnoha ze-

médélskych potravin 1i8i velkym poctem variaci.

Pokud konzument vi, co popiji, zvySuje to jeho pozitek. Kazdé vino ma svou historii, poci-
naje od kraje, ve kterém se vypéstovalo, aZ po konkrétniho vinate ¢i vinny sklep. Stale

Castéji se tak stava podnétem k cestovani i tzv. cesty za vinem znamé jako vinné stezky.

Vino jakozto alkoholicky napoj ziskany kvaSenim moStu z vinné révy se sklada z velkého
mnozstvi latek - sacharidii, bilkovin, vitamind biologicky aktivnich a mineralnich latek,
které mu davaji jeho specifickou chut’, vlini a barvu. Z divodu stale ¢astéjSiho zjisténi a
objevovani klamavych reklam a falSovanych vin, se rozsifuje i pocet metod k odhalovani
jeho padélani. Metody jsou zaloZeny na fyzikalnich, chemickych a biochemickych meto-
dach. V Ceské republice na jeho kvalitu dohlizi Statni zemédélska a potravinaiskd inspek-

ce.

Pro udrZeni kvality je nutné provadét analyzy potiebné k odhalovani padélanych vin. Au-
tenticita neboli piivodnost se urcuje na zaklad¢ slozeni a urceni kvalitativnich znaki vy-
robku. Mezi nejvyznamnéjsi parametry, které ndm umozni zjistit ptivod je mineralni profil,
ktery je v riznych castech svéta odlisSny a urc¢uje ho n€kolik faktorti. Z hlavnich faktoru je

to puada a klimatické podminky.

V této diplomové praci jsou uvedeny zdkladni informace o chemickém sloZeni vin a moz-
nostech vyuziti téchto poznatkii k uréeni geografického ptivodu vin, tedy jednoho
Z atributdl urceni autenticity vin. V praci bude také uveden piehled zdkladnich analytic-
kych metod pouzivanych v potravinafstvi, k analyzam rtznych typt vzorkl. Hlavné se
zaméfenim na metodu hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem, kterd se
pouziva ke stanoveni stopovych a ultra-stopovych koncentraci prvkd. V praktické casti
diplomové prace bude cilem provést analyzy redlnych vzorki vin metodou ICP-MS a urcit

tak jejich prvkové slozeni.
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1 CHARAKTERISTIKA VINA

Nova epocha dé&jin vinafstvi zacala v 60. letech 20. stoleti, kdyz v Napa Valley v Kalifornii
doslo ke znovuvzkfiSeni vinatské produkce, stagnujici od dob prohibice. Nékolik prikop-
nikl, k nimz patfila také rodina Mondavi, zjistilo, ze toto udoli se velmi dobie hodi pro
Spi¢kové francouzské odridy, v prvni fadé Chardonnay a Cabernet Sau vignon. Brzy se
nasli nasledovnici, ktefi se uz deset az patnact let od svého tspésného startu stali pro veli-
kany z Bordeaux obavanou konkurenci. Zndma oznaceni plivodu, které zpo€atku pouzivali
— ve Spojenych statech to bylo nepravé Chablis, v Australii Hermitage, Beaujolais a tzv.
Champagner-, byla v evropskych odbératelskych zemich chranéna, zbyvala vyrobctiim
v Novém svété pouze moznost pojmenovavat sva vina podle pouzitych odrid révy, jestlize

chtéli, aby je spotiebitelé vitbec néjak identifikovali.

Také ve vyvoji technologie pro péstovani révy a zpracovani hroznl patfily zemé& Nového
svéta brzy k prikopnikiim. Australie s jejim horkym podnebim zavedla nerezové tanky a
kontrolu teploty pfi fermentaci az v 50. a 60. letech 20. stoleti. Velka ¢ast novych vinic
byla hned zpocatku zaloZena v roviné, aby bylo mozné vyuzivat mechanizaci, méla zavla-

zovaci systémy a umoziovala racionalni praci s optimalnimi néklady.

Evropské vinatské zemé zacaly ve velkém méfitku pouzivat technické a chemické pomoc-
né prostiedky (Cisté kultury vinnych kvasinek, poc¢itaCem fizenou kontrolu teploty, rizné
druhy kvasnych nadob, nejmodernéjsi lisy a také vakuovou odparku, reverzni osmozu a

keramické desky ke zkrapéni zkvaSené¢ho vina kyslikem) [1].

1.1 Biovino a nové pohledy na kvalitu vina

Proti postupujici industrializaci vinafstvi a stale vzristajicimu pouzivani chemie a techniky
na vinohradech i ve sklepenich se obraceji ekovinice, které vznikaji od roku 1970 a které
se snazi pracovat ekologicky a v souladu s ptirodou. Motivaci jim je nezodpovédné zacha-
zeni majitelt tradi¢nich vinic s pesticidy, herbicidy a fungicidy. Ve Francii a Némecku
biovinice predstavuji solidni podil na celkovém produktu a ve vétSin€ evropskych zemi
dnes najdeme vyrobce, kteti aplikuji metody ekologicky zaméfeného vinafstvi a mohou se

tak pochlubit viny vyborné kvality.

Vseobecné zlepSeni kvality vin bylo nejvyznamnégjsi zmeénou, kterou Evropa i ostatni svét
vina zazily v poslednich desetiletich. V Evropé tento vyvoj vysSel z Italie, kterd zacala

kompletné piebudovavat své vinafstvi orientované na masovou produkci. Metanolovy
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skandal, ktery otiasl zemi v poloviné 80. let, tento trend uz nemohl zabrzdit. Novymi viny
prizptisobenymi mezinarodnim chutovym pozadavkim a navratem k tradicnim vintim,
jako je Chianti nebo Barolo, si Italie dokazala béhem necelych deseti let zajistit misto mezi

svétovou vinafskou elitou.

Taktéz Rakouskou se dostalo na cestu vzhiiru pies skandal (pancovani glykolem). Ve stej-
né dobé i Némecko piekonalo svou minulost, kterd byla charakterizovana pfechodem

z extrému do extrému (nejdiive byla vina extrémné sladka, pak suché a Casto jen kysela).

Zatimco primérna kvalita toho, co se v Evropé¢ nalévalo spotiebitelim, dosahla dosud ne-
byvalé urovné, styly a typy vina se stale sblizovaly a navzajem vyrovnavaly. VSude se p¢s-
tovaly modni odridy Chardonnay a Cabernet Sauvignon, Merlot a Sauvignon blanc, 1
Vv takovych klimatickych oblastech, v nichZ se Sance téchto odriid hned od zacatku daly
odhadnout jako velmi malé. Pouzivani kvasinkovych kultur, nerezovych tankl, sudi
barrique z francouzského dubu a celosvétova vyména zkuSenosti s péstovanim révy i se

zpracovanim hroznt, tyto tendence stale posilovaly.

Teprve v poslednich letech ztratil tento vyvoj smérem ke stale si podobnéjSim viniim na

dynamice.

Pfedevsim v evropskych zemich s ohromnymi genetickymi zdroji odrd vinné révy se opét
objevuje zvySeny zajem o zvlastni, vyrazna a charakteristicka vina s vlastnosti ptiznaénymi

pro urcity region, ktera si zachovala nezaménitelnou individualni chut’ [1].

1.2 DneSni pojeti kvality vina

Vino je asi nejriznorod¢jsi a nejvice inovovana potravina, kterou si spotiebitel mize kou-
pit jiz zcela hotovou. Pii nakupu lahve se vsak z etikety neda vycist, zda se vinaf snazil
vyuzit vSechen potencial své révy z ur¢itého pozemku pomoci co mozna nejpiirozenéjSich
metod a pfeménit jej v kvalitu vina a zda vytvofil pfedpoklad pro maximalni pozitek pii
jeho konzumaci. Ani tzv. biovino zde neni dostatecnou zarukou piedpokladané vysoké

kvality vina.

Technologické a chemické vymoZenosti ve vinafstvi maji dnes Vv zadmofti, ale 1 v Evropé
mnohem véEtsi predstih pfed zakonodarstvim nez kdykoliv diive. Zdkonodarce dosud rea-
guje velmi pomalu, a tak je v soucasné dobé v mnoha sklepich na celém svété dovoleno
vse podle libosti. Experimentuje se v§im, co neni vyslovené zakazano, ale n¢kdy i s tim.

Povinnosti deklarovat vSe na etiketé¢ ve vétSiné zemi nepodléha viibec nic. Spotiebitel je
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tedy u vina, vice nez u mnoha jinych potravin odkazan na to, aby se sdm informoval, cvicil

své smysly a pokud mozno uvédomoval, co pije.

Dulezitym aspektem je, aby pii poziti vina nezpisobovalo neptijemné pocity. Jestlize ndm
i mirné poziti vina zpusobi zalude¢ni potize a bolesti hlavy, znamena to, Ze se s nim tech-
nologicky nebo chemicky nebo i obojim zptisobem nespravné zachdzelo. Néapoj, ktery si
zaslouZzi oznaceni kvalitni vino, musi nejen dobie chutnat, ale také ptispét k tomu, aby-

chom se télem 1 dusi citili dobie [1].

1.3 Kategorie vina

Nejvétsi skupinu predstavuji na trhu vina, kterd v optimalnim ptipadé vykazuji technolo-
gicky nejniz§i ptipustnou uroven, jejich vyroba je silné industrializovana a do obchodl
jsou dodavana za nejnizsi ceny. Jedna se vétSinou o vina lahvovana u obchodniki a jejich
Casto nejasny ptivod se schovava za nazvy plnymi fantazie, ale také za oznaenimi velkych
kolektivnich vini¢nich trati. Vina této nejjednodussi kvality, které Casto prichdzeji na trh
s velkymi naklady na reklamu a obaly, pfedstavuji dnes odhadem tfi Ctvrtiny svétového

trhu.

Druhé velmi rychle nartstajici skupina modernich vin se vyrdbi s védomou orientaci na
zbozi, ale je viceméné nucen pohybovat se stale mezi standardizovanymi, mezindrodnimi
vzory vkusu, které¢ podléhaji rychle se ménici moéde. Rozhodné ne nizka cenova troven a
uznavana vysoka prestiz téchto vin, je opodstatnéna jejich vyrobnim postupem, ktery vyu-
ziva vsech technickych, fyzikdlnich a i chemickych prostiedki, jez jsou momentalné zna-
my. Skutecnou renesanci zaziva u stale informovangj$i vrstvy spotiebiteli tieti skupina
vin, jez mlze byt v nejlepSim slova smyslu oznacena za tradi¢ni. Tato vina jsou plnéna do
lahvi u vyrobeii, prace ve vinohradech i pfi vyrob¢ jsou provadény femeslnickou peclivosti
a zodpové&dnosti, vina se vyznacuji skuteénymi piedstaviteli riznorodosti a rozmanitosti ve
svété vina. Jejich hlavni pfednosti je prave jejich lahodnost a dobré ti¢inky na organismus a

za druhé to, ze pomér mezi cenou a pozitkem je pfiméfeny a pro potiebitele piijatelny.

Do c¢tvrté skupiny mizeme shrnout opravdu velka vina, kterd svou $pickovou kvalitou vi-
bec nepfedstiraji. Z podstaty véci vyplyva, Ze tato skupina neni tak velka, abychom ztratili
piehled, vyroba téchto vin predpoklada maximalni miru kompetence, nadSeni a odvahy.

Vina v této kategorii se vyznacuji intenzitou a komplexnosti aroma a i chuti, jsou vyvazena
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bez ptremiry ttislovin a ovocné chuti. Jsou vyrazem nejen odridy révy, nybrz i pidy a roc-
niku terroiru. Jejich mnohovrstevné aromatické spektrum je narocné a nékdy se k nim da
tézko proniknout. V zasadé¢ mohou takové vina vzniknout ve vSech vinaiskych oblastech
svéta, tradiCni prestizni oblasti a jejich renomovani vyrobci jich v priméru nedodavaji vic
nez lecktera relativné mlada oblast. Cenova troven sahd od umirnénych cen za vina bez
sbératelské hodnoty aZ po naprosto predrazené ceny za lahve, které se na trhu staly pied-

métem spekulace.

Lze tici, Ze kazdy ¢lov€k ma svymi smysly vytvofeny vSechny nutné pfedpoklady nejenom

K piti vina, ale i poznani jeho kvality [1].

1.4 Ceské a moravské vinarstvi

Floralni (kvétinové) viné a decentné pikantni chut’ ¢eskych a moravskych vin jsou dany
krajem jejich zrodu. Ceské vinice se rozkladaji od 48°40" severni §itky (jizni Morava) aZ
po 50°30°severni §itky (severni Cechy). Vinohradnické oblasti, lokalizované mezi 31°30'-
35°20’vychodni délky, se geologicky nachéazeji v hercynské, zapadokarpatské a severopa-
nonské podprovincii. Primérnd roc¢ni teplota se pohybuje okolo 9 °C a primérné roc¢ni

srazky predstavuji néco pies 500 mm.

K 31. 12. 2000 bylo v ¢eské republice registrovano 11687,5 ha vinic v 356 vinohradnic-
kych obcich. K 1. 5. 2004 to bylo 19261,5 ha, z toho plocha osazenych vinic ¢inila 18710,3
ha, celkovy pocet vinohradnickych obci byl 377 a péstitelt 18292. Ro¢ni produkce hroznt
se pohybuje mezi 55-80 tisici tun, praimérny vynos V roce 2003 piedstavoval 6,3 t/ha (pru-
meérna cukernatost 19 °NM, primérna cena 14,80 K¢/kg). Vynos v roce 2004 byl nizsi. Na
dvou tfetinach (67%) vini¢nich ploch se péstuji bilé mostoveé odridy révy vinné, stale po-
pularnéjsi odridy modré se péstuji na 32 procentech plochy a zbylé jedno procento ptipada
na stolni a podnozkové odriidy. K nejoblibenéjsim odridam patii Veltlinské zelené (11%),
Miiller Thurgau (11%), Ryzlink vlassky (8%), Ryzlink rynsky (7%), Rulandské bilé (5%),
odrida Neuburské se péstuje na 2 % ploch na Moravé, vycet dopliuji odriidy Sauvignon
(5%), Chardonnay (4%), Tramin (3%), Muskat moravsky (2%) a Sylvanské zelené (1%).

Vzacné Rulandské Sedé (4%) se péstuje o néco vice nez diive.

Z modrych odrtd jsou nejvice zastoupeny Svatovaiinecké (9%), Frankovka (7%) a Zwei-
geltrebe (5%). Modry portugal (4%), Rulandské modré (4%), André (2%), Veltlinské Cer-

vené rané (2%), Cabernet Sauvignon (1%) a Cabernet Moravia (1%) se sice péstuji méné,
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zato jsou ¢im dal lepsi a oblibengjsi. Na Moraveé se miizeme setkat 1 S aromatickymi bilymi

viny domaciho (Aurelius, Palava) 1 zahrani¢niho (Irsai Oliver) rodokmenu.

V roce 20004 byly do Statni odridové knihy CR zapsany nové bilé mostové odrady
Auxerrois, Hibernal a Vrboska. Nové uznané modré mostové odrudy jsou Domina, Dorn-
felder a Laurot. Odridy Hibernal a Laurot, odolné proti houbovym chorobam, mohou byt

ptinosem pro ekologické vinohradnictvi.

Postupné se vinohradnici zapojuji do systému integrované produkce, ktera Setii ptirodni
zdroje. V soucasné dob¢ se hospodaii na asi 6000 ha vinic. VyloZené ekologické vinohrad-
nictvi a vinafstvi, ve svéte stale Castéji prijimany a uznavany zpusob hospodateni ve vinici

a sklepnim hospodafstvi, se v ¢eské republice uplatiiuje pozvolna [1].
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2 CHEMICKE SLOZENI VINA

Pti posuzovani kvality vina se uplatiiuji nejprve vijemy zrakové a ¢ichové, ale rozhodujici a
dilezitou byva jeho chut’. Jednotlivé zakladni slozky chuti, sladka, kysela, hoikéd a popti-

pad¢ slana, by mély u kvalitniho vina vytvaiet urcitou chutovou souhru — harmonii [2].

Z analytického hlediska se vino sklada z 80 % az 90 % vody, organickych kyselin, sacha-
ridii. Kromé¢ téchto hlavnich slozek je ve vin€ obsazena cela fada sloucenin, které jsou pii-
tomny v malych mnozstvich dilezitych pro kvalitu a vlastnosti jako jsou barva a chut’ [3].
Rozdil, ktery je asi 15 % se vysvétluje podle druhu vina menSim nebo vétSim obsahem
taninu, organickych kyselin, mineralnich soli a pektinu. Druhou nejvétsi slozkou je etylal-
kohol, také jeho obsah klesa podle toho, o jaky druh vina se jednd. Rozhodujici je vzdy
struktura a vyvazenost jednotlivych slozek, jako jsou kyseliny, zbytkovy cukr, alkohol,

taniny a barviva. VSechny ostatni slozky jsou pfitomny jen ve velmi malych mnoZzstvich
[1].

Specifické slozeni kazdé¢ho vina zalezi na pud¢, na které je péstovano, odrid¢ vinné révy,
klimatu daného statu nebo regionu, pouziti vinaiskych kvasnic, na vinatskych postupech a

metodach jeho zpracovani [3].

2.1 Voda

Z hlediska kontroly jakosti potravin je mnozstvi vody jednim z nejsledovanéjsich kvalita-
tivnich znakt. Obsah vody je velmi rozdilny u rtiznych druht potravin [4]. Voda hraje vy-
znamnou roli v ustanoveni zakladnich charakteristik vina. Je esencialni slozkou pro mnoho
chemickych reakci spojenych s ristem hroznii, fermentaci a zrani vina. Pokud je nedosta-

tek vody, je zavlazovani velice dualezité [5].

Vysoky obsah vody negativné pusobi na trvanlivost potravin. V potravinach se nachazi ve

formé volné a vazané.

Volnd voda je soucésti bunék, kde ma funkci rozpoustédla organickych a anorganickych
latek. Pfi suSeni materidlu se lehko odstrafiuje. Rychlost odpafovani volné vody je dana

parcidlnim tlakem nad €istym rozpoustédlem.
Voda vazana je v potravin€ poutana riznymi silami, které se odviji od druhu vazby.

V potravinatskych vyrobcich jde nejcastéji o fyzikalné-chemickou vazbu, ptipadné o vaz-

bu chemickou. Odstranovani vazané vody z potravinaiského materialu je zdlouhavéjsi [4].
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2.2 Dusikaté slouceniny

Obsah téchto latek ma vyznam pro tvorbu buketu, pro ¢isténi vina a jako vyziva pro kva-

sinky v kvasicim mostu. Z dusikatych latek prevladaji aminokyseliny [6].

2.2.1 Aminy

Mezi aminy metabolizované kvasinkami patii etylamin, fenyletylamin, metylamin nebo

isopentylamin [7].

2.2.1.1 Biogenni aminy

Biogenni aminy jsou organické slouceniny, které vznikaji ve viné v disledku kvaSeni,
zejména dekarboxylaci volnych aminokyselin pomoci enzymi. Negativné pusobici bio-
genni aminy, zejména histamin, ¢asto snizuji senzorické vlastnosti vina a jsou spojené s

bolestmi hlavy u lidi, ktefi jsou citlivi na tuto latku [8].

2.2.2  Aminokyseliny

Dalsi uzitecnou skupinu latek piedstavuji aminokyseliny. Jejich obsah zavisi na mnozstvi
hnojeni pidy, klimatickych podminkach a dobé macerace slupek hrozna vinné révy v mos-
tu. Nékteré jsou obsazeny v hroznech, jiné jsou produkovany enzymatickou degradaci pro-
teint [9]. Nejvice je zastoupen prolin, treonin a glutamin. Aminokyseliny hraji velkou roli
ve vyvoji aromatickych latek pii tvorb¢ lahvové zralosti vina [2]. Aminokyseliny mohou
byt metabolizovany na organické kyseliny, vyssi alkoholy, fenoly, aldehydy a laktony.
Rada z nich ma trpkou, hotkou nebo sladkou chut’ [7].

2.3 Sacharidy

Z ptirodnich cukrii jsou ve viné obsazeny predev§im hexdzy (glukdza a fruktoza). VétSina
kvasinek zkvaSuje pfednostné gluk6zu, zatimco ve vinech s ptirodnim zbytkovym cukrem
pfevazuje fruktoza, ktera ma dvojnasobnou sladivost nez glukéza. Sladce chutnaji i ne-
zkvasitelné pentdzy (arabindza a xyldza), které jsou obsazeny ve viné pouze ve velmi ma-

1ém mnozstvi [2].

2.3.1 Monosacharidy a disacharidy

Z monosacharidll jsou ve vinu obsaZeny 3-7 uhlikaté cukry. Mezi cukry, které obsahuji 5

uhlikii, patii arabindza, rhamnoza a xyloza. Sachar6za miize tvofit az 10 % obsahu cukrt a
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Vv priibehu fermentace je Stépena na glukozu a fruktézu [7].

2.3.2 Polysacharidy — pektiny

Tyto latky jsou obsazeny v mostu a zpocatku i v mladém viné. Pfi zrani jsou hydrolyzova-
ny, uvoliiuje se metanol a kyselina pektinova, ktera se vysrazi. Dalsi polysacharidy, u
nichZ probéhl rizny stupen polymerizace (galaktiny, arabany a xylany) jsou ochrannymi

koloidy a vstupuji do procesu €isténi vina [2].

2.4 Aromatické latky

VétSina piijemnych aromatickych latek je obsazena ve slupce bobuli a pfi maceraci se do-
stavaji do vina, kde se diky pusobeni alkoholu stavaji zjevnymi a chranénymi. Mohou to
byt latky jednoduché (kyseliny a estery) nebo slozitéjsi (terpenoly, které dodavaji vinu
viiné kofenité a kvétinové). Laktony vino obohacuji o viiné ovocné, paraziny pfipominaji
vuni grilovani. Celou fadu aromatickych latek produkuji kvasinky i bakterie. Zvlastni sou-
bor téchto latek ptechazi do vina z dfevénych sudl [2]. Aromatické latky jsou urcujicim
prvkem v kvalité kone¢ného produktu. Tyto latky patii do riznych chemickych skupin a
jsou ziskané z riznych zdrojt, jako jsou hrozny, kvaseni a chemické a enzymatické reakce
v prub&hu starnuti vina. Slou¢eniny pochazejici z fermentace jsou hlavnimi skupinami té-
kavych latek pfitomnych v aromatu vin [10]. Molekuly aromatickych latek jsou velmi
kiehké a nesnaseji vyssi teploty, nasilné provzdusiovani, mechanické poskozovani hroznii,

presifeni ani intenzivni slune¢ni zafeni po odtrzeni hrozni [2].

2.4.1 Estery

Jsou kondenzaty jedné kyseliny a alkoholu. Kazdy ve viné¢ vytvari jiné charakteristické

aromatické latky [2].

Tab. 1 Estery [2]

Ester Viiné
[zoamylacetat Banan
Etylbutanat Zelena jablka
Etylcinamat Jadra tfesni
Etyloktanat Ananas
Terpenové molekuly Muskat
Geraniol Kvéty raze
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2.4.2 Laktony

Tvofti skupinu molekul, ktera je velmi Casto zastoupena v riznych potravinarskych vyrob-

cich. Je znama vinémi ¢erveného ovoce a exotickych plodua [2].

Tab. 2 Laktony [2]

Lakton Viiné
Gama-metyloktalakton Jadra kokosu
Gama-dekalakton Broskve nebo moruse
Gama-jasminlakton Broskve nebo nektarinky
Sotolon Vlassky ofech

2.5 Mineralni latky

Mineralni latky také nazyvany jako popeloviny jsou rozpustény ve viné ve formé¢ ionto-
vych slou¢enin, ptipadné jako soli organickych kyselin nebo komplexnich latek a jejich
obsah ve viné kolisa v zavislosti na charakteru geologického podlozi a klimatickych pod-
minek, pfedev§im podle bohatosti srazek. Obsah se zvySuje mineralnim hnojenim a zpiso-
bem zpracovani hroznti. Obsah kolisa mezi 1,8-2,8 g/l. Z aniontd jsou nejvice zastoupeny
sirany a fosfore¢nany a dale pak anionty chloridové, boritanové a kiemicitanové. V Cerve-
nych vinech se vyluhuje vét§i mnozstvi mineralnich latek z pevnych soucasti hroznti pti

nakvasovani [11].

2.5.1 Fosforecnany

Mensi mnozstvi pochazi z fosfore¢nych hnojiv, jinak jsou sou¢asti mate¢nich hornin a do-
stavaji se do pfijatelné formy pudotvornymi procesy. Fosfaty se dostavaji do mostu nejen
jako slouceniny anorganické, ale asi desaty dil fosforu se nachazi ve slouc¢eninach organic-
kych (glycerofosfaty, estery fosforu, vazby na latky pektinové). Zna¢nou ¢ast sloucenin
fosforu vyuzivaji kvasinky béhem fermentace. Po odumieni se slouceniny fosforu vyluhuji
do vina nazpét, neni-li pfili§ brzy odstranén kvasni¢ni sediment. V naSich vinaiskych ob-
lastech se nachazeji pidy bohaté na fosfor hlavné na Znojemsku, Bzenecku, ve Velkych

Zernosekach a jejich okoli. Fosfaty se nalézaji ve vinech v rozmezi 601000 mg/I [11].

2.5.2 Chloridy

Pro vyzivu révy jsou jako nebezpecné slouceniny povazovany chlorid sodny a chlorid ho-

fecnaty. Jejich koncentrace v plidnim roztoku nesmi ptekrocit 0,05 %. Téméf neskodny je
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chlorid véapenaty. Anionty chloru se vyskytuji ve vinech v mensich mnozstvich 20—-400
mg/l a jejich pritomnost se da prokézat hlavné u vin pochéazejicich ze zasolenych pid. Pii
hnojeni draselnou soli se jejim rozkladem dostava do pidy také chlér ve formé chloridi.

Protoze je v piid¢ velmi pohyblivy, vyplavuje se snadno srazkami [11].

2.5.3 Sirany

Réva je odebira v malém mnozstvi z plidy jako zbytky dusikatych, draselnych nebo hotec-
natych hnojiv. Nejvétsi mnozstvi se dostava do vina sifenim mostl a vin, zejména pak bi-

lych. Ve vinech je obsah siranti v mnozstvi 400-1000 mg/I [11].

2.5.4 Kyselina kiemicita a kfemicitany

Zpevnuje povrchova pletiva orgdnil vinné révy a ze slupek bobuli se dostava do vina, kde
se nachdzi v biologicky aktivni, asimilovatelné formg. Vina se zvySenym obsahem kiemi-
ku plisobi sedativné. Dostatecny obsah kiemiku v cévnich sténdch je ochranou proti atero-
skleroze. ZvySené mnozZstvi kiemiku se nachazi na pidach vzniklych rozpadem Zivcl pti
kaolinickém zvétravani za teplého klimatu v neogénu. Vyskytuje se ve vinech v mnozstvi

30-70 mg/I [11].

255 Bor

Je velmi dulezitym mikroprvkem pro vyzivu révy. Ve vinech se nachazi kyselina boritd v
mnozstvi 10—120 mg/1, ale vétSina boru se vysrazi ve slouceninach spolu s vinnym kame-
nem a tak z vina odchazi. Pro révu ma znany vyznam pii procesech fotosyntézy a pii
transportu glycidt. Aktivné se zacastiiuje pii opyleni i oplodnéni kvétenstvi. Jeho mnoZstvi
byva omezené v tézkych, vapenitych ptidach a na pidach terasovitych terénnich tprav

[11].

2.5.6 Horcik

Jeho nedostatkem trpiva réva na pidach s vysokym obsahem vépna nebo na suchych pu-
dach piscitych. Ve vin¢ byva jeho obsah konstantni 50-200 g/I. V naSich vinech jsou vyssi

obsahy hot¢iku hlavné v oblasti velkopavlovické, zvlasté ve vinech ¢ervenych [11].

2.5.7 Zelezo

Jeho vy$§i mnoZstvi se odstraiiuje z vina Cifenim, aby nedochéazelo k zékalim. Néktera

cervend vina skolend v sudech ,barrique* obsahuji Zeleza vice (Burgundsko, Bordeaux). U
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nas obsahuji vice Zeleza né€které sprase (Brnénsko, Znojemsko, Litoméficko) a hlavné ce-

di¢e Ceského stiedohofi. Vyskytuje se ve ving v mnozstvi 4-10 g/l [11].

25.8 Vapnik

Réva ho Cerpa v imérném mnozstvi na pudach s jeho dobrou zasobenosti a téch je vétSinou
v nasich vinafskych oblastech pfevaha. Pti jeho nadmérném mnozstvi v ptidé se miize vy-
skytovat u révy zloutenka. Zlepsuje srazlivost krve. Vapnik je nezbytny pii vyzivé kostnich
pletiv a plisobi sedativné na nervovy systém. Nejvice ho obsahuji vina z pavlovskych kop-
cd, Straznice, Blatnice a z Mélnika. Ve vin¢ je obsah vapniku pomérné konstantni a pohy-
buje se od 100 do 200 mg/l [11]. Cast vapniku a drasliku vyprcha, jelikoz obé& latky se
S kyselinou vinnou vysrazeji a tvoti krystaly. Tyto krystaly nékdy nachazime na Casti zat-

Ky, ktera prichazi do styku s vinem [1].

Tab. 3 Obsah minerdlnich latek (g/) [1]

Latka Most Vino

Draslik 1-2,50 0,7-1,50
Vapnik 0,04-0,25 0,01-0,20
Hof¢ik 0,05-0,20 0,05-0,20
Sodik 0,002-0,25 0,002-0,25
Zelezo 0,002-0,005 0,002-0,02
Fosfor 0,08-0,50 0,03-0,90
Mangan 0-0,05 0-0,05

2.6 Fenolické latky

Tyto latky jsou velmi diilezitou soucasti ve vinu z n€kolika divodu. Ptispivaji k jejich sen-
zorickym vlastnostem, jsou soucasti barvy, chuti, trpkosti a to pfimo v kombinaci s protei-
ny, polysacharidy nebo dal§imi fenolickymi slou¢eninami. Maji baktericidni G¢inky a anti-
oxidaéni vlastnosti. Nachazeji se hlavné ve slupkach hrozni a v semenech. Polyfenolické
slozeni vina zavisi na druhu hrozni, umisténi vinice, klimatu, typu odrtdy, sklizni a vy-
robnim procesu. Fenolové kyseliny jsou prekurzorem tékavych fenolt, které obsahuji vina
s riznymi vinémi. Jsou odpovédné za reakci zptisobujici hnédnuti vin, také jsou povazo-
vany za zékladni prvky pfi uchovani a zrani vina [12]. Polyfenoly miizeme povazovat za
potencidlni ukazatele ovéfovani a hodnoceni kvality ¢ervené¢ho vina a byly uspé$né vyuzity

pro hodnoceni pravosti vin [13]. Obsah téchto latek ndm poskytuje informace o zemeépis-
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ném puvodu [18].
2.6.1 Flavonoidy

2.6.1.1 Flavanoly — titisloviny

Ttisloviny se nachéazeji pfedev§im ve slupce a jadrech, nejvétsi koncentrace tfislovin se
vyskytuje v Cervenych vinech, kde dotvaii specificky buket ¢ervenych vin [14]. Mezi fla-
vonoly patii zejména katechin a epikatechin. Béhem starnuti vina dochazi k polymerizaci
flavonoli a vznikaji tfisloviny zvané taniny. Jsou to antioxidanty, které¢ se slucuji
s bilkovinami 1 polysacharidy. Tanniny maji zpo¢atku malé molekuly a chutové se proje-
vuji jako latky sviravé a Skrablavé chuti. Za jistych podminek ve zrajicim Cerveném viné
dale pokracuje polymerizace, kromé toho se zacinaji spojovat molekuly antokyani mezi
sebou a nasledné¢ 1 s molekulami tanind. Velikost molekul se tim zvétSuje a barevné tony

vina se stabilizuji [2].

2.6.1.2 Antokyany

Antokyany a barevné pigmenty se nachazeji ve vné¢jsi slupce hroznu. Molekula antokyanti
obsahuje jednu nebo dvé molekuly glukézy. Béhem zrani vina, zejména v dievénych su-
dech, se postupné molekuly antokyant hydrolyzuji a ztraceji molekuly gluko6zy, za vzniku
nestalych antokyanidinti. Vlivem téchto reakci se méni barevny odstin ¢erveného vina a

ptibyva hnédych tona [2].
2.6.1.3 Stilbeny

Mezi nejznaméjsi patii resveratrol (nejucinnéjsi antioxidant, ktery piiznivé plisobi na pro-
dukci HDL cholesterolu a proti ateroskleroze). Jsou to latky, které tvoii vinnad réva na

ochranu proti biotickym 1 abiotickym stresim z vn¢jsiho prostiedi. [2].

Tab. 4 Obsah polyfenoli (g/l) [1]

Polyfenol Most Vino
Antokyany 0,004-0,90 0-0,50
Flavony Stopy 0-0,05
Taniny 0,1-1,50 0,1-5,00

2.7 Alkoholy

Ptirodni vino obsahuje asi 10-13 obj. % alkoholu, Ssumivé vino obvykle 13-14 obj. % alko-
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holu, pfirodn¢ sladka, dezertni a dezertni kofenéna vina az 16 obj. % alkoholu. Vino, které

obsahuje mén¢ alkoholu, je slabé, prazdné a chybi mu potiebny vyraz [6].

2.7.1 Etanol

Vznika spolu s oxidem uhli¢itym ¢innosti kvasinek pii rozkladu cukrt. Pro vznik 1% ob-
jemového etanolu musi kvasinky prokvasit 16 az 18 g cukru v 1 I mostu [2]. Je dilezity pro
zrani vina, stabilitu a senzorické vlastnosti. Pfi vyrobnim procesu ¢erveného vina se chova
jako rozpoustédlo pii extrakci barviv a tfislovin. Ovliviluje i mnozstvi produkovanych

aromatickych latek ve ving [7].

2.7.2 Glycerol

V piirod¢ se vyskytuje ve vazané i volné formé. Je pfitomen hlavné ve formé triglycerida
ve vSech ptirodnich tucich a olejich. Také je produkovan pii alkoholovém kvaseni [15]. Po
etanolu a oxidu uhli¢itém je nejhojnéjSim produktem alkoholové fermentace. Na kone¢nou
koncentraci ve vin€ ma vliv nékolik parametrli, jako zralost hroznti, mikrobialni flora na
bobulich, pH mostu, teplota fermentace, koncentrace oxidu sifi¢it¢ho, mnozstvi a kvalita
vyzivy nebo kmen kvasinek. Glycerol se obvykle v suchych vinech nachazi v koncentraci
4-10 g/1 [16].

2.7.3 Polyalkoholy

Vytvareji spolu s aminokyselinami aromatické estery. Jsou obsazené v bobulich (sorbitol)
nebo vzniklé ¢innosti kvasinek a bakterii (arabitol, manitol) [2].

2.8 Vitaminy

Vino obsahuje vitaminy jen v nepatrném mnozstvi. Vitamin C najdeme napfiklad v mostu,
ale ne ve ving. V této souvislosti je zajimavé, Ze uz nepatrné mnozstvi sifi¢itanu ziejme

ucinky nékterych vitaminu rusi [1].
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Tab. 5 Obsah vitaminui (g/1) [1]

Vitamin Most Vino
Kyselina askorbova (vit. C) 38,0-95,0 0
Tiamin (vit. By) 0,10-0,50 0,04-0,05
Riboflavin (vit B,) 0,003-0,08 0,008-0,05
Kyselina pantotenova (vit. Bs) 0,5-1,00 0,4-1,20
Pyridoxin (vit. B) 0,3-0,50 0,2-0,50

2.9 Organické kyseliny

Slozky kyselé chuti vina vznikaji jako produkt latkové vymény pii ristu révy vinné.
V zelenych Castech révy vznikéd v zastinénych listech nejvice kyseliny jablecné, ktera je
malo pohybliva. V bobulich hroznl se v obdobi zrani pomalu odbouréava respiraci pti tep-

loté kolem 20 °C [2].

2.9.1 Kyselina jable¢na

Jeji obsah se snizuje béhem kvasSeni ¢innosti kvasinek a miize se zcela odbourat ¢innosti
mléénych bakterii v mladych vinech. Diky tomu se zvy$uje hodnota pH. Uplné odbourani
je zadouci u cervenych vin. Kyselina jable¢na dodava vinu chutovy pocit svézesti. U vét-
Siny bilych a rdzovych vin se sifenim vylucuje ¢innost mlécnych bakterii, jinak by obsah
veskerych kyselin mohl klesnout pod takovou miru, ktera je potiebna pro soulad
S ostatnimi latkami. V Clenskych zemich EU je zakazano ptidavat kyselinu jable¢nou do

vina [2].

2.9.2 Kyselina citronova

Vyskytuje se v mostu pouze v malém mnozstvi. Jeji obsah se zvySuje v mostech z hroznt
napadenych plisni Sedou nebo z hroznil susenych na slamé vlivem vyssi koncentrace. Ky-
selina citronova je malo stabilni a je zkvaSovdna mléénymi bakteriemi v obdobi biologic-
kého odbouravani kyselin v mladém vin¢. K okyselovani vina, je povolen ptidavek kyseli-

ny citronové, ale hodnota nesmi prekrocit 1 g/l [2].

2.9.3 Kyselina askorbova (vitamin C)

V mostech se ji nachdzi malé mnoZstvi a zmizi v pribéhu Skoleni vina. Na ochranu pted
oxidaci vina je povolen pfidavek kyseliny L-askorbové az do vyse 150 mg/1 spolu se zasi-

fenim vina [2].
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2.9.4 Kyselina vinna

Patii mezi silné kyseliny a jeji obsah zavisi na pH mostu, zaroven je odolna vi¢i mikroor-
ganismim. Vytvareji ji zelené ¢asti, poté se prevadi do kofenll a pozdéji stoupa znovu do
zelenych orgéand. Jeji obsah v hroznech je stabilngjsi a snizi se az pfi teplotach kolem 30
°C. Obsah se také snizuje zvySenim obsahu alkoholu, snizovanim teploty a filtraci mladych
vin za vznikd vinanu draselného a vapenatého. V nedostatecné zasifenych vinech, ktera
jsou uschovavéna v teplejSim prostiedi, mohou mlécné bakterie rozkladat kyselinu vinnou
na kyselinu mlé€nou a octovou, dochazi tak k nechténému tzv. zvrhnuti vina. Ke zvySeni

obsahu kyseliny vinné ve vin¢€ je povolen jeji pfidavek v mnozstvi 1 g/1 [2].

2.9.5 Kyselina mlé¢na

Malé mnozstvi ji vznikéd ¢innosti kvasinek, vytvateji ji hlavné mlé¢né bakterie v procesu
biologického odbouravani kyselin. Bakterie méni kyselinu jable¢nou na kyselinu mlé¢nou

za vzniku oxidu uhli¢itého [2].

2.9.6 Kyselina octova

Vznika v malém mnozZstvi pti kvaSeni mostu z kyseliny citronové 1 z pentdéz a bakterialni
¢innosti pii biologickém odbouravani kyselin. Octové bakterie se do moStu dostavaji
Z naruSenych hrozni nebo ze vzduchu, oXiduji alkohol a tim mitize vznikat vysSi obsah
kyseliny octové. Patfi mezi tékavé kyseliny a je ukazatelem zdravotniho stavu vina. Kyse-
lina octova a dalsi tékavé kyseliny jsou produktem bakterialni ¢innosti v nemocném ving.

Zakonny limit obsahu tékavych kyselin je podle nafizeni Evropské komise 0,92-0,98 g/l
[2].

2.9.7 Kyselina sukcinova

Chut’ této kyseliny je smési pociti kyselosti, slanosti a hotkosti. Kvasinky vytvareji kyseli-
nu sukcinovou v pribéhu kvasného procesu v mnozstvi 0,5-1 g/l. VE&t§i mnozstvi ji byva
v ¢ervenych vinech vyrobenych metodou karbonické macerace hroznli (naptiklad vina

z francouzské oblasti Beaujolais). [2].

2.10 Ionty kovovych prvkii ve vinu

Vyroba a prodej vina ma v soucasné dob¢ vzristajici ekonomicky vyznam. S rostouci po-

ptavkou a soucasné i s rostouci konkurenci se kvalita vin neustale zvySuje. V soucasné
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dobé¢ je vétsina Spickovych vin kromé riznych certifikatt opatiena prehledem tézkych ko-
vii obsazenych ve ving. Dilezitou soucasti jsou i "otisky prsti", analyzy prvka vzacnych
zemin, izotopu stroncia apod., které bezpecné zarucuji ptivod a lokalizaci na deklarovanou
vini¢ni trat’.

lonty kovovych prvki ve viné mohou byt piirodniho ptivodu nebo mohou byt do vina vna-
Seny jako tzv. vnéjsi necCistoty. Pfiroda dodava kovové ionty do vina ptedevs§im z ptdy, na
které vinna réva roste. Na zdklad¢ obsahu vybranych prvki ve ving Ize urcit, ze které loka-
lity vino pochazi, nebot’ prvkové slozeni plidy je pro danou lokalitu specifické. Vhodnym
statistickym zpracovanim dat po analyze vina lze ziskat informace, které ndm umoziuji

sledovat tzv. autenticitu vina a odhalit piipadné falSovani pivodu vina.

v v s

Vnéjsi necistoty se do vina dostavaji z pouzitych hnojiv, pesticidl a fungicidi, které obsa-
huji Cd, Cu, As, Zn, Pb a jiné kovy, a také z pouzitych materialii pii vyrobé a zpracovani
vina. Z trubek, sudi a barelii se do vina mohou dostavat Al, Cu, Cr, Cd, Fe, Zn z pouzitych
Cisticich ¢inidel, napf. z bentonitti nebo z uhli¢itanii a sirantt pouzivanych k tpravé kyse-
losti vin pak Na, Ca nebo Al Vnéjsi neCistoty mohou piedstavovat nejen zdravotni riziko
pro konzumenty vin (podle nékterych studii se mize vliv tézkych kovli ve vin€ projevit na
zdravi Clovéka jiz pti pravidelné konzumaci 250 ml denné), ale vyrazné mohou ovlivnit 1

organoleptické vlastnosti vina, pfevazné viini, chut’ a aroma (Cu, Mn, Fe) [17].
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3 AUTENTICITAPOTRAVIN A VIN

Kontrola a analyza potravin je jednim z hlavnich tkolii v potravinatském pramyslu. Toto
téma se stalo celosveétove aktudlnim a v odbornych ¢lancich najdeme spoustu informaci o
tom, zda jsou potraviny spravné oznaceny, vyrobeny a popsany. Tyto informace nam po-
mahaji k tomu, aby se ke spotfebitelim nedostavaly zavadéjici informace o potravinach
[18].

U potravin se mize jednat o celou fadu riznych typti zdmén, jako naptiklad jiny obsah
nékterych slozek, zménéné sloZeni potravin nebo uvedeni jiné odrudy nebo druhu potravi-

ny, nespravné deklarovany geograficky ptivod potravin, jiny zpisob jeji vyroby [19].

Specifickym ptipadem falSovani potravin a klamani spotfebitele je nedodrzovani pozadav-
ki vychazejicich ze smérnice Evropského parlamentu a rady 2000/13 ES tykajici se ozna-
covani zduraznénych slozek a oznacovanych jako tzv. QUID pravidla (z ang. Quantitative
Ingredient Declaration). Uvedend smérnice je implementovdna v Ceské legislativé pro-
sttednictvim vyhlasky ¢. 113/2005 Sb., v platném znéni a stanovuje, ze mnozstvi slozky
v hmotnostnich nebo objemovych procentech (popi. v g/100 g nebo v ml/100 ml potravi-
ny) musi byt uvedeno na obalu v blizkosti ndzvu nebo u pfislusné slozky (s vyjimkou liho-
vin) v ptipad¢€, ze se ndzev slozky nebo skupiny slozek pouzije v nazvu potraviny, pod
nimz se potravina uvadi do ob&hu nebo ji spotiebitel obvykle s timto nazvem spojuje, sloz-

ka nebo skupina slozek je v oznaéeni zdiraznéna slovné nebo obrazové [19].

Slovo autenticky je obecné¢ definovano jako spolehlivé, divéryhodné a pravé. Potraviny
jsou rostlinného nebo zivoc¢isného ptivodu. Proto spolehliva identifikace druhi je klicovou
otazkou autenticity potravin [20]. Je nejprve potieba definovat co je autentické (ptivodni)
nebo neautentické (nepravé) jidlo. Je definovdno jako potravina, ktera nemé povahu nebo

jakost pozadovanou kupujicim. Mize mit mnoho podob:

- tplné nebo ¢asteéné vynechani cenné slozky

- celd nebo Castecna ndhrada potravinové slozky nenahlaSenou alternativou (obvykle
levng;jsi)

- utajeni poSkozené nebo podfadné potraviny

- falSovani pfidanim latek, za uc¢elem zvyseni hmotnosti a velikosti produktu [21].

Pravidla, ktera jsou zakotvena ve vnitrostatnich 1 mezindrodnich normach, davaji za povin-
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nost uvadét pravdivé informace na etiketé, bohuzel predpisy nejsou dostacujici, aby se za-
branilo podvodiim s potravinami, proto jsou z tohoto diivodu nezbytna opatieni ve formé

analytickych zkousek a ovéfovani pravosti potravin [22].

3.1 Celné technicka laborator a jeji iloha v oblasti kontroly potravin

CTL je specializované pracovisté celni spravy s pomérné dlouhou historii. V kvétnu roku
1990 bylo rozhodnuto o zfizeni celné technickych laboratofi. Prvni laboratof vznikla jesté
v témze roce v Praze. V roce 1997 zapocaly CTL svou cestu do spoleCenstvi evropskych
celnich laboratofi a dosahly akreditace fady dilezitych zku$ebnich metod dle normy CSN
EN 45001 (nyni CSN EN ISO/IEC17025), a v roce 1999 vybudovaly systém Fizeni kvality
dle CSN EN ISO 9001, s cilem kvalitné uspokojit zvySujici se pozadavky celni spravy,
finan¢nich ufadt a dalSich zajemci o provadéni zkouSek a dosdhnout uznani vysledki

zkous$ek 1 na mezinarodni arovni.

CTL ma sviij vyznam a postaveni v organizaéni struktufe celni spravy CR. Jeji &innost se
stala nezbytnou podminkou v celni oblasti tim, ze s vyuzitim laboratorniho zkoumani a
analyz vzorku zbozi stanovi povahu, tarifni zatazeni, ptivod a hodnotu zbozi pro vytéznost
cel a dani a pro realizaci opatfeni obchodni politiky a ochrany spotiebitele a pii kontrole

zemédélskych produktii [19].

3.1.1 CTL a kontrola potravin

Kontrolu provadénou celni spravou s vyuzitim CTL zaméfenou na prokazani falSovani

potravin Ize rozdélit na nasledujici typy:

- kontrola, zda deklarované zbozi je potravina — napi. lihovina vyrobena z lihu ne-
vhodného pro potravinaiské ucely

- kontrola spravného oznaceni zbozi — rum vyrobeny z fepného lihu, vino neobsahu-
jici glycerol nebo vyrobené z jiného ovoce nez vinnych hroznii

- kontrola spravné technologie vyroby — docukfeni, nafedéni, dolihovani vina nepo-
volenym zplisobem

- kontrola spravného sazebniho zatazeni — zafazeni ovocného napoje s nizkym podi-
lem ovocné slozky mezi Cist€ ovocné §tavy

- kontrola dodrZzovani deklarované receptury — pii vyrobé susSenek je vyuzita fada

vstupnich surovin, na které je Zddana dotace
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- kontrola znackového zbozi — zdména drahé znackové whisky za levnou napodobe-
ninu

- kontrola pozadované kvality zboZi — pti vyvozu fady potravinovych komodit (ma-
so, susené¢ mléko, maslo) je zaddno o dotaci, kterad je podminéna splnénim vybra-

nych jakostnich parametrii [19]

3.2 Autenticita vina

Vino je snadno zfalSovatelny produkt a tak vznikaji stale nové metody a zpusoby, které
vedou k zabranéni této praktiky. Proto je autenticita vin jednim z hlavnich faktort pfi pro-
deji vin. V Ceské republice se timto problémem zabyva Statni zemédélska a potravinaiska
inspekce, povéiena kontrolou pravosti potravin, vychdzejici ze zdkona o vinohradnictvi a

vinarstvi [23].

Ovérovani si klade za cil potvrdit a odhalit padélky. Do padélanych vin jsou ptidavany
ruzné latky, jako jsou napiiklad voda, glycerol, alkohol, barviva, sladidla, aromatické latky
apod. [24]. K zakladnimu hodnoceni autenticity vina je nutné pravidelné odebirani vzorkd

vin. Ty jsou ulozené a zaevidované v databazi [19].

Legislativa rozdéluje zem¢ produkujici vina z hlediska moznosti doslazovani mostu do 3
skupin, podle klimatickych podminek dané zemé. Zem¢ a oblasti, kde je nejteplejsi klima
patii do zony C, zem¢ a oblasti s méné teplym klimatem jsou zatazeny do zony B a zem¢ a
oblasti s nejchladnéj$im klimatem zatazeny do zoény A. V jednotlivych zénach je dovoleno
doslazovani v jednotkach procent (od 1,5 % do 3,5 % v zavislosti na z6n¢ a ro¢niku) tzv.
celkového alkoholu, kdy v zemich s chladnéj$im klimatem je dovoleno doslazovat vice,
nez v zemich s teplej$im klimatem. CR je dle evropské legislativy rozdélena do 2 zén, kdy
vinatska oblast Cechy patii do zony A a Moravska vinai'ska oblast do zény B. Co se tyka
geografického plivodu, tak je kontrolovana deklarace na obalu, kdy vino oznacené piivo-
dem z CR musi vykazovat izotopové parametry typické pro CR a roénik sklizné Voda se

nesmi priddvat do vina ani do ¢astecné zkvaSenych mosti. [19].

Evropska unie zaujima vedouci postaveni na svétovém trhu vina, kde v globalnim métitku
predstavuje 55 % z vinatské oblasti, 60 % produkce a 70 % vyvozu. Vinafstvi proto tvori
velmi dilleZitou soucast hospodatstvi EU. Tento trh vSak ¢eli rostouci konkurenci v di-
sledku rostouci globalizace z dovozu z novych clenskych statii EU, vychodoevropskych

zemi, ale také z USA, Chile, Argentiny, Jizni Afriky a Australie [24]. Vina pohybovana v
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ramci EU jsou peclivé kontrolovana, Spolu s nimi jsou dovazeny dokumenty, které potvr-

zuji pravost dle smérnic EU [18].

Pro zlepsSeni autenticity fizeni, byla v r. 1989 zfizena tzv. vinna databanka, ktera ma na
starost koordinaci produkce autentickych vzorkd v jednotlivych evropskych zemich. Je
financovan z fondt evropské unie. Svym provadécim predpisem uklada presné pocty au-
tentickych vzorkd, které maji na svém tizemi odebrat a zpracovat [19]. Tato instituce byla
sloZena z oficialnich 1 soukromych laboratoti evropské unie a skupin univerzitnich partne-
1t [24]. Z¥izena byla nejprve pro 8 stati: Francie, Italie, Némecko, Spanélsko, Portugalsko,
Recko, Lucembursko a Velké Britanie [19]. V této instituci jiz bylo analyzovéano pies 1800
vzorkl [24]. V roce 2000 byla stanovena nova pravidla fungovani banky, také byl navysen
pocet vzorkil z nékterych zemi a do databanky je zatfazeno také Rakousko. Pocet zemi se
zvysil jesté dvakrat bdhem rozsifovani EU. V r. 2004 ptibyla CR, Kypr, Mad’arsko, Malta,
Slovensko, Slovinsko a v roce 2006 Bulharsko a Rumunsko. Ceské republika je povinna

piispivat do databanky alespoii 20 vzorkl autentickych vin ro¢né [19].
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4 ANALYTICKE METODY VHODNE PRO AUTENTIFIKACI

Analyza vina hraje zésadni roli v primyslu i ve vSech oblastech vyroby napoji. Piesné
analytické méfeni jsou povinné ve vSech fazich vyroby, zacinajici na vinici, pokracuji v
prabéhu kvaseni a zrani, stdCeni a pfti certifikaci. Pozadavky na kvalitni vina rostou po ce-

lém svéte, stejné jako potteba znat ptivod a vlastnosti vina [25].

Pro zjiStovani autenticity vina jsou pouzivany rychlé, instrumentdlni a moderni metody
[26]. Nejstarsi a nejrozsitencj$i metodou pro urceni pravosti vina je senzoricka analyza.
Nevyhodou je jeji subjektivita, ktera miize vést k nespravnym zavértim. [27]. Pro zjistova-
ni autenticity vina byla béhem nékolika let aplikovana cela Skala metod [28]. Z téchto me-
tod to jsou naptiklad nukledrni magneticka rezonance, chromatografick¢é metody HPLC a
GC a infracervena spektrometrie. U stanoveni mineralnich latek v potravinach se vyuziva

metoda AAS, ale v posledni dob¢ je nahrazovana metodou ICP-MS a ICP-AES [26].

4.1 Hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP-
MS)

Slouzi pro stanoveni obsahu stopovych mnozstvi jednotlivych prvki Vv analyzovaném
vzorku. Vysledky prvkové analyzy pomoci ICP-MS lIze pouzit pro stanoveni zemépisného
ptvodu potravin. Timto zplisobem je tato technika pouzivana naptiklad pro zeleninu, oie-

chy, ¢aje a vina [29].

Hlavnim diivodem pro pouziti hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem je
schopnost provadét rychla viceprvkova stanoveni na stopovych hladinach koncentraci jed-

notlivych prvka s minimalnimi interferencemi [30].

Pomoci této metody mohou byt klasifikovana vina podle svého zemépisného pivodu. Me-
toda je zaloZena na ptfedpokladu, Ze piida obsahuje vyznamné mnozstvi stopovych prvki a
kombinace prvkl charakterizujicich vina z urcité oblasti se v jednotlivych regionech lisi.
ICP-MS se casto pouziva v kombinaci s IRMS, ale také atomovou absorpéni a emisni

spektrometrii [29].

ICP-MS je vykonny nastroj pro kvantitativni stanoveni fady kovi i nekovli v nejriznéjSich
vzorcich. Pomoci ICP-MS se vzorky ionizuji v argonovém plazmatu za vysoké teploty a
jsou analyzovany na zakladé jejich hmotnosti a ndbojii. ICP-MS zahrnuje ¢tyii hlavni pro-
cesy - zavedeni vzorku a tvorba aerosolu, ionizace pomoci argonového plazmového zdroje,

hmotnostni diskriminace a detekce. ICP-MS je vyhodna diky multi-elementarnim vlastnos-
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tem, rychlosti analyzy, nizkym detekénim limitim a moznostem uréeni izotopovych pome-

réi [29].

Na trhu existuje celd fada raznych provedeni ICP-MS. Mezi zdkladni komponenty pfistroje
patii peristaltické vicekanalové Cerpadlo, zamlzovaé, mlzna komora, iontovy zdroj, ex-
panzni komora, iontova optika, hmotnostni analyzator, iontovy detektor, pocita¢, chladici

systém a davkovac [30].

ZMLZOVANI ODPAROVANI ATOMIZACE IONIZACE ANALYZA
kapaln¥ .:.: -:.:. Flyong
— > lEfsle — vzorek
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| Castice—» Molekula Atom Ton IS-;mlomosuﬁ
pevay
vzorek
Zmzovac (kapalina) | Mlzna Bl Hmotnostni
Laser (pevnd latka) | komora aema spektrometr

Obr. 1 Princip ICP-MS [32]

expanzni }
1 oy hotsk  komora ilontové clony  kvadrupdl detektor
plazmovy plyn

pomocny plyn

mlzna MY
komoia [—‘*1= <11 KE n
nosng plyn ———— By HD‘F

turbomolekularni
pumpa

turbomolekularni
pumpa

rotacni pumpa rotacni pumpa

rozhrani pro
vakuovou pumpu

Obr. 2 Schéma ICP-MS [31]
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4.1.1 Davkovani vzorku a vznik aerosolu

Existuje mnoho zplsobu, jak mizeme zavadét kapalny vzorek do ICP-MS, ale vSechny
V kone¢ném dusledku realizuji pfeménu vzorku na jemny aerosol. Mechanizmus, kterym
se zavadi kapalné vzorky do plazmatu, tvoii dvé rizné ¢asti — vznik aerosolu pomoci
zmlzovace a selekce kapicek prostiednictvim mlzné komory [30]. Vzorek je veden peri-
staltickym cerpadlem, pomoci néhoz dochazi k eliminaci transportnich interferenci, je po-
tlacen vliv viskozity a povrchového napéti vzorku [31]. Vzhledem k vlastnostem a poZa-
davkiim na spektrometr ICP-MS, konstrukci a uc¢innost je zavedeni vzorku kli¢ovym bo-

dem, ktery urcuje kvalitu analytickych vysledkl [33].

4.1.1.1 Vznik aerosolu

Hlavni funkci zavedeni vzorku je vytvotfeni jemného aerosolu. Ten se tvoti pomoci zmlzo-
vac¢e a mlZzné komory. Vzorek je obvykle Cerpan rychlosti 1ml/min pomoci peristalticke
pumpy do zmlzovace. Peristaltickd pumpa je malé Cerpadlo se spoustou mini valecku, kte-
ré se otaceji stejnou rychlosti. Vyhodou této pumpy je, ze zajiStuje konstantni pratok kapa-
liny bez ohledu rozdilu viskozity vzorkt. Jakmile vzorek vstoupi do zmlZzovace je kapalina
zmlZena do jemného aerosolu pneumatickym ptisobenim plynu (argonu) za vzniku malych
kapi¢ek. Vznikly aerosol putuje do mlzné komory. NejpouzivanéjSim zmlzovacem je
pneumaticky, vyuzivda mechanickou silu plynu vytékajiciho z trysky vétsi rychlosti nez
jakou mé kapalina [30]. Zatizeni ma uzké kapilary ve stiedu a upevnéné k valcové Casti, ta
je obvykle ze skla. Pneumatické koncentrické zmlzovace mohou byt také vyrobeny z po-

lymernich materiald, jako je naptiklad PFA [32].

4.1.1.2 Mlina komora

Vysledny aerosol se nazyvéa primarni aerosol. Pneumaticky generované primarni aerosoly
jsou hrubé, maji kapicky o primeru dokonce vyssi nez 1000 pm, tedy jsou polydisperzni,

maji vysoky stupen turbulence [33].

Cilem mlzné komora je zabranovat velkym kapkam dostavat se do aerosolu, ktera sméfuje

k plazmatu. Mlzna komora miize byt dvojiho typu — dvojita nebo cyklonova [30].
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Obr. 3 Mizna komora[32]

4.1.2 Plazmovy zdroj

Zakladni komponenty plazmového zdroje tvofi radiofrekvencni generator, indukéni civka a
plazmovy nosi¢. Plazmovy nosi¢ se skldda ze tfi soustfednych trubek vyrobenych

z kiemene, pfipevnény ve vodorovné poloze a umistén ve sttedu RF civky [30].

Argon protéka vnéjsi a stfedni trubici kiemeného nosice [30]. Vnéjsi trubici protéka argon
o pratoku 10-20 I/min a chrani stény trubice. Vnitini trubici protéka 0,5-1,5 I/min a chrani
Spicku injektoru pied horkym plazmatem. Stiedem nosie prochdzi korundovy nebo kie-
menny injektor, do n€¢hoz je ptivadén acrosol vzorku [31]. Civka, obvykle vyrobena z médi
obklopuje horni konec nosice a je spojena spolecné s RF generatorem s vykonem ptiblizné
750 - 1500 W. Indukéni civky vytvari vysokofrekvencni elektromagnetické pole, které
piedava energii do plazmatu [30]. Plazma je definovana jako ionizovany plyn, obsahujici
dostate¢nou koncentraci elektricky nabitych cCastic, pocet kladnych a zapornych ionti je
stejny, soustava je elektricky vodiva a nevykazuje elektricky naboj [31]. Teplota indukéné

vazaného plazmatu se pohybuje kolem 6000-10000 K [33].
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Obr. 4 Schéma plazmového zdroje [32]

4.1.3 Oblast rozhrani

Rozhrani se sklada ze dvou kovovych kuzell s velmi malymi otvory, udrzovanymi ve va-
kuu. KuZely jsou vyrobeny pfevazné z niklu. lonty, které vznikaji v plazmé, prechézeji do
prvniho kuZele nazyvaného jako vzorkovaci kuzel (sampler cone) s otvorem 0,8-1,2 mm.
Za nim nasleduje dalsi kuzel tzv. sbérny kuzel (skimmer cone) s menSim a SpicatéjSim
otvorem (0,4-0,8). Kuzely na néZ ptsobi vysoké teploty z plazmy, jsou chlazeny vodou.
Ionty prochazejici sbérnym kuzelem (skimmerem) smétuji dale do iontové optiky a hmot-
nostniho analyzatoru [30]. Hmotnostni spektrometr pracuje nejucelnéji pti nizkém tlaku,

proto je dulezité mit vysoké vakuum [31].

4.1.4 Iontova optika

Je umisténa mezi sbérnym kuzelem a hmotnostnim analyzatorem, sklada se z jednoho nebo
vice elektrostaticky fizenych cocek, udrzovanych ve vakuu turbomolekularni vyvévou.
Aby iontovy svazek obeSel pohlcova¢ fotonll, musi se nejprve rozostfit a nasledné opét
zaostfit. lontova optika zodpovida za separaci iont, které se transportuji do hmotnostniho

spektrometru pro analyzu od neutralnich ¢astic a fotont [30].

4.1.5 Hmotnostni analyzator

Je umistén mezi iontovou optikou a detektorem udrzovany ve vakuu. V piipadé€, vzniknout
ionty v iontové optice s optimalni kinetickou energii, jsou separovany na zakladé jejich
hmotnostnich pomérii a naboje [30]. Existuji tfi druhy hmotnostnich analyzatora - kva-

drupoélovy, dvojité zaostfovani sektorovym polem (SF-MS), a priletovy (TOF-MS) [31].
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NejpouzivangjSim typem je kvadrupdlovy analyzator, ktery oddé€luje ionty na zaklade je-
jich hmotnostné-nabojovych poméra. Sklada se ze dvou part paralelnich valcovych ty¢i,
uspofadanych do ¢tverce [31]. Ty jsou vyrobeny z nerezavéjici oceli a potazeny keramic-
kym povlakem chranici proti korozi. Kvadrupoly pouzivané v ICP-MS jsou pftiblizné 15-

20 cm dlouhé, maji 1 cm v priméru a pracuji pii frekvenci 2-3 MHz [30].

Kvadrup6lovy analyzator funguje na principu stejnosmerného a stfidavého napéti U a V.
Kladny po6l stejnosmérného napéti je pfiveden na jeden par a zadporny na druhy par. Napéti
privadéné na tyce odrazi ionty od rovné drahy a ty béhem prichodu analyzatorem osciluji
mezi ty¢emi. Na detektor dopadaji ionty, které prosly kvadrupolem. Ty ionty, které nepro-

jdou kvadrupolem, jsou na nékteré z ty¢i vybity a odstranény pomoci vakuovych pump
[30].

4.1.6 Detektor ionta

V detektoru jsou pfevedeny ionty na elektrické impulzy. Velikost elektrickych impulzii

odpovida koncentraci analyzovanych iontti piitomnych ve vzorku [30].

4.2 Hmotnostni spektrometrie

Je to analytickd metoda pouZzivana pro uréeni hmotnosti ¢astic — molekul, fragmentt a
atomil a z toho vyplyvajici moznost stanoveni elementarniho slozeni vzorku nebo struktury
jednotlivych molekul, pfipadné pro objasnéni chemické struktury slozitych molekul, jako
jsou peptidy a jiné chemické slou¢eniny [34]. Metoda je zaloZzena na oddélovani ionizova-
nych molekul (ionty v plynné fazi) v zavislosti na jejich hmotnostech. Je vyhledavanou
metodou v analyze potravin diky své relativné nizké cené. Je pouziva pro sledovani stabili-
ty slozek, pro identifikaci novych latek, pritomnost necistot a rozkladnych produktt. Pou-

ziva se soucasné v kombinaci s plynovou chromatografii, LC, CZE, HPLC a CE [35].
Postup analyzy pomoci hmotnostni spektrometrie:
1. Vzorek je umistén do pfistroje a odparen.

2. Slozky vzorku jsou ionizovany jednim z mnoha zptsobu (napifiklad dopadem elek-

tronového paprsku), coz ma za nasledek vytvofeni nabitych ¢astic — ionti.
3. lonty jsou oddé€leny v analyzatoru v elektromagnetickém poli.

4. lonty jsou detekovany s moZnosti kvantitativniho vyhodnoceni.
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5. Vysledky jsou dale zpracovany do Ciselné a grafické podoby [34].

Hmotnostni spektrometry se skladaji ze tifi modula:
- prvnim modulem je zdroj iontl, jimz lze prevést molekuly plynu na ionty

- druhym modulem je hmotnostni analyzator, ktery tfidi ionty podle jejich hmotnosti

vV proménlivém elektromagnetickém poli

- tifetim modulem je detektor, ktery méti hodnotu Cetnosti dopadajicich Castic, a tak

poskytuje data pro vypocet koncentrace kazdého iontu v redlném Case

Metoda ma jak kvalitativni a kvantitativni vyuziti. Mezi hlavni pouziti této analyzy patii
identifikace neznamych latek, uréovani izotopového slozeni prvka v molekule a stanoveni

struktury slouceniny tim, ze méfi jednotlivé fragmenty molekul [34].

4.3 Atomova absorp¢ni spektrometrie (AAS)

Metoda slouzi ke stanoveni obsahu stopovych 1 vyznamnych koncentraci jednotlivych prv-
kl v analyzovaném roztoku [36]. Stanoveni jednotlivych prvkii v potravinach je nesmirné
dualezité, protoZze mohou mit zdsadni vyznam pro lidsky organismus (Na, Ca, Fe, Mg) nebo
mohou pusobit jako toxicka latka (Cd, Hg, Ti). Tyto odliSné vlastnosti v mnoha ptipadech
zé&visi na koncentraci, pii které se slouceniny nachazeji. Pouziva se zejména k analyze t&z-

kych kovii [35].

4.3.1 Plamenova atomizace

Jako palivo se pro tuto metodu pouziva acetylen, oxidovadlem je podle pozadavku vzduch
nebo oxid dusny. Pro oba typy se pouziva ptedem promichana smés plynu, Ktera proudi k
usti hotaku. Hofaky se pouzivaji $térbinové, kdy délka $térbiny je timérna hodnoté absor-

bance.

K méfeni se pouzivaji dva typy hotakl a to 50 a 100 mm dlouhé. Abychom mohli vzorek
lépe atomizovat, musime ho proménit na jemny aerosol, ktery se spolu s palivem a oxido-
vadlem kontinualné¢ zavadi do plamene. K tomu se nej¢astéji pouziva pneumaticky za-

mlzovaé [37].
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4.3.2 Elektrotermicka atomizace

Je provadéna pomoci elektrotermického atomizatoru ve tvaru trubicky s davkovacim otvo-
rem uprostied. Je zasazen do grafitovych konust a upevnén do masivnich kovovych drza-
ka. Tyto atomizatory jsou vyhiivany na teplotu potiebnou k atomizaci analytu elektrickym
proudem. Krom¢ ohfevu na vysoké teploty je nutné atomizator také chladit. Atomizator

musi pracovat v inertni atmosféte [37].

4.4 Atomova emisni spektrometrie s induk¢éné vazanym plazmatem

(ICP-AES)

Analyticka metoda, ktera slouzi k detekci a stanoveni stopovych kovil. Je to typ emisni
spektrometrie, ktera pouziva indukéné vazané plazma. Mezi piiklady pouziti I[CP-AES
patii stanoveni kovlli ve ving. ICP-AES je Casto pouzivan pro analyzu stopovych prvkil

v ptdé [38].

Metoda ICP-AES poskytuje vyssi reprodukovatelnost a kvantitativni rozsah nez konven¢ni
metody, coz umoziuje soucasné stanoveni kovii a nekovli. Analyzy tohoto typu jsou vSak

podstatné drazsi a vSechny vzorky musi byt v rozpusténé form¢ [38].

4.5 Atomova emisni spektrometrie (AES)

Metoda chemické analyzy, ktera vyuziva intenzitu vyzafovaného svétla z plamene, jiskry

nebo oblouku o ur¢ité vinové délce pro stanoveni mnozstvi prvku ve vzorku [39].

4.6 Infracervena spektroskopie (IR)

Infracervena spektroskopie je analytickd metoda uréena predevsim pro identifikaci a struk-
turni charakterizaci organickych sloucenin a také pro stanoveni anorganickych latek. Tato
technika méfi pohlceni infracerveného zéteni o rizné vlnové délce analyzovanym materia-
lem [40]. Technika vyuZivajici se k ovéfeni a zafazeni potravinaiskych vyrobku, stanoveni
kontaminujicich latek v potravinach [35]. V této metod¢ jsou vyuzivany k analytickym

uceltim 3 oblasti:
- blizka infradervena oblast
- stfedni infra¢ervena oblast

- vzdalena infradervena oblast
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Principem je absorpce infracerveného zateni pti prichodu vzorkem, dochdzi tak ke zmé-
nam rotacné vibracnich energetickych stavii molekuly v zavislosti na zménach dip6lového

momentu molekuly [40].

4.7 Nuklearni magneticka rezonance (NMR)

Metoda je zalozena na absorpci radiofrekvencniho zafeni jadry atomii s nenulovou rotaci v
magnetickém poli. Absorpce je ovlivnéna okolnimi atomy a ucinek se pouziva k ziskani
informaci o struktufe zkoumané latky. Mezi jadra s nenulovou rotaci patii také izotopy

vodiku a uhliku [35].

Jednou z hlavnich aplikaci NMR s vysokym rozliSenim je Site-Specific ptirodni izotopova
frakcionace NMR, ktera se pouziva k analyze potravin, jelikoZ umoziuje pozitivni identi-
fikaci izotopovych poméri uhliku *?C/*3C, které uréuji chemismus fotosyntézy cukrd. Ty-
pickym piikladem je stanoveni vodiku nachazejiciho se v etanolu z riznych alkoholickych
vzorkl. Proto je tato technika pouzivana ke zjisténi ptivodu a ro¢niku vin, stafi brandy a

lihovin. Tato metoda vyzaduje pracnou piipravu vzorku [35].

4.8 Plynova chromatografie (GC)

Separacni metoda pouzivand v analyze potravin. Aplikace GC se pouziva ke zjiSténi tuk,
tékavych sloucenin (alkoholy, ketony, estery, aldehydy), aditiva, pesticidy a slou¢eniny
odpovédné za vini a chut. Mezi jeji hlavni vyhody patii jednoduché a rychlé provedeni
analyzy, a¢inna separace latek a malé mnozstvi vzorku potiebné k analyze. Existuje mnoho
variant, v praxi jsou nejvice rozsitené plynové chromatografy s kapilarnimi kolonami. Pro
autentifikaci lze vyuzit metodu GC piipadné v kombinaci s hmotnostnim detektorem GC-
MS Kk identifikaci a kvantifikaci aromatickych latek, piipadné k identifikaci markerovych

slouéenin pochazejicich z ptidavk nedovolenych latek [35].
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II. PRAKTICKA CAST
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CIL PRACE

Cilem diplomové prace bylo stanoveni prvkového slozeni vybranych vzorkll vin pomoci
hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem za ucelem vyuziti téchto vy-
sledkti k autentifikaci vin. Celkem bylo zkoumano dvanact vzorki vin z Sesti svétovych

oblasti. Z kazdé z Sesti oblasti bylo vybrano vzdy jedno ¢ervené a jedno bilé vino.

V této diplomové praci byly analyzovany vzorky vin ICP-MS metodou, ktera je v dne$ni
dob¢ velmi efektivnim nastrojem k analyze stopovych prvki. Nedilnou soucasti prace byla
piiprava a kalibrace pfistroje a dale pak optimalizace ptistroje pro analyzu. Nasledné byly
na ptistroji ICP-MS zméfeny vzorky a vysledné koncentrace porovnany. V posledni ¢asti

byly zpracovany a formulovany zavéry na zakladé grafického vyjadieni.
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5 POUZITE PRISTROJE, ZARIZENI A POMUCKY

5.1 Pouzité pristroje a pomiicky
- hmotnostni spektrometr s ICP — Thermo Scientific iCAP Q ICP-MS

- odmérné banky, pipety, Spicky, kadinky

Obr. 5 Hmotnostni spektrometr ICP — Thermo

Scientific iCAP Q ICP-MS

5.2 Hmotnostni spektrometr s ICP-Thermo Scientific iCAP Q ICP-MS

Thermo Scientific iCAP Q ICP-MS je vybaven patentovanou technologii QCell (Colision
cell technology - CCT), ktera umoznuje provést analyzu za pouziti helia, jako kolizniho
plynu. Tento plyn indukuje reak¢éni mechanismus rozpadu molekularnich asociata a tak
technologie QCell pfedstavuje snizeni moznych interferenci u vSech typt vzorkd, snizuje
dobu analyzy a umoznuje ziskavani spravnych vysledk. ICP-MS zatizeni je pfipojeno k

pocitaci USB kabelem a ovladani je fizeno softwarem Qtegra [41].

5.2.1 Casti ICP-MS spektrometru

Peristaltickd pumpa je tvofena 4 kandly s minivalecky s nizkym pulzovanim vzorku. Pum-

pa ptivadi vzorek do zmlzovace a odvadi prebyte¢ny odpad do odpadni nddoby, Rozpraso-
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va¢ je tvofen sklenénou konstrukci nebo PFA materidlem (fluor-uhli¢ité pryskytice).
Zmlzovaci komora je tvofena kiemennym nebo jiz zmiovanym PFA materidlem a tkolem
komory je filtrovat vétsi aerosolové kapi¢ky pro zlepSeni stability v plazmé. K chlazeni
jsou pouzity tzv. Peltierovy ¢lanky o teploté min. — 10 °C pro optimalni stabilitu béhem
analyzy vodnych a organickych typt vzorku. Cyklonickd zamlzovaci komora je umisténa v
tésné blizkozti plazmové hlavice. Plazmova hlavice je jednoduse demontovatelna aje tvo-

v

fena 3 kfemennymi trubicemi pro snadnéj$i adrzbu [41].

Plasma vytvaii radiofrekvenéni generdtor po iniciaénim vyboji v argonovém prostiedi.
Vysoka odolnost plazmatu umoziuje také vysokou plazmatickou stabilitu 1 pro vysoce
tékava organicka rozpoustédla. Vykon je fizen pocitacem od 500 do 1600 W. Indukéni
civka potazena sttibrnym povlakem s médi a chlazena vodou pro jeji delsi Zivotnost a spo-

lehlivy zazeh plazmatu [41].

Ptistroj je vybaven vnitini integrovanou kamerou, kde je mozno sledovat na pocitaci na-
sttik vzorku do plazmatu. Chladici, pomocné kapaliny a zmlzovace plynti jsou fizeny regu-

latory hmotnostniho pratoku.

Vstup do pfistroje z piedni Casti umoziuje pravidelnou udrzbu nebo popiipadé¢ vyménu
jednotlivych kuzeli. Vlastni rozhrani iCAP Q se sklada z dvojice pevnych niklovych kuze-
14, chlazenych vodou, kterd snizuje teplotu, zamezuje usazovani vzorku a prodluzuje dobu

mezi CiSténimi. PFislusné detekéni limity jsou uvedeny v tabulce ¢. 6 [41].



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

46

Tab. 6 Parametry Thermo Scientific iCAP Q ICP-MS (1. ¢cast)

Specifikace
ICAP Qa ICAP Qc ICAP Qs
STD rezim

Citlivost (kcps/ppb)
Li® 40 50 80
Co® 60 100 200
15y P 150 220 400
238 b 200 300 500
Detekéni limity (ppt)?
‘Be <0.5 <05 <05
ol 11 <0.1 <0.1 <0.1
209B; <0.1 <0.1 <0.1
Oxidy (%)
CeO/Ce" <2 <2 <2
Dvojnabité ¢astice (%)
Ba"*/Ba™ <3 <3 <3
Pozadi (cps)
m/z 4.5 <1 <1 <1
Stabilita (% RSD)
Kratkodoba ° <2 (10 min) <2 (10 min) <2 (10 min)
Dlouhodoba <3(2h) <3(2h) <3(2h)
Izotopovy pomér
07 Ag/*PAg <0.1 <0.1 <0.1
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Tab. 6 Parametry Thermo Scientific iCAP Q ICP-MS (2. ¢cast)

Specifikace
ICAP Qa ICAP Qc ICAP Qs
He Cell rezim
Citlivost (kcps/ppb)
Co” 30 50
Pozadi (cps)
miz 4.5° <0.5 <0.5

! pozndmka: a - klasické hodnoty zavislé na Cistoté chemikalii
b - prokdzané hodnoty na zarizeni
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5.3 Pouzité chemikalie

- standardni roztok prvkl dodany spole¢nosti Thermo Scientific, 3-35 pg/l v 2 % HNO;

- standardni roztok prvkti TUNE B dodany spole¢nosti Thermo Scientific, 1,0 ug/lv 2 %
HNO;s a 0,5 % HCL

- kyselina dusi¢nd HNO3

- deionizovana voda (k ptipraveé vSech roztoki)

Tab. 7 Standardni roztok 25 prvku

Prvky (3-35 pg/l v 2 % HNO; Koncentrace pg/l
Be 35 +/-1.75
Zn 20 +/- 1.00
Cu, Ni 15 +/- 0.75
Al, Ga, Mg 10 +/- 0.50
Co, Li, Sc 8 +/- 0.40
Ag, Mn 6 +/- 0.30
Sr 5+/- 0.25
Ba, Tl 4 +/- 0.20
Bi, Ce, Cs, Ho, In, Rh, Ta, Th, U, Y 3+/-0.15

5.4 Kalibracni roztoky

Pro stanoveni obsahu prvkl se provedla kalibrace pomoci kalibra¢nich roztokt, pfiprave-

nych vhodnym fedénim zékladnich standardnich roztok.

K piipravé kalibra¢nich a standardnich roztoku byly pouzity standardni roztoky jednotli-
vych prvkl: Be, Zn, Cu, Ni, Al, Ga, Mg, Co, Li, Sc, Ag, Mn, Sr, Ba, TL, Bi, Ce, Cs, Ho, In,
Rh, Ta, Th, U, Y, As, Ca, Cd, Cr, Fe, Hg, K, Na, Pb, Se, Sn, Ti.

Piehled kalibra¢nich standardnich roztoki a ptislusnych koncentraci uvadi tabulka ¢. 7, 8 a

9.
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Tab. 8 Standardni kalibracni roztoky (ug/l)

Standard STD25 STD25/2
Be 35 17.5
Zn 20 10

Cu, Ni 15 12.5

Al, Ga, Mg 10 5

Co, Li, Sc 8 4

Ag, Mn 6 3

Sr 5 2.5

Ba, Tl 4 2

Bi, Ce, C_Is_bHS I\r(1 Rh, Ta, 3 15
Tab. 9 Standardni kalibracni roztoky (ug/l)

Standard STD5 STD10
As 0,5 1,0
Ca 0,5 1,0
Cd 0,5 1,0
Cr 0,5 1,0
Fe 0,5 1,0
Hg 0,5 1,0
K 0,5 1,0
Na 0,5 1,0
Pb 0,5 1,0
Se 0,5 1,0
Sn 0,5 1,0
Ti 0,5 1,0

5.4.1 Priprava kalibra¢nich roztoki

STD25 — kalibra¢ni roztok dodany spole¢nosti Thermo Scientific.

STD25/2 — do 25 ml odmérné bariky bylo odpipetovano ze standardniho roztoku, od spo-

le¢nosti Thermo Scientific 10 ml vzorku a doplnéno 10 ml deionizované vody.
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STD5 — do 100 ml odmérné baiiky bylo odpipetovano 20 ml deionizované vody, 1 ml
HNOs, 5 png/l vsech standardnich roztokt prvka As, Ca, Cd, Cr, Fe, Hg, K, Na, Pb, Se, Sn,

Ti a banika byla doplnéna po rysku deionizovanou vodou.

STD10 - 100 ml odmérné baiky bylo odpipetovano 20 ml deionizované vody, 1 ml
HNOs, 10 pug/l vSech standardnich roztoka prvka As, Ca, Cd, Cr, Fe, Hg, K, Na, Pb, Se,

Sn, Ti a banka byla dopInéna po rysku neionizovanou vodou.
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6 CHARAKTERISTIKAA ZPRACOVANI VZORKU VIN

6.1 Vzorky vin

Pro analyzu byly vybrany a zakoupeny vzorky 12 druhii ¢ervenych a bilych vin z 6 svéto-

vych oblasti: Ceské republika, Francie, Spanélsko, Australie, jizni Afrika a Chile.

Z Chilskych vin byl vybran Cabernet Sauvignon a Sauvignon Blanc z Chilské oblasti Valle
Centra, ktera se vyznacuje pidou s nizkym obsahem drasliku a naopak vysokou slanosti,
zpusobenou zavlaZovanim vinic z feky Maipo. Mezi vina jizni Afriky byl vybran Cabernet
Sauvignon a Chardonnay z oblasti Stellenbosch a Western Cape, tyto oblasti maji typické
sttedomoftské klima s horkymi a suchymi 1éty a chladnymi a vlhkymi zimami. V pad¢ jsou

obsazeny jily, hlinité pisky a zvétralé Zuly.

Do Spanélskych vzorkt vin byl zatazen Shiraz (modra odrida révy vinné bohata na tanni-
ny) a Blanco (odridy Chardonnay, Sauvignon Blanc a Macabeo (bild odrida hroznti pou-
7ivana k vyrobé mirné kyselych mladych vin)). Obé vina pochazeji ze Spanélské oblasti
Utiel-Requena, nachazejici se v oblasti Valencie. Pida v této oblasti je tmavé zabarvena

S obsahem vapna.

Mezi Australska vina bylo zatfazeno Chardonnay a Shiraz, pochéazejici z vinaistvi ESTD
Hardys z oblasti jihovychodni Australie, vyznacujici se ¢ernohnédymi podklady pokryty
pis¢itym jilem. Typickou oblasti pro trh s vinem tvofi francouzska vina. Z Cervenych vin
z oblasti Entre-Deux-Mers bylo vybrano vino Bordeaux [bordo] nazvané podle mésta na
jihozapadé Francie. Oblast Entre-Deux-Mers se nachazi mezi dvéma fekami Dordogne a
Garonne, ptuda se vyznacuje obsahem kompaktnich piskli, naplavenin, jilovitym a vapen-

covym podlozim.

Z poslednich vzorki byla vina z Ceské republiky, z oblasti Morava a podoblasti Mikulov-
sko. Z bilych vin byl vybran Valticky Sylvan a z ¢ervenych vin Rulandské modré. Miku-
lovska vinaiska podoblast je charakterizovana vapenatymi jily, pisky a mohutnymi spraso-
vymi navéjemi. Seznam vSech vzorkll zahrnuje tabulka ¢. 10 a fotografie jednotlivych

vzorkil jsou umistény v ptiloze 1.
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Tab. 10 Vzorky vin pouzitych k analyze

Znacka Odruda Zemé Oblast Roc¢nik | Obsah
alk. v %
w1 Undurraga Cab\(leirgnr?cthau- Chile ValleCentral 2010 13,5
W2 Undurraga SauvignonBlanc Chile ValleCentral 2013 13
W3 Welmoed Cab\(leirgr?énSau- lenLaAﬁ" Stellenbosch | 2012 13,5
W4 Welmoed Chardonnay lenLaAﬁ" Western Cape | 2011 13,5
W5 HO)éaegzsca' Shiraz Spandlsko | UtielRequena | 2011 | 125
W6 Ho%irc]iaeSCa- Blanco Spanélsko | UtielRequena | 2013 12,5
W7 | ESTD Hardys Shiraz Australic | 1nOVyehodni |54, 14
Australie
W8 | ESTD Hardys | Chardonnay | Australie | Jl0v¥ehodni | 554 12
Australie
wg | Marquis Louis Bordeaux Francie | Entre-Deux- | 5419 12,5
De Camponac Mers
Marquis Louis .
W10 Chardonnay Francie - 2012 12,5
De Camponac
. ’ ’ Ceské re- MOF&V&;
W11 | Chateau Valtice | Rulandské modré ublika podoblast - 12
P Mikulovska
. s 1 , Ceské re- MOF&V&;
W12 | Chateau Valtice | Valticky Sylvan ublika podoblast - 12,5
P Mikulovska

6.2 Priprava vzorki pro analyzu

Do 12 pfipravenych 100 ml ban€k byl z jednotlivych vzorkid odpipetovan 1 ml vzorku,

dale byl ptidan 1 ml HNOs a cely objem doplnén po rysku deionizovanou vodou. Pouzité
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banky byly vyc€iStény a omyty deionizovanou vodou. Tato voda je zbavena vSech organic-

kych necistot, mikroorganismti i iontt, které by mohly zkreslovat vysledky analyzy.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka o4

7 KALIBRACE ICP-MS

7.1 Kalibracni sety

Pti vlastni kalibraci pfistroje byly sestaveny kalibracni sety. Pro prvni kalibracni set tzv.
Blank byla pouzita deionoizovand voda. Nasledoval kalibra¢ni set STD25, STD25/2,
STD5 a STD10 s prislusnymi koncentracemi, které jsou uvedené v tabulce ¢. 7, 8 a 9. Kaz-
dy set byl proméfen celkem ctytikrat. Pribéh kalibracnich kiivek je uveden v ptiloze 2.

V nasledujicich tabulkach ¢. 12-15 jsou uvedeny naméfené hodnoty kalibracnich roztoki.

V programu Qtegra byl prvnim krokem vybér prvka uréenych k analyze Be, Zn, Cu, Ni,
Al, Ga, Mg, Co, Li, Sc, Ag, Mn, Sr, Ba, TI, Bi, Ce, Cs, Ho, In, Rh, Ta, Th, U, Y, As, Ca,
Cd, Cr, Fe, Hg, K, Na, Pb, Se, Sn, Ti.

Nasledné byl sestaven tzv. Sample list, kde byly nadefinovany kalibracni roztoky
s prislusnymi koncentracemi a nasledovala kontrolni analyza standardnich roztokd o zna-

mé koncentraci a naladéni pfistroje na optimalni podminky.

Mg¢feni probihalo ve dvou médech v celém rozsahu hmotnosti. V prvnim modu software
piistroje pocita koncentrace z ulozené zavislosti kalibrace detektoru na hmotnost v celém
rozsahu méfenych hmotnosti. V druhém moédu jsou vysledky vypocitdny presné

Z kalibra¢nich zavislosti sestrojenych z piipravenych externich standardi.
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Tab. 11 Sample list

Vzorek Modul Pocet opakovani | Pocet opakovani
(cely rozsah (po kalibraci)
hmotnosti)

Blank CCT 1 3
STD5 CCT 1 3
STD10 CCT 1 3
STD25/2 CCT 1 3
STD25 CCT 1 3
w1 CCT 1 3
W2 CCT 1 3
W3 CCT 1 3
W4 CCT 1 3
W5 CCT 1 3
W6 CCT 1 3
W7 CCT 1 3
WE CCT 1 3
W9 CCT 1 3
W10 CCT 1 3
W11 CCT 1 3
W12 CCT 1 3
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Tab. 12 Kalibrace na standard STD5

Prvek | Prumérna koncentra- | Koncentrace relativni | VleZena koncentra-

ce [ppb] smérodatné odchylky | ce standardu [ppb]
[%0]

(%3(':\'% <D.L 24.5 0.500

(ggﬁ) 0.650 35 0.500

(‘(‘:4(% 0.602 2.0 0.500

(é%TTi) 0.546 3.4 0.500

(?:ZCCTr) 0.540 0.9 0.500

(27;% 0.414 2.2 0.500

(ESCATS) 4.247 3.8 0.500

(275’% 0.299 2.2 0.500

(gzg,% 0.296 4.1 0.500

%é(l:%' 0.509 48 0.500

(1(%?% 0.543 5.1 0.500

%gf;? 0.518 28 0.500

(2((3)?% 0.465 12 0.500

2poznémka: D. L. — detekéni limit
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Tab. 13 Kalibrace na standard STD10

Prvek | Primérna koncentra- | Koncentrace relativni | VleZena koncentra-

ce [ppb] smérodatné odchylky | ce standardu [ppb]
[%0]

(%3(':\'% 1.000 3.2 1.000

(ggﬁ) 0.925 43 1.000

(‘(‘:4(% 0.949 13 1.000

(é%TTi) 0.977 27 1.000

(?:ZCCTr) 0.980 1.9 1.000

(27;% 1.043 26 1.000

(ESCATS) 1.000 15 1.000

(275’% 1.100 4.8 1.000

(gzg,% 1.102 0.8 1.000

%é(l:%' 0.995 33 1.000

(1(%?% 0.979 17 1.000

%gf;? 0.991 11 1.000

(2((3)?% 1.017 2.0 1.000
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Tab. 14 Kalibrace na standard STD25/2 (1. cast)

Prvek | Primérna koncentrace | Koncentrace relativni | VloZena koncentra-

[ppb] smérodatné odchylky | ce standardu [ppb]
[%0]

(g'(;iT) 4.017 16 4.000

(gg% 17.42 26 17.50

(Zéc'\:"Tg) 801.4 17 5.000

(?(:AT') 18.59 27 5.000

(‘(‘:55’% 4.855 0.3 4.000

fgc'\:/'% 3.957 0.9 3.000

(?g% 3.753 1.1 4.000

(g%'\.'ri) 12.19 4.0 12.50

(E(S:ng“) 185.0 1.0 12.50

(GCGCZT”) 1967 1.9 10.00

(7cchTa) 4.892 0.7 5.000

(g%sTr) 5.575 5.6 2500

(ggch) 1.460 16 1.500

%g?;r)‘ 1.460 29 1.500
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Tab. 14 Kalibrace na standard STD25/2 (2. c¢ast)

Prvek | Primérna koncentrace | Koncentrace relativni | VloZena koncentra-

[ppb] smérodatné odchylky | ce standardu [ppb]
[%0]

%gé%’ 1.643 4.4 3,000

(%g'T”) 1.503 43 1.500

(132% 1.444 13 1.500

(1323‘;‘ 2,050 27 2,000

(1(‘:‘?% 1.451 18 1.500

(1221;; 0.520 1.8 1.500

%g%HT‘)’ 0.496 1.7 1.500

(13(1;’)‘ 1.403 67.0 1.500

(Zgg?) 0.873 0.5 2.000

(2cog$; 1.484 3.3 1.500

(ngfg) 1.408 10.4 1.500
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Tab. 15 Kalibrace na standard STD25 (1. ¢dst)

Prvek | Primérna koncentrace | Koncentrace relativni | VloZena koncentra-

[ppb] smérodatné odchylky | ce standardu [ppb]
[%0]

(g'(;iT) 7.992 16 8.000

(gg% 35.04 10 35.00

(Zég"Tg) 10.00 2.0 10.00

(éEAT') 10.00 16 10.00

(‘(‘:55’% 7,573 0.8 8.000

fgc'\:/'% 5.522 2.6 6.000

(?g% 8.123 3.1 8.000

(g%'\.‘ri) 25.15 2.4 25.00

(E(S:ng“) 25.00 1.3 25.00

(GCGCZT”) 20.00 2.2 20.00

(7cchTa) 10.05 1.4 10.00

(g%sTr) 5.000 12 5.000

(ggch) 3.020 0.9 3.000

%g?;r)‘ 3.020 26 3.000
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Tab. 15 Kalibrace na standard STD25 (2. cdst)

Prvek | Primérna koncentrace | Koncentrace relativni | VloZena koncentra-

[ppb] smérodatné odchylky | ce standardu [ppb]
[%0]

%gZ:ATQ)J 6.000 27 6.000

(101(5:'T”) 2,999 16 3.000

(132% 3.028 47 3,000

(1323‘;‘ 3.975 33 4.000

(1(‘:‘?% 3.024 22 3.000

(13?;? 3.000 5.0 3.000

%g%'i‘)’ 3.000 5.2 3.000

(13(1;’)‘ 3.049 63.8 3.000

(282?) 4.000 47.2 4.000

(2cog$; 3.008 3.1 3.000

(ZS‘?[L)’) 3.046 1.9 3.000

7.2 Optimalizace pristroje ICP-MS

v

tekce a minimalizaci interferenci pro analyzu prvkl je nutna optimalizace pfistroje. Tuto
provedeme podle automatického priivodce. V prvnim kroku pomoci programu pro automa-
tické ladéni (Autotune) provedeme nalezeni a nastaveni optimalnich parametrt a nasledné

pomoci programu na urceni vykonu systému tzv. Perfomance Test a ovéfime vykonnostni
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parametry pristroje. Tyto dva programy zajistuji spravné fungovani piistroje. Jako modu-
lové nastaveni byl pouzit modul CCT (Collision cell technology), ktery rozbiji argonové

polyatomické interferujici asociaty pouzitim koliznich plynd, v tomto pfipad¢ helia.

7.2.1 Automatické ladéni

Podle provedené¢ho automatického ladéni byl vysledek uspésny. Po kontrole bylo mozné
zaCit s vlastni analyzou vzorkt. Grafické zndzornéni automatického ladéni je uvedeno

v ptiloze 3.

Tab. 16 Intenzita zmén

Prvek Puvodni intenzita [cps] Intenzita po optimalizaci

[cps]

115In 802.0 391900

140Ce 126.0 376400
140Ce.160 38.00 7312
7Li 1152 9144

59Co 8903 156300

59Co 74.00 481400
140Ce.160/140Ce 0.302 0.019

Tab. 17 Nastaveni optimalnich parametrii

Ovladani Pivodni hodnota Naladéné hodnota
Priitok plynu v zmlzovaci 1.015 1.015
[1/min]
Horizontalni poloha nosice - 1.350 -0.890
[mm]
Vertikalni poloha nosice - 0.350 -0.590
[mm]
Napéti na extrakéni Cocce 2 157.0 -154.0
[V]
Napéti CCT zaostfovaci
socky [V] 10450 o0
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Tab. 18 Vysledné naladéni ICP-MS (1. cast)

Parametr Hodnota
CCT vstup Cocky -110.0 [mm]
Uhlova odchylka -387.8 []
Odchylka vstupu cocky -35.00 [°]
Teplota sprejové komory 2.700 [°C]
Rychlost peristaltické pumpy 40.00 [rpm]
Prttok chladiciho plynu 14.00 [I/min]
Hloubka davkovani 5.000 [mm]
Vykon plazmatu 1550 [W]
Pomocny tok 0.800 [I/min]
Prutok vzorku zmlzovace 1.020 [I/min]
Horizontalni poloha nosice - 0.890 [mm]
Vertikalni poloha nosice - 0.590 [mm]
Napéti na extrakéni ¢occe 2 -154.0 [V]
Napéti CCT zaostfovaci ¢ocky - 0.480 [V]
CCT sklon - 2.000
Napéti na koncové CCT cocce - 160.0
Napéti na zaostfovaci ¢occe 16.70 [V]
Napéti ¢ocky D1 -198.4 [V]
Napéti cocky D2 -80.00 [V]
Napéti vstupni cocky kvadrupolu - 22.40 [V]
Napéti polové odchylky -1.000 [V]
Virtual CCT Mass to Dac Factor 130.0
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Tab. 18 Vysledné naladéni ICP-MS (2. cast)

Parametr Hodnota
Virtual CCT Mass to Dac Offset -100.0
Virtual CCT Massparameter b 0.650

Virtual CCT Mass Maximum Dac Limit

Set 4095

7.2.2 Vykonnost pristroje

Pfed vlastnim méfenim bylo provedeno vyladéni piistroje k némuz byl pouzit ladici roztok
TUNE B. V roztoku jsou obsazeny prvky (In, Ce, Li, Co, U, Ba, Bi, Cr) o koncentraci 1,0
ug/lv2 % HNO;3; a 0,5 % HCL.

Poté byl proveden tzv. performance test, kterym byla ovéfena funk¢nost zatizeni.

Tab. 19 Vykonnost pristroje

Prvek Stredni Sitka Chyby Sitka piku Vysledek
hmotnost piku Min. Max.

59Co 58.94 0.686 0.010 0.650 0.850 Prosel

115In 114.9 0.701 0.001 0.650 0.850 Prosel

238U 238.1 0.694 0.018 0.650 0.850 Prosel
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8 STANOVENI VYBRANYCH PRVKU METODOU ICP-MS

Po provedeni kalibrace a nastaveni parametrt pfistroje bylo podrobeno analyze celkem 12
vzorki vin z Sesti svétovych oblasti. Metodou ICP-MS bylo u kazdého vzorku, ktery byl
prométen tiikrat, stanoveno celkem 37 prvkil a ze vSech méteni byla vypoctena primérna

hodnota. Ziskané koncentrace jednotlivych prvkii jsou uvedeny v nasledujicich tabulkach
¢.20a21.

Tab. 20 Obsah prvkit namérenych v mineralnich vodach metodou ICP-MS (1. éast)

Vzorek
Prvek wi W2 w3 W4 W5 W6

[Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [ppb]
7Li 18.50 17.80 15.10 19.10 36.20 41.10
9Be 10.70 1.200 0.600 0.700 0.800 2.000
23Na 67.10 273.9 329.2 418.9 127.6 304.9
24Mg 216800 162700 276000 248400 224900 207800
27Al 1145 1589 3146 1686 2128 1125
39K 5565 3986 5100 4584 6557 3492
44Ca 3504 1980 2293 1721 1949 1700
45Sc 349.5 352.8 347.6 347.4 355.4 358.6
48Ti 3.100 1.600 2.000 1.400 1.700 1.500
52Cr 0.200 0.400 0.300 0.100 0.200 0.200
55Mn 3437 3645 4618 3875 4216 976.4
57Fe 82.90 167.6 156.7 65.60 124.7 118.8
59Co 7.300 5.800 4.400 6.100 5.800 7.900
60N 45.30 58.50 128.4 38.70 62.10 45.90
63Cu 373.7 450.1 3333 11310 946.2 296.0
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Tab. 20 Obsah prvkit namérenych v mineralnich vodach metodou ICP-MS (2. cast)

Vzorek

Prvek W1 W2 W3 W4 W5 W6

[Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb]
66Zn 30220 6333 41400 31870 40380 1013
71Ga 7.900 4.700 5.200 4.200 4.400 4.200
75As 0.100 <D.L 0.100 <D.L <D.L 0.300
82Se 0.100 <D.L 0.100 <D.L <D.L <D.L
88Sr 1277 1347 3106 1929 3536 3073
89Y 2.200 0.800 2.100 1.400 1.600 1.900
103Rh 1.200 0.300 0.300 0.300 0.300 0.300
107Ag 7.000 3.800 17.80 2.300 3.100 2.200
111Cd <D.L <D.L <D.L <D.L <D.L <D.L
115In 1.700 0.800 0.700 0.700 0.700 0.600
118Sn 0.100 0.100 0.100 0.100 0.100 0.100
133Cs 25.80 11.30 11.10 5.600 4.900 4.100
137Ba 39.20 31.20 101.9 42.20 72.50 16.80
140Ce 2.000 0.400 6.500 2.100 2.700 2.000
159Th 0.400 0.100 0.100 <D.L <D.L <D.L
165H0 0.400 0.100 0.100 <D.L <D.L <D.L
181Ta 0.500 0.300 0.300 0.400 0.300 0.100

2poznémka: D. L. — detekéni limit
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Tab. 20 Obsah prvkit namérenych v mineralnich vodach metodou ICP-MS (3. cast)

Vzorek
Prvek W1 W2 W3 W4 W5 W6

[Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb]
202Hg 0.100 <D.L <D.L <D.L <D.L <D.L
205TI 0.700 0.300 0.400 0.300 0.200 0.200
208Pb 0.100 0.100 0.300 0.800 0.200 0.100
209Bi 2.700 0.800 0.500 1.300 0.500 0.600
238U 0.500 0.400 1.300 0.500 2.100 1.800

2poznémka: D. L. — detekéni limit
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Tab. 21 Obsah prvkit namérenych v mineralnich vodach metodou ICP-MS (1. cast)

Vzorek
Prvek W7 W8 W9 W10 W11 W12
[Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb]
7Li 34.00 24.80 17.60 15.00 13.20 18.20
9Be 0.800 0.700 0.500 1.600 0.400 4.000
23Na 715.0 347.2 497.7 326.2 115.5 115.5
24Mg 338300 196400 212900 166600 233400 217800
27Al 1726 2616 2587 2784 1115 1935
39K 5656 3907 6194 4172 5863 4993
44Ca 1522 1632 1991 2590 3324 1428
45Sc 368.4 360.6 385.1 374.5 392.3 401.9
48Ti 2.200 1.300 1.700 2.300 2.900 1.300
52Cr 0.200 0.100 0.200 0.200 0.300 0.300
55Mn 6484 3828 5018 1020 966.6 848.3
S7Fe 250.9 75.60 140.5 166.9 134.8 119.5
59Co 7.600 6.800 5.400 5.500 6.400 4.900
60Ni 38.70 36.40 74.60 61.90 75.50 58.40
63Cu 599.3 1384 2286 2168 950.3 676.8
66Zn 1638 6459 28320 44250 42920 1488
71Ga 5.600 5.800 4.700 4.700 4.600 5.600
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Tab. 21 Obsah prvkit namérenych v mineralnich vodach metodou ICP-MS (2. cast)

Vzorek

Prvek W7 W8 W9 W10 W11 W12

[Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb]

75As <D.L <D.L 2.000 0.100 0.100 <D.L
82Se <D.L <D.L <D.L <D.L 0.100 <D.L
88Sr 9609 4819 721.6 629.0 713.7 502.7
89Y 1.900 2.700 0.800 1.700 1.400 1.800
103Rh 0.300 0.300 0.300 0.300 0.300 0.300
107Ag 1.700 2.500 4.000 29.00 2.100 2.800
111Cd <D.L <D.L <D.L <D.L <D.L <D.L
115In 0.700 0.700 0.700 0.700 0.700 0.700
118Sn 0.100 0.100 0.100 0.100 0.100 0.100
133Cs 2.000 1.300 3.800 5.500 7.400 5.200
137Ba 57.60 34.00 59.40 43.80 23.00 22.40
140Ce 1.800 2.500 0.700 1.500 1.800 1.300
159Th 0.100 0.100 <D.L <D.L 0.100 <D.L
165H0 0.100 0.100 <D.L <D.L <D.L <D.L
181Ta 0.400 0.500 0.200 0.300 0.100 0.400
202Hg <D.L <D.L <D.L <D.L <D.L <D.L
205TI 0.100 0.100 0.100 0.200 0.200 0.200

2poznémka: D. L. — detekéni limit
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Tab. 21 Obsah prvkit namérenych v mineralnich vodach metodou ICP-MS (3. cast)

Vzorek
Prvek W7 W8 W9 W10 W11 W12
[Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb] [Ppb]
208Pb <D.L 0.200 0.200 0.100 0.100 0.100
209Bi 1.900 1.200 0.700 1.800 0.300 0.400
238U 0.500 1.000 0.500 23.40 0.900 1.000

2poznémka: D. L. — detekéni limit
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DISKUZE

Analyzou vorki vina bylo u kazdého vzorku stanoveno 37 vybranych prvki. Pred vlastnim
stanovenim prvkd, bylo potfeba spravné nastavit ptistroj ICP-MS pomoci programu auto-
matického ladéni, kterym byly spravné nestaveny parametry pro jednotlivé moduly méteni.
Pro ziskani vysledkl, bylo potieba provést kalibraci pomoci kalibra¢nich roztoki. Pro
vSechna stanoveni byl pouzit modul CCT (Collision cell technology), ktery vyuziva jako

kolizni plyn helium. CCT snizuje mozné interference u vSech typt vzorkda.

Analyze bylo podrobeno 12 vzorkd vin a ziskané koncentrace jednotlivych prvka jsou

uvedeny v tabulkach ¢. 20 a 21.

Pro statistické zpracovani byl pouzit program Microsoft Excel. Rlizna variabilita vyssSich
obsahti stopovych prvki, zejména hoic¢iku, drasliku, zinku a vapniku v analyzovanych

vzorcich vin, je jednim z kritérii pro ovétfovani autenticity.

Pro ucely diplomové prace byly vybrany stopové prvky Li a Cs, jejichz riizna mnozstvi a
variabilita v jednotlivych vzorcich ¢ervenych i bilych vin muze charakterizovat jejich pi-
vod [42]. Nejvétsi koncentrace lithia byla naméfena ve vzorku bilého vina Blanco
z vinaiské oblasti Utiel Requena — Spanélsko a naopak nejmensi koncentrace tohoto prvku
v ¢erveném vin¢ Rulandské modré z vinaiské podoblasti Mikulovské. Z méteni se da usu-

zovat, ze v pud¢ Mikulovské podoblasti se nachazi mala mnoZzstvi tohoto prvku.

Nejvyssi koncentrace stopového prvku cesia byla naméfena v Cerveném vinu Cabernet
Sauvignon z Chilské oblasti Valle Central a oproti tomu nejnizsi koncentrace cesia obsahu-

je vzorek bilého vina Chardonnay z jiho-vychodni Australie.

Rozdélenim vzorkii na bild a Cervend vina bylo porovnanim zjisténo mensi mnozstvi sto-
povych prvku zinku u bilych vin nez u ¢ervenych. Obsah zinku podle Mezinarodni organi-
zace pro révu a vino ¢ini 5 mg/l. Vyssi obsah zinku se do vina mohl dostat z pouzitych
hnojiv, pesticidli nebo fungicidi, které se pouzivaji k oSetfovani vinné révy nebo se mtize

také vyskytovat v trubkach a sudech z pouzitych ¢isticich prostiedka [17].

V Cerveném vinu Shiraz z oblasti jiho-vychodni Australie byla zjisténa pfiblizné o polovi-
nu vét§i koncentrace manganu nez u bilého vina Chardonnay ze stejné oblasti. Obsah man-
ganu neni dle platné legislativy definovan, z dostupné literatury je zpravidla jeho obsah 0-

0,05 g/I. Malé mnozstvi tohoto prvku je obsazeno Vv bobulich a mize ovlivnit organoleptic-
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ké vlastnosti vina [17], [1]. Naméfena koncentrace byla u bilych vin v rozmezi 848.3 —

3875 ppb.

Zajimavosti je obsah médi, ktery byl naméten v bilém vinu Chardonnay pochazejici z jizni
Afriky, oblasti Western Cape, ktera je bohata na jilovité pudy a to muze dokazovat autenti-
citu daného vzorku vina, jelikoz méd’ je pomérné¢ vzacnym prvkem, nachazejicim se
v zemské kuife. Koncentrace médi se mize také dostat do vina z postiku a nejvyssi pfi-

pustna koncentrace podle OIV ¢ini 1.0 mg/1 [43].
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ZAVER

Zamérem predkladané diplomové prace bylo popsat vyuziti ICP-MS a stanovit vybrané
prvkové slozeni ve vzorcich vin. Diivodem pro stanoveni jednotlivych prvki jako jednoho
z aspektl urcovani autenticity vina, je stale se vyskytujici problém falSovani potravin a
napoji. Proto se dnes analyzy zamétuji na autenticitu potravin a objasnéni jejich pavodu.
Vyrobci pii jejich vyrobé pouzivaji nespravné technologické postupy, aby dosahli co nej-
niz§ich nakladu, ale v kone¢ném dusledku uvedli na trh s tim, Ze byla pouzita deklarovana
slozka nebo technologie. Tyto napoje, ale 1 velké mnoZstvi potravin jsou na prvni pohled k
nerozeznani od pravych, a proto rok od roku pfibyva stale vice kontrol a analyz, aby se
zamezilo klamani spottebitele. V teoretické ¢asti diplomové prace bylo popsano chemické
sloZeni vina, jeho autenticita a byl pfedstaven piehled zakladnich analytickych metod pou-
zivanych k analyzdm vzorkii. Podrobnéji byla popsdna metoda hmotnostni spektrometrie
s induk¢éné vazanym plazmatem, na kterou se celd prace vztahuje a se kterou bylo pracova-

no Vv praktické casti.

Po zpracovani teoretické¢ Casti a popsani zakladnich principi ICP-MS byly piipraveny
vzorky jednotlivych vin vhodnym nafedénim spolu s kalibra¢nimi roztoky. Pro spravnou
optimalizaci pfistroje byl proveden automaticky Autotune test a Performance test, které

piipravily ptistroj pro spravné fungovani a vlastni analyzu vzorka.

Celkem bylo analyzovano 12 vzorku vin, z toho Sest ¢ervenych a Sest bilych. U vSech bylo
stanoveno 37 stopovych prvki (Be, Zn, Cu, Ni, Al, Ga, Mg, Co, Li, Sc, Ag, Mn, Sr, Ba,
TI, Bi, Ce, Cs, Ho, In, Rh, Ta, Th, U, Y, As, Ca, Cd, Cr, Fe, Hg, K, Na, Pb, Se, Sn, Ti)
s prisluSnymi koncentracemi. Tyto koncentrace byly v programu Excel zpracovany a na-

sledné bylo provedeno grafické zpracovani.
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