Spektrofotometrické stanoveni léciv (tetracyklinu)
v odpadnich vodach

Ukol:
Stanovte obsah tetracyklinu v pifedlozeném vzorku odpadni vody spektrofotometrickou
metodou.

Piistroje a pomiicky:

Spektrofotometr — vinova délka 360 nm, kyvety 1 cm
SPE kolonky Strata C18-E (500 mg, 3 ml)

SPE vakuovy manifold

Chemikalie:

0,1M roztok kyseliny citronové

0,2M roztok hydrogenfosfore¢nanu sodného
Ethylendiamintetraoctova kyselina (EDTA)
Tetracyklin

Kyselina §tavelova (dihydrat)

Metanol

Ultracista voda

Pracovni postup:

Vzorek odpadni vody (odebrany do sklenéné vzorkovnice a skladovany Vv lednicce pfi teploté
4 °C) nejprve zbavte hrubych necistot piefiltrovanim ptes sklenény nebo papirovy filtr.
Nasledné pomoci extrakce na pevnou fazi (SPE extrakce) proved’te zakoncentrovani cilového
analytu.

Postup SPE extrakce:

e 200 ml zfiltrovaného vzorku extrahujte 200 ml Mcllvainova pufru po dobu 20 min.
Vv ultrazvukové lazni.

e SPE kolonku promyjte 4 ml ¢istého metanolu

e Nasledn¢ naneste 3 ml Mcllvainova pufru

e Poté postupné nanaSejte 400 ml extrahovaného vzorku (nesmi dojit k vysuSeni
sorbentu)

e Promyjte kolonku 3 ml ultracisté vody

e Prosuste sorbent kolonky kratkym prosatim vzduchu (asi 15 sekund)

e Pro eluci tetracyklinu pouzijte 10 ml elu¢ni smési (rychlost eluce 15-20 kapek/min.)

Mecllvainiv pufr

615,4 ml 0,1M roztoku kyseliny citronové smichejte s384,6 ml 0,2M roztoku Na,HPO,,
upravte pH na hodnotu 4,0 (pomoci NaOH ptipadné HCI) a poté v této smési rozpustt'e 37,2 g
EDTA.



Elucni smés
Rozpusténim dihydratu kyseliny stavelové v metanolu ptipravte 200 ml roztoku o koncentraci
20 mmol/l.

Rozpusténim tetracyklinu v elu¢ni smési si ptipravte 100 ml zasobniho roztoku o koncentraci
10 mg/l. Redénim tohoto zasobniho roztoku pfipravte 5 standardnich roztoki o koncentraci
tetracyklinu 1; 2; 3; 4; 5 mg/l, které nasledné pouzijete pro sestrojeni kalibrace.

U vsech péti kalibrac¢nich roztokti a také u vzorku eluovaného z SPE kolonky zméite jejich
absorbanci pfi vinové délce 360 nm. Z naméfenych hodnot absorbance urcete mnozstvi
tetracyklinu obsazeného v predlozeném vzorku odpadni vody.



