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Analytika odpadu -30.11.-1.12.2011 VUV

TGM
PPCP

Pharmaceutical and Personal Care Products (farmaka a
produkty osobni potreby)

Do zivotniho prostiedi se dostavaji jako odpad z jejich
vyroby, likvidaci nepouzitych nebo proslych
produktu a vykaly.

Jsou uvolnovany kontinualné a proto nemusi byt
perzistentni, aby zpusobily negativni uCinky.
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Nesteroidni protizanetliva leCiva
IBUPROFEN nejprodavanéjsi volné dostupny 1ék

OH

O
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Diklofenak TGM

Antirevmatikum a antiflogistikum

Cl

NH
Cl OH

O

K 1é¢b¢ mimokloubniho revmatismu, bolestivych otoku
U pourazovych stavli, revmatoidni artritidy, osteoartrdzy,
bolesti kloubu
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Kyselina salicylova

O OH

OH

Degradacni produkt kyseliny acetylsalicylove
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Karbamazepin

Antiepileptikum
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Kyselina klofibrova

O
OH
Cl

Regulator lipidl v krvi
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TGM

Estrogenni hormony prirozené se vyskytujici

ESTRON (E1)
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17B-estradiol (E2)
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HO

Synteticky analog hormonu E2 pouzivany v antikoncepci
a hormonalni lecbe
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~Stanovované latky:

Nesteroidni latky:
» lbuprofen
» Diklofenak
» Kyselina salicylova
» Karbamazepin
» Kyselina klofibrova

Steroidni latky:
» Estron (E1)
» 17-B3-estradiol (E2)

» 17-a-etinylestradiol (EE2)
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Extrakce a cisteni

Nesteroidni latky

vuVv

TGM

Steroidy

Extrakce ultrazvukem (UZ)

0,5 g kalu
Extrakce UZ 20 min., 28°C
2 x5 ml MeOH, 5 ml aceton

Odstredit a spojenée extrakty
proudem dusiku
zakoncentrovat na 1ml a
doplnit DEMI vodou (pH 2,0)
na 500 m|

ASE (Accelerated Solvent
Extraction)

1 g kalu
smichat s hydromatrixem a
florisilem

Extrakce 1 x MeOH, 100°C,
8 minut

Extrakt proudem dusiku
zakoncentrovatna 1 ml a
doplnit objem na 500 m| DEMI

vodou (pH 7,8)
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= _Zakoncentrovani analytu SPE
~ (solid phase extraction)

> Zafizeni pro SPE firmy J. T. Baker.
» Speedisk Bakerbond H20 — Phobic DVB 8068-06
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- Pracovnl schéma SPE
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~— Nesteroidni latky

Steroidy



'- Analytika ?dpadﬁ | 30.11.-1.12.2011 VUV
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Pouzivana pristrojova technika
pro stanoveni LC/MS

» Kapalinovy chromatograf Agilent 1200 RR
s binarnim a isokratickym Cerpadlem.

» Hmotnostni detektor Applied Biosystems 4000 Q Trap
s trojitym kvadrupolem.
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A — VUV

Pouzité metody LC a MSD

Steroidy:

» Kolona Synergi Hydro — RP (150 x 2,00 mm)
» Mobilni faze: gradient acetonitril/voda

» Detekce: elektrospre] v neg. modu (ESI-)

Kys. salicylova, klofibrova, diklofenak, ibuprofen,
karbamazepin:

» Kolona Zorbax Eclipse XDB — C18 (4,6 x 50mm)
» Mob.faze: gradient methanol/voda (0,2% CH3zCOOH)
» Detekce: prepinani polarity (ESI/ESI)
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“Prechody pro MRM detekcl
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Analyt Q1 Q3 |Analyt Q1 |[Q3
1783-estradiol (E2) 210.9 11448 | I|huprofen 2049 | 161,0
270,9 |1829 204.,9 159,0
17o-etinylestradiol 299,0 11448 | Kyselina 1369 | 928
(EE2) 2950 | 1588 | salicylova 1369 | 64,9
Estron (E1) 2689 11448 | Karbamazepin |23%09 | 1941
268,9 | 142,7 236,9 193,1
Diklofenak 293,7 12498 | Kyselina 2129 | 126,7
293,7 | 213,7 | klofibrova 2129 | 848
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Chromatogram smésneho standardu farmak [100 ng/l] TGM

| - nE @

1-kys.salicylova
2-karbamazepin
3-kys.klofibrova
4-E2

5-EE2
6-diklofenak
7-E1

8-ibuprofen
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Chromatogram kyseliny klofibrove [600 ng/l]
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Chromatogram estronu (El) [60 ng/l]
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~ TGM
Deuteriovane vnitrni standardy:

» Estron D4 (E1-D4)

» 17B-estradiol D5 (E2-D5)

» 17a-etinylestradiol D4 (EE2-D4)
» Diklofenak D4 (DCF-DA4)

» lbuprofen D3 (IBP-D3)

» Karbamazepin D10

» Kyselina klofibrova D4

» Kyselina salicylova D4

Cistota min. 98 %, firma CDN lsotopes, kys. salicylova — firma CIL
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~ Chromatogram EE2 [60 ng/I]
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Nalezy léCiv v Cistirenském kalu
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vifrllc()u kll(())gte)lrion\gé Slf;fgllicr’]\éé Diklofenak | Ibuprofen | Karbamazepin | E2 E1l EE2
pg/kg ug/kg Hg/kg ug/kg ug/kg ug/kg | pg/kg | pg/kg

5851 1,1 24,1 83,2 215,2 239,9 1,4 16,9 0,5
6596 0,8 24,7 27,2 45,1 86,6 4,4 35,8 0,9
6597 1,2 68,8 71,6 190,9 260,3 4,3 32,6 0,7
974 0,4 58,5 51,7 85,9 132,5 49| 64,3 1,1
975 0,3 141,6 101,4 243,5 299,8 29| 51,1 1,1
1395 0,5 62,4 82,2 98,5 140,6 28| 57,6 1,5
1844 0,4 53,6 64,0 85,2 130,0 30| 67,8 1,3
1845 0,4 107,6 108,8 125,6 234,8 20| 75,0 0,9
2530 0,5 19,7 26,3 37,1 1,3 0,3| 10,1 0,1
3029 0,7 36,1 26,5 67,3 73,3 1,0 27,0 0,2
3562 0,6 73,6 29,5 67,2 70,8 0,5| 28,2 0,1
3563 0,4 74,8 40,0 102,4 111,2 0,1 4,5 0,0
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PODEKOVANI

Prace vznikla za finanCni podpory vyzkumného zameru
MZP0002071102 Vyzkum pro hospodareni s odpady v
ramci ochrany zivotniho prostredi a udrzitelneho rozvoje
(prevence a minimalizace vzniku odpadu a jejich
hodnoceni).






