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ABSTRAKT

LécCiva maji negativni vliv na pfirodu. Pokud nedojde k jejich degradaci v Cistirnach
odpadnich vod, mohou kontaminovat jezera, feky a dokonce i pitnou vodu. Puda
vSak obsahuje pudni organickou hmotu, ktera ma chelatani vlastnosti a dokaze zabranit
migraci daného I1é¢iva.

Cilem této bakalarské prace bylo zmapovat transport vybraného 1éciva v pudnim sloupci
a pokusit se stanovit jeho difuzivitu. Pro transport byl zvolen sulfapyridin. Sulfapyridin patfi
do skupiny sulfonamidovych antibiotik, které jsou v zivotnim prostfedi Casto detekovana.
Pouziva se predevsim ve veterinarni mediciné k 1éceni riznych infekei.

Dil¢im cilem bylo popsat zakladni vlastnosti pudy v zavislosti na hloubce pudni vrstvy.
Koncentracni profil 1éCiva v pudnim sloupci byl stanoven pomoci UV—VIS spektrometrie
v pudnich vyluzich. Pro vyluhovani byla pouzita tato Cinidla: destilovana voda, jako Cisté
rozpoustédlo bez pritomnosti dalSich latek, kohoutkovd voda jako modelové cinidlo
nahrazujici pudni roztok a roztok chloridu horecnatého, ktery je pouzivan pro pudni vyluhy
volné pohyblivych a iontove vazanych latek v pide.

KLICOVA SLOVA

Sulfapyridin, padni sloupec, pudni organicka hmota, huminové latky, difuzni koeficient.



ABSTRACT

Drugs have a negative effect on nature. If they do not degrade in wastewater treatment plants,
they can contaminate lakes, rivers and even drinking water. However, the soil contains soil
organic matter, which has chelating properties and can prevent the migration of the drug.

The aim of this bachelor thesis was to map the transport of the selected drug in the soil
column and try to determine its diffusivity. Sulfapyridine was chosen for transport.
Sulfapyridine belongs to a group of sulfonamide antibiotics that are often detected in the
environment. It is mainly used in veterinary medicine to treat various infections.

The partial goal was to describe the basic properties of the soil depending on the depth of the
soil layer. The drug concentration profile in the soil column was determined by UV—VIS
spectrometry in soil extracts. The following reagents were used for leaching: distilled water,
as a pure solvent without the presence of other substances, tap water as a model reagent
replacing the soil solution and magnesium chloride solution, which is used for soil extracts of
freely moving and ionically bound substances in the soil.
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1 UVOD

V poslednich letech roste spotieba 16¢iv. Cistitky odpadnich vod nedokazou zachytit veskeré
1é¢ivo, velka cast tak pronika do zivotniho prostiedi, coz je velky problém. Nevyhodou je také
pouzivani Cistirenskych kalt, jako hnojiva zeméd¢lské pudy. Kaly obsahuji riizné polutanty,
kam fadime 1 1éCiva. Alespor CasteCnym feSenim by mohla byt tzv. samocistici schopnost
pudy. Pudni organicka hmota je schopna interagovat s riznymi typy polutantd a vazat je na
sebe tak, ze je ¢astecné eliminuje z plidniho roztoku a zabrani jejich dalsi migraci.

Z provedenych studii bylo zjisténo, ze Casto detekovanou skupinou 1é¢iv ve vodnich tocich
jsou sulfonamidova antibiotika. Do této skupiny fadime 1 sulfapyridin, ktery nachézi uplatnéni
predevsim ve veterinarni medicing.

Cilem této bakalarské prace bylo zmapovat transport sulfapyridinu v pidnim sloupci a urcit
jeho difuzivitu. Dil¢im cilem bylo popsat vlastnosti pudy v zavislosti na hloubce padni vrstvy.
Koncentracni profil sulfapyridinu byl v padnim sloupci stanoven UV—VIS spektrometrii
v pudnich vyluzich. Pro vyluhovani byly pouzity tato Cinidla: destilovana voda, kohoutkova
voda a roztok chloridu hote¢natého.



2 TEORETICKA CIiST
2.1 Puda

Puda je prirodnim utvarem, ktery se vyvinul z povrchovych zvétralin a organickych latek. Lze
vsak snadno znicit, ale t€Zce obnovit. Pisobenim klimatickych podminek a organismdu, které
se v pudé nachazeji, vzniklo vysledné slozeni pudy. V pud€ je zastoupena pevna, kapalna
i plynna faze.

Plynnou fazi pady tvori padni vzduch, ve kterém je vice CO2 nez O». Padni vzduch zajistuje
biologickou ¢innost a pusobenim mineralizace na organické latky i uvolfiovani zivin. Spolu
s pudnim roztokem vypliiuje volné pory v pudé a zajistuji tak transport latek v celém pidnim
systému.

Kapalna faze je tvorena vodou a rozpusténymi latkami, zeyména mineralnimi a organickymi.
Tyto slozky tvoii pudni roztok, ktery se ucastni nejen reakci pudotvorného procesu, ale hlavné
zajistuje vyzivu a transport latek v rostlinach. Jeho koncentrace se neustale méni v dusledku
pusobeni fyzikalni, chemickych a biologickych procesu.

Tuhou fazi mizeme rozdélit na mineralni a organicky podil. Mineralni podil je tvofen
zejména jilovymi minerdly, oxidy, hydroxidy a primarnimi mineraly. Nejvyznamnéjsi
a nejzastoupenéjsi jsou jilové materidly, diky jejich vysoké sorpéni schopnosti pro vodu
a dulezité ziviny. AvSak pii pfili§ vysokém obsahu jilovych castic je pida nepfizniva
pro vodni a vzdusny rezim. Takovou puidu musime proto vylepsSovat.

Jako organicky podil oznacujeme slozity komplex riznych odumfelych organickych latek
rostlinného a zivocisného ptivodu, které se nachazeji v rizném stupni rozkladu. I kdyz tvori
pouze malé procento z celkové tuhé faze, podminuje celou fadu procesu, které piiznivé
ovlivilyji vyzivu a rust rostlin. Cely organicky podil mtizeme rozdélit do tii skupin, a to
na latky nehumifikované, humifikované a prechodné [1].

2.1.1 Huminové latky

Jedna se o pfirodni organické slouceniny, které vznikaji rozkladem organické hmoty pomoci
mikroorganismi. Obsah huminovych latek v piadé kolisa od stopovych mnozstvi az po
jednotky procent. V soucCasnosti maji tyto latky Siroké vyuziti [2]. Pfitomnost téchto
huminovych latek kladné ovliviiuje vlastnosti pudy, predev§im silnymi chelatacnimi
vlastnostmi dokazi poutat ziviny, vyvazovat Skodlivé slouCeniny, jako naptiklad tézké kovy
a pfiznivé pusobi na fyzikalni, biochemické a biologické vlastnosti pudy. V puadach, které
nemaji tak velky obsah huminovych latek, dochazi k prechodu tézkych kovt az do potravniho
retézce [1,2].

Uplatnéni nachazeji i v mediciné. Mizeme se s nimi setkat ve formé bahennich koupeli
nebo masek [1,2]. Z provedenych studii vyplyva, ze maji protizanétlivé a antivirové ucinky.
Mohou tedy naptiklad vytvorit na povrchu sliznice traviciho traktu ochranny film a tim tak
zabranit praniku infekce a toxini do organismu. Dale maji pozitivni vliv na funkci jater, kde
stimuluji tvorbu enzymu ornitin dekarboxylazy. Tento enzym je dulezity pro rast bunék
a stabilizaci nove tvofené DNA [2].



Vznik huminovych latek

Huminové latky vznikaji procesem zvanym humifikace. Pfi tomto procesu probihd nékolik
rozkladnych d&ji. Existuje fada teorii o vzniku téchto latek, 1 kdyz princip jejich tvorby neni
zcela vysvétlen. Mezi tyto teorie miiZzeme zafadit degradac¢ni (ligninovou) teorii, syntetickou
(polyfenolovou) teorii a teorii kondenzovanych cukrd s aminy. V nové€jsich studiich se
muzeme setkat 1 se supramolekularni teorii [3,4,5,9].

Degradacni (ligninovd) teorie

Teorie popisuje vznik huminovych latek prostfednictvim mikrobialniho rozkladu odumftelého
rostlinného materialu. Pfi tomto procesu se rozkladaji tézko rozlozitelné latky, jako je
napfiiklad lignin, kutin nebo melanin za tvorby vysokomolekularni huminy. Vzniklé huminy
jsou posléze oxidaci transformovany pres huminové kyseliny na fulvokyseliny a dale na jesté
mens$i molekuly. Pokud dojde k pokracovani degradace, konecnymi produkty jsou oxid
uhlicity a voda [4].

Syntetickd (polyfenolova) teorie

Tato teorie vychazi z predpokladu, ze nejprve dochazi k degradaci rostlinné tkané na malé
molekuly (karboxylové kyseliny, fenoly atd.) a z nich se teprve vytvori huminové latky.
Nejdiive by tedy vznikaly fulvokyseliny a nakonec az huminy [4].

Kondenzace cukrii s aminy

Teorie je zaloZena na vzniku dusikatych polymera vlivem kondenzace redukujicich cukri
s aminy. Cukry a aminy vznikaji v pudé diky pfitomnosti mikroorganismti. Nevyhodou je,
ze pii teploté, ktera se v pudé€ vyskytuje za normalnich podminek, tato reakce probiha velmi
pomalu. Ale diky zménam v pudnim prostiedi (jako je naptiklad mraz, sucho, ...) dochazi
k urychleni kondenzace [3].

Struktura huminovych latek

Navzdory mnoha rozsahlym studiim je struktura huminovych latek stale predmétem badani.
Vyvijeji se lepsi metody na analyzu a popis jejich struktury, proto mame alespon hypotetické
vzorce. Nov¢jsi studie uvadeji, ze huminové latky jsou supramolekularni asociace malych
heterogennich molekul, bez makromolekularniho charakteru. Spojovany a stabilizovany jsou
pomoci slabych pfitazlivych sil, predevsim vodikovych mustkli a Van der Waalsovych sil [9].
Typickymi funkénimi skupinami, které jsou pfitomné ve struktufe huminovych latek, jsou
predev§im karboxylové a hydroxylové, ale i methoxalové a karbonylové. Pritomnosti téchto
raznych skupin se mohou huminové latky podilet na riznych procesech, jako jsou oxidacéni
a redukcni reakce, sorpce a dalSi procesy [4,6,7]. Protoze se jedna o latky aromatického
charakteru, funk¢ni skupiny mohou byt navazany na aromatickém jadru nebo na postrannim
fetézci. Z prvku nejcastéji obsahuji uhlik, kyslik, vodik, dusik a v malém mnozstvi i siru [4].
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Rozdéleni huminovych ldatek a jejich vlastnosti

Humifikované latky rozdélujeme do tii skupin, a to na fulvinové kyseliny, huminové kyseliny
a huminy. Pfestoze si jsou strukturné podobné, jejich rozdéleni bylo vytvoreno z hlediska
jejich rozdilné rozpustnosti, ktera zavisi predev§im na mnozstvi funkénich skupin [4].

Fulvokyseliny

Fulvokyseliny jsou rozpustné ve vodé pii jakémkoliv pH. Jejich barva je zlutohnéda a jsou
tedy 1 nejsvétlejsi z huminovych latek. Déle se vyznacuji nejniz§im stupném polymerace [8].
V porovnani s huminovymi kyselinami ve své struktufe obsahuji méné aromatickych struktur,
ale vice alifatickych fetézca. Diky této struktufe tak maji niz§i molekulovou hmotnost,
ktera se pohybuje do 2kDa. Pokud se zaméfime na jejich elementarni slozeni, obsahuji vyssi
podil kyslik nez uhliku. [4,8].

Diky jejich rozpustnosti jak v zasadach i kyselinach, se mohou v pudé zna¢né pohybovat.
S nékterymi latkami vytvori rozpustné komplexy, coz hraje dllezitou roli pii pohybu
mineralnich latek v ptdé a tim zpfistupni prvky do forem, které mohou rostliny pfijmout [1].
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Obrdzek 1: Hypoteticky vzorec fulvokyseliny [7]

Huminové kyseliny

Huminové kyseliny jsou témér nerozpustné ve vodé pii pH 2 a niz§im. Pfi pH 1 dochazi
k jejich vysrazeni z roztoku. Pokud je chceme ziskat, mizeme pouzit alkalické louzeni
vhodné matrice a nasledné vyluh okyselit. Maji hnédou az hnédocernou barvu. Diky tomu,
ze ve své struktufe obsahuji vySSi pocet aromatickych kruhti, maji i vys$i molekulovou
hmotnost [4,8].

Huminové kyseliny na sebe dokazou navazat fadu tézkych kovu, za vytvoreni nerozpustné
slouCeniny. Tim tak omezi jejich pohyblivost v pudé€ a rostliny je nedokazou piijmout. Jejich
roztoky maji koloidni povahu.

Dalsi jejich vyznamnou vlastnosti je vytvareni organomineralnich komplexti. Tyto komplexy
vznikaji spojenim huminovych kyselina s jilovymi mineraly. Takto vzniklé komplexy maji
znaénou sorpcni schopnost pro rizné ionty [1].
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Obrdzek 2: Hypoteticky vzorec huminové kyseliny [7]

Huminy

Huminy jsou ve vodé nerozpustné pii jakémkoliv pH. Tato vlastnost je zpusobena diky
pevnym vazbam s anorganickou slozkou pudy. Jejich barva je Cerna. Pfi elementarnich
analyzach u nich bylo prokazano, ze z huminovych latek obsahuji nejvice uhliku a nejméné
kysliku. Dale se vyznacuji nejvyssi molekulovou hmotnosti 1 polymeracnim stupném [8].
V pudé se postupné pietvareji az na humusové uhli [1].

2.1.2 Metody pouzivané pro charakterizaci pudy
FT-IR spektroskopie

Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci (FT—IR) je metoda pouzivana ke
studiu mineralnich a organickych slozek pudy. Diky této metodé dokazeme charakterizovat
strukturalni a kinetické aspekty biogeochemickych procest, vysvétlit charakter zvétravani.
Funk¢ni skupiny v pidni organické hmoté, které vykazuji dipélovy moment a jsou tedy IR
absorbujici. Siln€ ovliviyji vlastnosti pudni organické hmoty. Pritomnost kysliku, dusiku
asiry ve funk¢ni skupin€ poskytuji organické hmoté vysokou chemickou reaktivitu,
jako naptiklad kapacitu vymeény iontt nebo sorpci kovi [9].

TGA

Termogravimetrickd analyza je metoda pouzivana k méfeni zmeény hmotnosti vzorku
jako funkce teploty. Nékteré tepelné jevy nemusi zpusobit zménu hmotnosti vzorku, muze
se jednat napfiklad o krystalizaci nebo skelny prechod. Existuji nékteré vyjimky, kam fadime
desorpci, absorpci, sublimaci, odpafovani, oxidaci redukci a rozklad. Tato metoda tedy slouzi
k charakterizaci rozkladu a tepelné stabilit¢ materialu za rdznych podminek. Dale také
zkouma kinetiky fyzikalné-chemickych procest, probihajicich ve vzorku [10].
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2.2 Léciva

Za léCiva se povazuji 1écivé latky, pripadné jejich smesi, nebo 1éCivé pripravky, které
pozitivné ovliviiuji organismus. Muze se jednat o humanni pfipravky, tedy pfipravky
podavané lidem, nebo o veterinarni pfipravky, které jsou urCeny zvifatim. Léciva mohou byt
ptirodniho nebo syntetického pavodu, které se pouzivaji k prevenci a 1éCeni riaznych nemoci.
Pred podanim léciva pacientovi, musi byt upraveny do pozadované 1ékové formy. Tato forma
se sklada z 1é¢ivé a pomocné latky. Pomocna latka je bez 1éCebného ucinku, ale usnadiuje
vyrobu, piipravu, uchovani a samotnou aplikaci 1éCivych pftipravktu. Podle zptsobu podani
délime léCiva na enteralni a parentalni [11].

2.2.1 Distribuce 1éciv do prostredi

Humanni a veterinarni 1éCiva se neustale uvoliiuji do zivotniho prostfedi v dasledku
vyrobnich procesu, likvidaci nepouzitych, piipadné proslych 1é¢iv. Nejvétsim rizikem jsou
vSak samotni pacienti. Aktivni latky se po poziti vylucuji z téla bud’ ve formé metaboliti nebo
nezménéné form&. Diky splaskim odchazeji tyto formy aZ na Gisticky odpadnich vod (COV).
Zde vsak nejsou tyto latky upln€ zachyceny a prechazeji tak do riznych Casti ekosystému,
kde se mohou akumulovat a indukovat nepfiznivé u€inky. Dalsi nevyhodou je pouzivani
stabilizovanych Cistirenskych kald jako druhotna hnojiva na zemédélskych plochach. Odtud
mohou odolna 1éCiva, ptipadné jejich metabolity, proniknout az do potravnich fetézca [5,12].
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Obrdzek 3: Tok léciv a jejich metabolitii do Zivotniho prostredi [12]

Mezi nejbéznéjsi skupinu 1€Civ, kterd se touto cestou dostavaji do zivotniho prostiedi, jsou
analgetika. Jedna se o skupinu 1éCiv, ktera riznymi zpasoby pusobi na periferni a centralni
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nervovy systém. Jsou Siroce pouzivany ke zmirnéni bolesti. Skupina zahrnuje narkoticka
a nenarkoticka analgetika a dale nesteroidni protizanétliva 1é€iva. Nejznaméj§imi
a nejpouzivangjsimi 1éCivy z této skupiny jsou napiiklad diklofenak, aspirin a ibuprofen [13].
Druhou rozsahlou skupinou jsou antibiotika. Existuje vice nez deset riznych tiid antibiotik.
Do tfidy PB-laktamy fadime napiiklad hojn€ pouzivany penicilin. Dalsi tfidou jsou
sulfonamidova antibiotika, kam patii sulfapyridin. Dale se jedna o 1éCiva, ktera slouzi proti
vysokému krevnimu tlaku, antiepileptika, psychostimulacni 1é¢iva a hormony [13].

2.3 Sulfonamidova antibiotika

Sulfonamidy se pouzivaji jako synteticka antibiotika nejdéle. Vyuzivaji se na léCeni infekci,
které jsou zpusobeny bakteriemi ¢i jinymi mikroorganismy. Strukturné se jedna o derivaty
kyseliny sulfanilové. Jejich mechanismus ucinku je zalozen na inhibici premény kyseliny
p — aminobenzoové, ktera je nezbytna pro syntézu kyseliny listové. Timto zptisobem
zabrafiuje rustu a reprodukci mikroorganismi. Jejich vyhodou je uCinnost jak na
gramnegativni, ale také na grampozitivni bakterie. Mezi tyto bakterie muzeme zaradit
napiiklad znamou bakterii Escherichia coli. Do skupiny sulfonamidovych antibiotik fadime
napfiklad: sulfapyridin, sulfathiazol, sulfamethoxazol a dalsi [14,15,16].

Sulfonamidova antibiotika mohou byt pfedepsany k 1écbé infekci mocovych cest, usnich,
ofnich a fadu dalSich druhii infekci. V poslednich letech nachazeji znacné uplatnéni
ve veterinarni medicin€. PouZzivaji se jako rastové stimulatory a ke zlepSeni G¢innosti krmiva.
Sulfonamidovéa antibiotika se metabolizuji pfedevSim v jatrech, metabolity pak spolu
se zbytky ptvodni slouceniny v moci. Teoreticky jsou metabolity odstranény z organismu
rychleji nez pivodni 1ék [15].

2.3.1 Charakteristika sulfonamidovych antibiotik

Zékladni sulfonamidova struktura obsahuje sulfonamidovou skupinu a aminoskupinu v poloze
para na benzenovém jadru. Velka fada sulfonamidovych derivati byla ziskana substituci
atomu vodiku na dusiku sulfonamidové skupiny. Pouze maly pocet aktivnich
sulfonamidovych latek je zalozen na substituci vodiku dusikem z aromatické aminoskupiny.
Zavedenim ruznych substituenti vedlo k produktim o riznych fyzikalné-chemickych,
farmakokinetickych a farmakodynamickych vlastnostech [16].

Sulfonamidy jsou slabé polarni kyseliny, které jsou pomérné dobie rozpustné ve vodeé. To ma
vliv i na jejich vyskyt v zivotnim prostfedi, kde jsou distribuovany jak povrchovymi, tak
i podzemnimi vodami. Dal§i nevyhodu je jejich udrzovani bakteriadlni rezistence. Pri
zkoumani 1é¢iv v zivotnim prostiedi, je tfeba zaméfit se 1 na jejich produkty metabolismu
a degradaci jak z pohledu terapeutického, tak i toxického. I kdyz velké mnozstvi metabolitt
ma mensi aktivitu nez plvodni slouCenina, nékteré metabolity vSak zistavaji bioaktivni
a pusobi tak stale toxicky. Tyto antibiotika a jejich metabolity mizeme odstranit z zivotniho
prostfedi rlznymi technickymi metodami, napfiklad oxidacni techniky, adsorpcni
a membranové procesy a dalsi [15,16].
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Sulfapyridin

Sulfapyridin neboli 4-amino-N-pyridin-2-ylbenzensulfonamid, je 1é¢ivo patfici do skupiny
sulfonamidovych antibiotik. Jako vétSina sulfonamidd, je i sulfapyridin podavan oraln€. Je to
kompetitivni inhibitor bakteridlniho enzymu. Jeho rozpustnost ve vodé je zavisla na pH.
Pouzival se na 1écbu infekce herpetiformni dermatitidy. Kvili jeho mozné krystalizaci
v mocovém meéchyii se dnes jiz v huméanni mediciné nevyuziva. Uplatnéni nachazi ve
veterinarni medicin€ [17,18].

NH,

Obrdzek 4: Struktura sulfapyridinu [19]

Tabulka 1: Nekteré viastmosti sulfapyridinu [20,21]

Molekulamni vzorec CiiHuN;O:S
Molarni hmotnost 249,289 g/mol
Rozpustnost ve vodé 1,02 mg/1
Bod tani 192 °C
Difuzni koeficient 475 - 10° cm?¥s

Z provedenych studii bylo dokazano, ze obsah sulfapyridinu byl stanoven jak v odpadnich
vodach, tak také v zemédélskych padach, i kdyz se jednalo pomérné o malé koncentrace. Dale
bylo prokazano, ze pudni organicka hmota znacné snizuje sorpci sulfapyridinu do pudy [22].

2.4 Metody eliminace 1é¢iv

Jelikoz jsou lé¢iva malo tékava, jejich nasledna migrace do zivotniho prostiedi je zavisla na
vodnim transportu. Pfi upravach odpadnich vod jsou dva dulezité procesy: sorpce
a biodegradace [13].

2.4.1 Sorpce

Sorpce antibiotik do pidni matrice mize nejen snizit jejich mobilitu a dostupnost, ale také
chrani antibiotika pred jejich degradaci. Antibiotika se mohou sorbovat riznymi mechanismy,
vcetné kovalentni vazby, m-m interakce, elektrostaticka interakce, van der Waalsovy sily
a dalsi. Interakce mezi organickou hmotou a veterinarnimi antibiotiky je do zna¢né miry
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ovlivnéna hodnotou pH a také ionizacnim stavem daného antibiotika. Organicka hmota miize
také tvorit komplexy s danymi antibiotiky, ktera se mohou sorbovat na povrchu pudy. Dalsim
zpusobem, jak muze organicka hmota snizit mobilitu 1éCiv, je obsazovani aktivnich mist
na pudni matrici a tim tak poskytnout dalsi sorpcni mista. Organicka hmota miiZze mit i opacné
ucinky na sorpci antibiotik do pudy. Bylo dokazano, ze v nékterych pfipadech dochazi
ke snizeni sorpéniho koeficientu pro néktera veterinarni antibiotika. Antibiotika se tak navazi
na povrch vyvolanim maskovaciho efektu, ktery je odpuzuje nebo desorbuje [22].
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Obrdzek 5: Sorpce sulfapyridinu (SPY) a sulfamethoxazolu (SMZ) na piidni organickou hmotu
[17]

Jak jiz bylo zminéno, aplikaci stabilizovanych ¢istirenskych kalti nebo kejdy na zemédélskou
pudu, lze povazovat za hlavni zdroj kontaminace prostiedi veterinarnimi antibiotiky. Tato
skuteCnost mize zvysit vyskyt gend rezistentnich na antibiotika v pidé€. Vnéjsi rozpusténa
organickd hmota muze byt zavadéna do zemédélské pudy spolu s antibiotiky, coz ma
vyznamny vliv na jejich transport prostfednictvim hydrologickych procesii po desti. Praveé
navazana organicka hmota muize bud’ vyluhovani veterinarniho antibiotika zesilit nebo snizit,
v zavislosti na povaze, mobilité a interakcich antibiotik s organickou hmotou [22].

2.4.2 Biodegradace

Pokud jsou 1éCiva pfitomna v rozpusténé fazi, napiiklad v Cisti¢kach odpadnich vod, povazuje
se biodegradace za nejdulezitéjsi eliminacni proces [23]. Nazory vyzkumnikd na biologickou
rozlozitelnost sulfonamidd se lisi. Pfi¢inou mazou byt rozdily v mikrobialni aktivité dané
matrice, pouzitého inokula nebo pouzité metody k posouzeni degradace sulfonamidu.
Z provedenych testi bylo zjisténo, ze vétsina sulfonamid( nepodléha piirozené biodegradaci.
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V nékterych pripadech dochézelo k zaclenéni sulfonamidi do mikroorganismu, nebo podlehly
reverzibilni transformaci, jako je acetylace. Vymizeni sulfonamidi v padé mize byt
disledkem jejich vazby na organické nebo mineralni Castice, pfipadné vlivem fotochemickych
procesu [14].

2.5 Izolace a detekce 1é¢iv

V posledni dobé ziskala 1éCiva vyznamnou pozornost v oblasti Zivotniho prostiedi, kvili
jejich detekci naptiklad v povrchové a podzemni vod€, pidé a usazeninach. Proto museji byt
vyvinuty spolehlivé metody, které by méfili koncentraci 1éCiv jak ve vodnich, tak i pevnych
matricich. Pokud mame pevnou matrici, at’ uz pidu nebo sediment, pouZivala se Soxhletova
extrakéni metoda. Problémem u této metody je Casova naroCnost, ale také pouziti
nebezpecnych organickych ¢inidel. Z tohoto divodu byla pozd€ji tato metoda nahrazena
extrakci tlakovou kapalinou (PLE) za pouziti pufrovaciho roztoku. Obecné se pouzivaji dveé
metody extrakce: extrakce kapalina-kapalin (LLE) a extrakce na pevné fazi (SPE).
Na nasledujicim schématu jsou shrnuty mozné analyzy 1é¢iv v odpadnich vodach [24].

PREDBEZNA UPRAVA VZORKU
filtrace
tprava pH

EXTRAKCE
volba rozpoustédla podle stanovovanych
latek
METODY

SPE — extrakce na tuhé fazi
LLE — extrakce kapalina/kapalina

ZAKONCENTROVANI
snizeni objemu extraktu
rotaéni odparka
vakuové odpafeni
probublini inertem (stripping)

ANALYZA (nékdy nutna derivatizace)
IC, HPLC, LC-MS, LC-MS-MS
GC, GC-MS, GC-MS-MS

Obrdzek 6: Schéma analyzy vodnych vzorkil [12]
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2.5.1 Metody pro stanoveni léciv

Nejvyhodnéjsimi technikami, které se pouzivaji k detekci 1é€iva ve vzorku 1 pii nizkych
koncentracich jsou plynova chromatografie (GC), kapalinova chromatografie (LC)
v kombinaci s hmotnostni spektrometrii (MS), pfipadné tandemova hmotnostni spektrometrie
(MS?) [24].

Pouziti techniky LC—MS je vyhodné z toho davodu, ze vétSina 1éCiv jsou vysoce polarni
latky, které maji funkéni skupiny schopné ionizace. Pfi analyze je dilezité nastaveni pristroje
a slozeni mobilni faze, které ovliviiuje kvalitu separace. Pomoci této metody lze analyzovat
pouze netékavé latky. Dalsi nevyhodou LC—MS metod je, ze dochazi k interferenci signala
v hmotnostnim spektru. Vysledné piky jsou tak navrstveny na sebe a Spatné se identifikuyji.
V piipadé pouziti LC—MS—MS sice nedochazi k navrstveni pikd, ale nemame knihovnu
spekter neznamych latek [24].

Nevyhodou techniky GC—MS je Casova naro¢nost. Dale tato technika vyzaduje praci navic,
ktera nam muze zpusobit i poskozeni vzorku. Vyhodou u téchto metod je ale prace pii
atmosférickém tlaku [24].

Dal$i metoda urCena pro stanoveni 1éCiv v zivotnim prostiedi je LC-TOF—MS. Tato metoda
nahrazuje nedostatky predeslych technik a je Casto pouzivana ve spojeni s LC-MS—MS.
Vyhodou této techniky je jeji presnost méfeni hmotnosti a identifikace pfitomnych fragmentt
[25].

Dal§i moznosti stanoveni 1éCiv je pouziti UV—VIS. Tato metoda je zalozena na vymeéné
energie mezi latkou a elektromagnetickym zafizenim. Detekujeme absorbanci, z jejiz hodnoty
muzeme pak uréit vyslednou koncentraci 1é¢iva. V prabéhu méfeni dochazi k ozafeni vzorku
monochromatickym zafenim, které nam vyvola excitaci elektronil a deexcitaci. V této metodé
se pohybujeme v oblasti od 200 nm do 800 nm, tedy jak ve viditelné 1 v UV oblasti [26].
Na Obrazku 7 je znazornéné spektrum sulfapyridinu [20].
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Obrdzek 7: Spektrum sulfapyridinu [20]
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2.6 Difuze

Procesem diflize rozumime samovolny déj, kdy dochazi k pohybu ¢astic rozpusténé latky
u oblasti s vysokou koncentraci do oblasti snizkou koncentraci. To ma za nasledek
rovnomeérnou distribuci Castic rozpusténé latky v rozpoustédle. K tomu, aby molekuly mohly
reagovat, musi dojit k jejich srazkam. Dynamika diftize je zalozena na transportu, ve sméru
koncentracniho spadu. Kdyz se koncentrace vyrovnaji, zmizi tedy koncentracni spad, dojde
k zastaveni makroskopického transportu [27,28].

2.6.1 Prvni Fickuv zakon

Prvni Fickav zakon je definovany pomoci difuzniho toku J, ktery nam udava mnozstvi latky,
které projde za jednotku Casu jednotkovou plochou. Tento tok je pfimo umérny zapornému
gradientu koncentrace a to proto, ze latka difunduje ve sméru klesajici koncentrace [28].

dc
J=-D-— (1)

Konstantou tmeémosti je v této rovnici difuzni koeficient D. Difuzni koeficient nam udéava
schopnost konkrétni latky difundovat v konkrétnim prostiedi [28].

2.6.2 Druhy Fickiv zakon

Protoze dochazi ke snizovani gradientu béhem difize, znamena to, ze koncentrace nezavisi
jen na prostorové souradnici, ale taky na Case. Proto se k prvnimu Fickovu zakonu musi pfidat
podminka hmotné bilance. Tato podminka nam fika, ze latka méni svoje rozlozeni v prostoru
a v Case, jeji mnozstvi se ale zachovava. Uplatnénim podminky tak ziskame diferencialni
rovnici druhého Fickova zakona [28].
ac d%c
5-P3z (2)
kde c je koncentrace difundujici latky v Case t a poloze x [28].
Druhy Fickav zakon uplatiiujeme pfi neustalené diftzi. Pokud je dodrzena podminka, ze
v ¢ase t = 0, difuzni latka je nanesena roviné x = 0 a dochazi k Sifeni do prostoru pro t > 0,
ziskame vztah [29]:

= e (- 353) @

Pokud tento vztah zlogaritmujeme, ziskdme konecny vzorec, ze kterého lze jednoduseji urcit
difazni koeficient [29]:

x2

Dt 4-D-t

Inc =1In

“4)

Kdyz nam difundujici latka v prabéhu difize n€jak chemicky interaguje s jinou latkou, at’ uz
je to naptiklad s huminovymi kyselinami, povazujeme stanoveny difuzni koeficient za
tzv. efektivni (Detr). Tento koeficient v sobé zahrnuje nejen strukturu prostredi, ve kterém
castice difunduyji, ale také jejich interakce s okolni matrici [30].
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2.7 Soucasny stav reSené problematiky

Problematice vyskytu 1€¢iv v Zivotnim prostiedi se vét§i pozornost zacala vénovat teprve
nedavno. Je to zpusobeno jejich detekci nejenom v povrchovych a podzemnich vodach, ale
i v pude€ a usazeninach. Na zakladé provedenych studii, jsme schopni nejenom stanovit jejich
mnozstvi v pfislusnych matrici, ale i popsat jejich interakci napfiklad s pidni organickou
hmotou.

V clanku [31] autofi studovali sorpcni koeficienty 1éCiv na huminové kyseliny, vcetné
sulfonamidovych antibiotik. Pro studovani byly zvoleny ¢tyfi druhy pidy a u vSech druht
byla stanovena nizka hodnota sorpcnich koeficientd. Proto se u téchto latek ocekava vysoka
mobilita s vysokym potencialem kontaminovat zivotni prostfedi. Dale bylo zji§téno, ze pfi
pfirozeném pH pldy jsou molekuly sulfonamidt v neutralni forme, sorpcni procesy jsou tedy
fizeny slabymi hydrofobnimi silami a jejich retence v ptidé je nizsi [31].

V dal§im ¢lanku [17] autofi zkoumali sorpci sulfapyridinu a sulfamethoxazolu na dvou
sorbentech bohatych na organické latky: komercni raselinova puda a kompostovany hntj.
Z provedenych meéfeni zjistili, ze u téchto sulfonamidovych antibiotik pfevlada predevsim
hydrofobni mechanismus sorpce. Dale prokazali, ze pfitomnost pyridinové skupiny
ve struktufe sulfapyridinu je zodpovédna za sorpci pti vysoké hodnoté pH. V dal§im pokusu
sledovali vliv rozpusténého kysliku, kde zjistili, ze malé organické molekuly, které jsou
podobné fulvinovym kyselinam, maji vys$si afinitu k sorpci sulfonamidi. Tato studie
tak prokazala, ze chemicka struktura a vlastnosti antibiotik a chemickd povaha organickych
latek v pudé vyrazné€ ovliviiuje osud a transport sulfonamidovych antibiotik v zivotnim
prostfedi [17].

V ¢lanku [32] autofi zkoumali vliv rozpusténé organické hmoty na sorpci sulfapyridinu
v pudé. Sulfapyridin zvolili proto, Zze je to jeden z nejCastéji detekovanych sulfonamida
v zivotnim prostiedi. Dale také vykazuje relativné vysokou hodnotu pKa, ktera mize pomoci
pii objasnéni sorpéniho chovani polarnich neionizovanych organickych polutantt v pad€. Pri
provadéni experimentu zavedli rozpusténou organickou hmotu do pudy s nizkym obsahem
suspendované organické hmoty. V takto pfipravenych pudach zkoumali sorpéni chovani.
Jejich hypotézou bylo, Zze mnozstvi rozpusténé organické hmoty, jeji slozeni a zpusob
aplikace do pudy ovlivni sorpci sulfapyridinu. Z provedenych pokusu zjistili, Ze rozpusténa
organickd hmota muze predstavovat v nékterych pfipadech konkurenci pii sorpci
sulfapyridinu a tak napomahat i1 jeho nasledné desorpci [32].

Pii zkoumani [21] difazniho koeficientu pro rdzna léciva, autofi pouzili difuzni gradienty
v tenkych filmech pro organické latky. Jejich cilem otestovat tuto metodu, vzhledem k jeji
schopnosti kvantitativné meéfit koncentraci 1 stopovych organickych kontaminantt.
Z namétenych hodnot byli schopni vypocitat difuzni koeficienty pro jednotliva 1éciva. Pro
sulfapyridin autofi €lanku stanovili difuzni koeficient na hodnotu 4,75 - 10" cm?s. Znalost
difuznich koeficientu pro 1éciva hraje kli¢ovou roli pfi vypoctech vodnych koncentracich
[21].
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3 PRAKTICKA CAST
3.1 Pouzité chemikalie

Bylo pracovano s nasledujicimi chemikaliemi:
e Sulfapyridin, SIGMA — ALDRICH S 6252 —25G
e Puada
e Destilovana voda

e Kohoutkova voda
e Chlorid hote¢naty hexahydrat, PENTA

3.2 Pouzité pristroje

Byly pouzivany nasledujici pfistroje a pomucky:
e B¢zné laboratorni vybaveni
e Analytické vahy, SCALTECH SBC 31
e Filtry na stiikacky, nylon 0,45 pum
e UV-VIS spektrometr, HITACHI U-3900H
e Varian Cary 50 UV-VIS spektrometr
e EURO VECTOR EA 3000
e FT-IR spektrometr, NICOLET iS50

3.3 Charakteristika pudy
3.3.1 Postup prace

Pro tento experiment byly pouzity tfi 150 ml stfikacky, od kterych bylo odfiznuto dno. Takto
upravené stiikacky byly umistény do pudy, pfiblizné po rysku 130 ml. Prvni stiikacka byla
odebrana po jednom dni, druha po tfech dnech a tfeti stfikacka byla odebrana po sedmnacti
dnech. Kazda stiikacka byla po odebrani rozdélena na Sest dilti po pfiblizné 20 ml. Obrazek
stiikacky a Cisla jednotlivych vrstev pudy je uveden na obrazku nize. Pida byla zbavena
vétSich necistot a nechana vysusit pii laboratorni teploté. Nasledné byla rozdrcena na jemny
prasek v hmozdifi.

Poté se z kazdé stiikacky a kazdé vrstvy Cast pudy odebrala pro provedeni TGA, EA a FT-IR.
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Obrdzek 8: Pudni sloupec s Cisly jednotlivych vrstev

332 TGA

Pro termickou analyzu byly jednotlivé vzorky pudy navazeny do platinovych misticek.
Vzorky se spalovaly od laboratorni teploty do 900 °C s krokem 10 °C za minutu. V pribéhu
meéfeni se zaznamenaval ubytek hmotnosti a teplota. Z naméfenych hodnot se urcila vzdusna
vlhkost a organicky podil v jednotlivych vzorcich.

Neékdy termogravimetricka kfivka obsahuje vice prekryvajicich se reakci, jejichz vyhodnoceni
je obtizné a nepfesné. Pokud se vynese derivace hmotnosti, 1ze z jejich lokalnich extrému
separovat jednotlivé reakce.

333 EA

Pro elementarni analyzu byly pouzity stejné vzorky jako pro termickou analyzu. Pii analyze
se jednotlivé prvky stanovuji nasledujicim zptusobem: dusik jako NOx, uhlik jako CO», vodik
jako vzdusna vlhkost a sira jako SO». Obsah kysliku byl stanoven jako rozdil mezi hodnotou
obsahem organické hmoty, kterd byla ziskana pomoci termické analyzy a sumou obsahu
dusiku, vodiku a uhliku. Protoze z hodnot nedokazeme urcit obsah siry, je v obsahu kysliku
zastoupeno 1 malé mnozstvi siry.
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Pred samotnym méfenim byly jednotlivé vzorky pidy zabaleny do obalu z cinu.

Obrdzek 9: Zabalené vzorky

334 FT-IR

Dale byla pouzita infraervena spektroskopie s Fourierovou transformaci. Metoda se pouziva
pro méfeni infracervenych spekter a vyzaduje minimalni pfipravu vzorku. Pomoci této
metody byly proméfeny stejné vzorky jako pfi termogravimetrické a elementarni analyze.
Méieni probihalo ve spektralnim rozsahu 4000—400 cm’!. Ze zméfenych spekter bylo
pozorovano n€kolik spolecnych znakd, ale také rozdily.

3.4 Priprava roztoki
3.4.1 Priprava roztoku chloridu hore¢natého

Na analytickych vahach bylo navazeno 203,2890 g hexahydratu chloridu hotecnatého.
Navazka byla rozpusténa v 1 litru destilované vody. Takto pfipraveny roztok mél koncentraci
1 mol/l a byl pouzit pii méfeni kalibracni kfivky a louhovani pady.
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3.4.2 Priprava roztoku sulfapyridinu

Na analytickych vahach bylo navazeno 0,1246 g sulfapyridinu. Navazka byla rozpusténa
v 0,5 litru destilované vody. Z divodu nizké rozpustnosti sulfapyridinu, byl zasobni roztok
zahfivan za stalého michani, dokud se veSkera navazka nerozpustila. Vznikly zasobni roztok
sulfapyridinu mél koncentraci 1 mmol/l.

Ze zasobniho roztoku byly pfipraveny roztoky pro tii kalibracni kiivky. Koncentrace roztokt
byly zvoleny na 0,1; 0,05; 0,025; 0,02 a 0,01 mmol/l. Pomoci pipety byly ze zasobniho
roztoku jednotlivé objemy odpipetovany do odmérnych ban¢k. Kazdych pét odmérnych banék
o ruzné koncentraci, bylo doplnéno destilovanou vodou, kohoutkovou vodou a roztokem
chloridu hofe¢natého na objem 50 ml.

Takto pfipravené roztoky byly proméfeny na UV—-VIS spektrometru v rozmezi.
Z namétenych hodnot byly sestaveny kalibracni kiivky pro dané roztoky.

3.5 Prvnisada vzorku
3.5.1 Postup prace

Pudni sloupec byl vytvoren stejnym zpusobem, jako v kapitole 3.3.1. Jedenact stiikacek bylo
umisténo do pudy a zapsan Cas umisténi. V prvni sadé byl do deseti stiikatek umistén pomoci
pinzety vystfizeny filtraéni papir, namoceny v zasobnim roztoku lé¢iva o koncentraci
1 mmol/l. Jedenacta stfikacka slouzila jako blank. Kazda stfikacka byla zakryta parafilmem.

Obrazek 10: Strikacky umisténé v pudé
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Zbylé filtracni papiry namocené v roztoku léCiva, byly louhovany 48 hodin v destilované
vode¢, kohoutkové vode€ a roztoku chloridu hotfe¢natého. Poté byly vyluhy proméfeny na
UV-VIS spektrometru a vypocten obsah léCiva ve filtraCnim papiru.

Jednotlivé stiikacky byly postupné odebirany v riznych Casech. Jedenacta stiikacka, ktera
slouzila jako blank, byla odebrana s posledni umisténou stfikackou, pfiblizn€ po 17 dnech.
Kazda stiikacka byla rozdélena a zpracovana jako v kapitole 3.3.1. Na analytickych vahach
bylo tfikrat navazeno piiblizné pét gramu rozdé€lené pudy z kazdé vrstvy do plastovych
lahvicek. Takto navazena puda z kazdé vrstvy, byla louhovana v 25 ml destilované vody,
kohoutkové vody a roztoku chloridu hofe¢natého nejméné 48 hodin. Vzniklé vyluhy byly
pomoci stiikackového filtru prefiltrovany a proméfeny na UV—VIS spektrometru. Ze ziskané
absorbance bylo pomoci kalibra¢nich kfivek vypocitan obsah 1éciva v dané vrstve.

3.6 Druha sada vzorku
3.6.1 Postup prace

V druhé sadé vzorka se postupovalo obdobnym zptisobem, jako v prvni. Rozdilem bylo, ze
misto namocenych filtracnich papird, bylo do stiikacky nalito 20 ml zasobniho roztoku léciva
o koncentraci 1 mmol/l. Dale se postupovalo stejnym zptsobem jako v kapitole 3.5.1. Vyluhy
se méfily od osmé stfikacky na pfistroji Varian Cary (UV—-VIS), z divodu nefunkcniho
UV-VIS spektrometru HITACHI U-3900H.
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4 VYSLEDKY
4.1.1 TGA

U Grafu 1 a Grafu 2 mizeme pozorovat, ze k ubytku hmotnosti dochazelo uz pfi laboratorni
teploté. To muze byt zpusobeno nedostateénym dosusenim pudy, proto zaCatek reakce
nastaval pfiblizné pii 180 °C a koncil pii 750 °C. Graf 1 obsahuje tfi lokalni extrémy a Graf 2
pfiblizné pét lokalnich extrému. Z toho vyplyva, ze v prvni vrstvé probiha vice rozkladnych
reakci, nez v Sesté vrstvé, proto je v prvni vrstvé pozorovan vétsi ubytek hmotnosti, nez
u Sesté vrstvy. To je zpiisobeno obsahem organického podilu, ktery nelze spalit. Sesta vrstva
pudy, ktera se nachazela nahote, obsahuje tedy vice organické podilu nez vrstva prvni.
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Graf 1: TGA Sesté vrstvy

26



101 - 0,020

100 -
- 0,015 06
99 - <
S i g
2 o 0010 g
£ g
=] .
g ¥ L 0,005 <
es g
96 - é
O
L 0,000 A
95 -
94 : : : . -0,005

0 200 400 600 800 1000
Teplota [°C]

—— Derivace hmotnosti [%/°C] ——Hmotnost [%]
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Na sloupcovém Grafu 3, ktery je pouze pro prvni stiikacku, si muzeme potvrdit, ze ¢im
hloub€ji se vrstva v pudé nachazi, tim obsah organické hmoty klesa. Nejmensi obsah
organické hmoty je ve vrstvé ¢islo 4.
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Graf 3:0Obsah organického podilu jednotlivych vrstev v prvni stitkacce
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Z naméfenych a vypoctenych hodnot pro jednotlivé stiikacky, byly vypoCteny prumérné

hodnoty pro jednotlivé vrstvy i s odchylkami. Primérné hodnoty jsou uvedeny v Tabulce 2.

Tabulka 2: TGA priitmérné hodnoty

vztazeno na suchou

hmotu

vlhkost spalitelny podil organika popel popel organika

(% hm.) (% hm.) (% hm.) (% hm.) | (% hm.) | (% hm.) | suchy
6 1,973 16,249 14,276 83,984 85,458 14,248 | 98,260
+ 0,404 3,175 2,791 3,456 2,928 2,819 0,665
5 1,829 14,642 12,814 85,504 86,947 12,786 | 98,318
+ 0,738 6,361 5,624 6,129 5,796 5,579 0,515
4 1,040 7,813 6,773 92,360 93,168 6,758 199,133
+ 0,252 2,539 2,307 2,328 2,324 2,285 0,251
3 1,077 6,861 5,784 93,315 94,162 5,774 199,099
+ 0,333 1,063 0,730 1,054 0,754 0,728 0,390
2 1,154 6,424 5,271 93,770 94,678 5,261 99,040
+ 0,126 0,235 0,185 0,390 0,197 0,194 0,226
1 0,965 6,564 5,599 93,591 94,355 5,590 99,189
+ 0,191 0,709 0,558 0,777 0,575 0,562 0,229
4.1.2 EA

V Grafu 4 jsou zaznamenany v hmotnostnich procentech jednotlivé prvky pro Sestou a prvni
vrstvu u prvni stiikacky. Sesta vrstva obsahuje nejvice uhliku, poté kysliku, vodiku a nejméné

dusiku. Prvni (nejhlubsi) vrstva obsahuje nejvice kysliku, poté uhliku, vodiku a nakonec

dusiku.
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Graf 4: Zastoupeni jednotlivych prvkii v prvni a Sesté vrstvé
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V nasledujici tabulce jsou zaznamenany vypoCtené prumémé hodnoty ze tii stiikacek pro
jednotlivé vrstvy i s odchylkami. Z primémych hodnot vyplyva, Ze nejvice zastoupenym
prvkem v jednotlivych vrstvach je kyslik, tedy kromé Sesté vrstvy. Pak nasleduje uhlik, ktery
je v Sesté vrstvé zastoupen nejvice. Za nim nasleduje vodik, jehoz je nejméné v paté vrstve.
Nejmén¢ zastoupenym prvkem je dusik, jehoz obsah se pohybuje mezi 1-3 % hm.

Tabulka 3: Zastoupeni prvkit v % hm. pro jednotlivé vrstvy

N% | (OO% | H) % | (O) %
1 1,774 | 31,595 | 18,011 | 48,620
s 0,076 2,267 1,595 1,347
2 1,920 | 32,508 | 18,317 | 47,255
+ 0,227 2,761 0,666 3,155
3 2,026 | 36,121 | 18,105 | 43,748
s 0,159 3,666 1,970 5,174
4 1,939 | 35,907 | 16,033 | 46,121
s 0,507 3,586 4,658 8,585
5 2,280 | 40,118 | 12,002 | 45,600
s 0,539 7,580 3,089 | 11,109
6 3,127 | 64,426 | 16,527 | 20,399
t 0,511 9,573 4,863 5,997

4.1.3 FT-IR spektroskopie

Na Grafu 5 je znazornéna &ast spektra o vino&tu 4000—2400 cm™ pro prvni stfikacku. Pro
prehlednost je zde pouze Sesta a prvni vrstva. Spole€nym znakem byl Siroky pas pfiiblizné
se sttedem pii 3300 cm™!. Tento pas je pfisuzovan roztazeni vazby O—H riiznych funkénich
skupin, nebo napinani vazby N—-H. Pfi vlno&tu v rozmezi 3000-2800cm™ miizeme
pozorovat, ze u Sesté vrstvy dochézi k vibracim alifatickych vazeb C—H ve skupinach CHo.
U prvni vrstvy nejsou piky tak intenzivni. Dalsi rameno, se stfed pfiblizné pii vinoctu
2630 cm™! znazorfiuje roztahovani C=0 v karboxylovych skupinach.
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Graf 5:Cast FT-IR spektra p#i vinoctu 4000-2400 cm”!

Na Grafu 6 je znazornéna Cast spektra pro Sestou a prvni vrstvu prvni stiikacky o vinoctu
vrozmezi 1800-400 cm™. Charakteristicky pas o slabé intenzité se stfedem pii vlnoctu
1620 cm™! miZzeme ptifadit deformacim —NH, ve skupiné —CO—NH,. K tomuto pasu miZzeme
pfifadit i doprovodny pas pii 1420 cm™. Oba tyto pasy jsou intenzivnéj§i pro Sestou vrstvu.
Dal3i intenzivni pik se sttedem pfi 990 cm™ lze piipisovat mimorovinnym deformacim CH ve
skupinaich —CH=CH,. Odpovidalo by tomu i rameno pfi 910 cm™. Dalsi deformaé&ni pasy
C-H mimo rovinu byly nalezeny v oblasti 820-760 cm™. Tyto skupiny se nachazeji
predevsim na aromatech. Tomu odpovida i pik pfi 690 cm™.
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Graf 6: Cast FT-IR spektra pfi vinoctu 1800-400 cm!

4.2 UV-VIS spektrometrie

Pro analyzu vSech vzorkd byla pouzita metoda UV—VIS spektrometrie v rozsahu 200 az
800 nm. Nejdiive se proméfily kalibracni roztoky. Bylo zji§téno, ze sulfapyridinu absorbuje
nejvice pii 312 nm a 262 nm. Z vybranych absorbanci byly sestaveny jednotlivé kalibracni
kiivky pro dané louhovaci ¢inidla.

Nejdiive byla provedena analyza jednotlivych roztokd, které byly urCeny pro sestaveni
kalibracnich kfivek. Na Grafu 7 je zaznamenano absorpcni spektrum sulfapyridinu. Bylo
zjisténo, ze sulfapyridinu absorbuje nejlépe pii 262 nm a 312 nm. Z divodu pouziti kyvety
do 250 nm nebylo pocitano se tfetim absorpénim maximem.
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Graf 7: Absorpcni spektrum sulfapyridinu

Po proméfeni vSech kalibracnich tad, byly sestaveny jednotlivé kalibra¢ni kiivky pro
destilovanou vodu, kohoutkovou vodu a roztok chloridu hofecnatého. Na Grafu 8 jsou
znazornény kalibra¢ni kfivky pro destilovanou vodu. Zbylé kalibra¢ni kiivky jsou uvedeny

v priloze.
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Graf 8: Kalibracni kriivky pro destilovanou vodu
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4.2.1 Vysledky z prvni sady vzorki

Difuzni koeficienty pro sulfapyridinu byly vypocitany pomoci vzorce (4). Vynesenim
zavislosti In ¢ na x> mizeme ze smérnice urdit difuzni koeficient. Na Grafu 9 je zavislost pro

patou stiikacku pii 262 nm, kterd byla louhovana pomoci zasobniho roztoku chloridu
hotecnatého.

y=-177,88x + 1,0514

Inc[-]

0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 0,006 0,007 0,008

x2 [m?]

Graf 9:Zavislost In ¢ na x? pro padtou stiikacku

Primémé hodnoty efektivnich difuznich koeficienti pro jednotlivé louhuyjici roztoky jsou
uvedena v Tabulce 4.

Tabulka 4: Priimérné hodnoty efektivnich difiiznich koeficientu pro prvni sadu

Detr [m?/s]

Destilovana voda 3.52:10°1°
Kohoutkova voda 3,47-10°1°

Roztok chloridu hote¢natého (1M) 4,35-10°1°

Hodnoty efektivnich difuznich koeficienti byly nizsi, nez ktery uvadéli autofi ¢lanku [21].
To mohlo byt zplisobeno nizkou koncentraci sulfapyridinu na filtraCnim papiru. Odchylky
Cinily pfiblizn€ 10 %. Nejbliz§i hodnota difuzniho koeficientu vySla pro louhovaci roztok
chloridu hotfecnatého.
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4.2.2 Vysledky z druhé sady vzorku

Efektivni difazni koeficienty pro sulfapyridin byly vypocteny stejnym zpusobem, jako pro
prvni sadu. Na Grafu 10 je uvedena zavislost pro osmou stfikacku, ktera byla louhovana
pomoci destilované vody.
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Graf 10: Zavislost In ¢ na x* pro osmou stiikacku

Pramémé efektivni difuzni koeficienty pro jednotlivé louhujici roztoky jsou uvedeny
v Tabulce 5.
Tabulka 5: Primérné hodnoty efektivnich difiiznich koeficientii

Detr [m?/s]

Destilovana voda 4,23-1071°
Kohoutkova voda 4,39-10710

Roztok chloridu hofecnatého (1M) 5,59-10°1°

Odchylka u vypoctenych efektivnich difuznich koeficientu Cinila pfiblizné 10 %. To mohlo
byt zpusobeno nalitim roztoku léCiva do puadniho sloupce. V porovnani s difuznim
koeficientem, ktery je uveden v ¢lanku [21], byly hodnoty blizsi, nez v prvni sadé vzorku.

34



5 ZAVER

Cilem bakalatské prace bylo zmapovat transport sulfapyridinu v padnim sloupci. Sulfapyridin
patii mezi sulfonamidova antibiotika, ktera se do Zivotniho prostfedi Casto dostavaji. Puda
vSak obsahuje puadni organickou hmotu, ktera dokaze 1é¢ivu diky sorpci zabranit v dalsi
migraci.

Transport 1éCiva byl proveden dvéma zpusoby. V prvnim piipad€, se roztok 1éciva uvolioval
do pudy z filtra¢niho papiru a v druhém pripad¢, byl do pudniho sloupce nalit samotny roztok
sulfapyridinu. K vyhodnoceni byla pouzita metoda UV—VIS spektrometrie. Jako louhovaci
roztoky slouzily destilovana voda, kohoutkova voda a roztok chloridu hotecnatého.
Z namétenych absorbanci byly pomoci kalibracnich kiivek vypocteny koncentrace
v jednotlivych pudnich vrstvach. Nejvyssi koncentrace sulfapyridinu byly v louhovacim
roztoku chloridu hofe¢natém. To je zpusobeno tim, ze chlorid hofec¢naty dokaze vyvazat
1é¢ivo z povrchu pudy a navazat se misto ného.

Nasledné byl z naméfenych hodnot vypocten efektivni difizni koeficient pro jednotlivé
louhujici roztoky a porovnan s difuznim koeficientem uvedenym v ¢clanku [21].
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7 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

7.1 Pouzité symboly

Symbol
J
D

C

Detr

Vyznam symbolu Jednotka
diftizni tok mol'm?s’!
difuzni koeficient m?>s!
koncentrace latky mol-dm™
prostorova soufadnice m

Cas difuze s

ludolfovo ¢islo
mnozstvi nanesen¢ latky mg

efektivni difuzni koeficient m-s”

7.2 Pouzité zkratky

ZKkratka
cov
uv

VIS
FT-IR
TGA
SPY
SMZ
EA

GC

LC-TOF-MS

MS

Vyznam zkratky

Cisticka odpadnich vod

cast ultrafialového svétla elektromagnetického zateni
viditelna ¢ast elektromagnetického zateni

infraCervena spektroskopie s Fourierovou transformaci
termogravimetrické analyza

sulfapyridin

sulfamethoxazol

elementarni analyza

plynové chromatografie

kapalinova chromatografie s hmotnostnim spektrometrem a analyzatorem
doby letu

hmotnostni spektrometr
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8 SEZNAM PRILOH

Ptiloha 1. Kalibra¢ni kiivky pro roztok chloridu hote¢natého .................................

Ptiloha 2. Kalibrac¢ni kiivky pro kohoutkovou vodu
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1,8 1
1,6 y = 15,546x
R2=10,9998
1,4 A :
1,2 1
- 1,0 7
< 0,8 -
0,6 1 y = 8,6048x
04 A R2=10,9993
0,2
0,0 T T T T T 1
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12
¢ [mmol/1]
X312nm %262 nm
Priiloha 1: Kalibracni kiiivky pro roztok chloridu horecnatého
1,6 1
1.4 - y =14,748x
R2=10,9997
1,2 1
1,0
P 0,8 A
0,6
y=17,571x
0.4 1 R?=0,9995
0,2
0,0 T T T T T 1
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12
¢ [mmol/l]

X312nm X262 nm

Priloha 2: Kalibracni krivky pro kohoutkovou vodu
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