Uloha é.3 - Adsorpce na padu

Ukol:

Stanovte K, fenolu s vyuzitim HPLC

3.A Adsorpce fenolu na pudu

3.B Extrakce vzorku plidy ultrazvukem
3.C Stanoveni fenolu pomoci HPLC

3.D Vyhodnoceni HPLC chromatogramu

3.A — Adsorpce fenolu na pudu

Pomuicky:

4 x centrifugacni zkumavka (objem 50 ml)
tfepacka

centrifuga

pipety, Spicky

1 x odmérny valec (50 ml)

4 x vialka (2 ml)
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analytické vahy
filtraCni papir
laboratorni rukavice
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v plda — vice uhliku (5,5%), malo jilu

Chemikalie:

v 0,01M roztoku CaCl,
v' roztok fenolu v methanolu (100 mg/l)

Postup prace:

v do 4 centrifugacnich zkumavek (V = 50 ml) navazte pfiblizné 5 g presaté plidy
a zkumavky popiste

v ke vzorkum pud pfidejte 36 ml 0,01M roztoku CaCl, a 4 ml roztoku fenolu

v methanolu

v8e umistéte na tfepacku

v Casovych intervalech 0, 3, 6 a 24 hodin odeberte vzdy jednu zkumavku
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centrifugaci oddélte pudni a vodnou suspenzi (4000 rpm/10 min)

ve v8ech Casech odeberte 1 ml vodné faze do pfedem pfipravené minivialky
a ulozte do lednice do provedeni analyzy

v' v ¢asech 0, 6 a 24 hodin oddélte padni suspenzi a nechte ji do druhého dne
vysusit na filtraénim papife
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3.B — Extrakce vzorkl pudy ultrazvukem

Pomucky:

ultrazvukova lazen
analytické vahy

vakuove filtracni zafizeni Baker
8 x kadinka (100 ml)

2 x odmérny valec (25 ml)
stopky

Pasteurovy pipety

4 x vialka (40 ml)

4 x vialka (2 ml)

3 x nylonovy filtr

dusik na odpafovani
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Chemikalie:

v methanol

Postup prace:

pfipravte ultrazvukovou lazen
vysusenou pudu zvazte a nasypte do kadinky

ke vzorku pudy nalijte 15 ml methanolu

extrahujte 3x15 minut

vzdy po kazdém 15-minutovém cyklu extrakce odeberte Pasteurovou pipetou
rozpoustédlo do pfedem pfipravené kadinky

extrakt prefiltrujte pfes Bakera
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objem roztoku ve vialce odpafte pod proudem dusiku na objem 1 ml
pomoci Pasteurovy pipety pfevedte zahustény extrakt do pfedem pfipravené
minivialky a vialku vyplachnéte malymi davkami methanolu
je-li nutné, prefiltrujte vzorek pres filtfik
vialku dobfe uzaviete a ulozte v ledni¢ce do dalSiho zpracovani
CAS No.”

v methanol 67-56-1
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3.C Stanoveni fenolu pomoci HPLC

Pomucky:

v kapalinovy chromatograf
v' chromatograficka kolona Supelcosil LC-18

Chemikalie:

v" voda Cisténa na zarizeni Milli-Q

CAS No.”
v" methanol 67-56-1
v' kyselina fosfore¢na 7664-38-2

Postup prace:

1) priprava mobilni faze
v solvent A: 150 ml redestilované vody + 80 pl kyseliny fosfore¢né + 100
ml methanolu

solvent B: 100 ml methanolu
prutok mobilni faze: 0,15 ml/min
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isokraticka eluce: 90% A+10% B
nastrik 20 pl
analyza 1 vzorku ~ 13 min

AN

2) detekce
detekce — 230 nm, 280 nm

3) metoda: c/2/hpchem/methods/Petra/fenol.m



3.D - Vyhodnoceni HPLC chromatogramu

Postup prace:

Ukoly:
vz koncentraci ziskanych z HPLC stanoveni fenolu ve vodné a pldni frakci
vypocitejte
adsorpéni koeficient Ky



