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ABSTRAKT: W pracy analizowano zawarto$¢ paracetamolu - jednego z najpopularniejszych, ogélnodostepnych
$rodkéw przeciwbolowych i przeciwgoraczkowych. Badania przeprowadzono metoda woltamperometrycznag,
przy wykorzystaniu techniki impulsowej réznicowej (DP) wraz z prébkowaniem podwoéjnym przy uzyciu
elektrody z wegla szklistego. Jednym z elementéw pracy byla analiza oznaczalno$ci dodanej, znanej ilo$ci
roztworu wzorcowego paracetamolu przy uzyciu elektrolitu podstawowego o zmienionym skladzie. Zamiast
wody destylowanej uzyto wody rzeczne, pobrane z wojewodztwa $laskiego i }ddzkiego. Jako$¢ otrzymywanych
wynikéw skontrolowano za pomoca metody odzysku.

ABSTRACT: Paracetamol is one of the most popular analgesics and antipyretics. The content of paracetamol was
examined, using a voltammetric method (DP technique with double sampling). A glassy carbon electrode was
used. Determination the added amount of the standard solution of paracetamol was also performed. As the
supporting electrolyte river water was used instead of distilled water. The results obtained were controlled using
the recovery method.
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1. Wstep

Farmaceutyki moga przedostawac sie do wéd powierzchniowych w wyniku awarii przemystowych
lub z oczyszczonymi $ciekami, z ktérych nie udatlo sie ich calkowicie wyeliminowac. Paracetamol jest
jedna z substancji leczniczych, ktéra jest calkowicie usuwana w procesie oczyszczania. Jego
wystepowanie w wodach powierzchniowych moze by¢ spowodowane gléwnie przez chemiczne
wycieki.

W tej pracy zbadano mozliwo$¢ oznaczania paracetamolu technika woltamperometrii impulsowej
roznicowej w probkach wody rzecznej, do ktérych podczas badan zostal on celowo wprowadzony. Za
pomoca metody odzysku skontrolowano jako$¢ otrzymywanych wynikow.

2. Pobor probek

Probki wody rzecznej pobrano z dwoch wojewddztw: Slaskiego i t6dzkiego. W tabeli ponizej
zamieszczono informacje o lokalizacji poboru prébek wody rzecznej wraz z krétka charakterystyka
terenu oraz klasyfikacja czystosci wody (skala I-V).
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Tabela 1. Probki wody rzeczne;.

Klasa
Charakterystyka
Nu’mel.' Wspélrzedne GPS ysy . czystosci
probki terenu poboru probki
wody
Rzeka Mleczna, woj. $lagskie,
Szeroko$¢: przeplywa przez nastepujace miasta:
Probka 50°09'14.4"N Katowice, Tychy, Bierun. IV [6]
rzekinr1 Dlugosc: Do rzeki odprowadzane sa $cieki oczyszczone z
19°01'40.3"E Oczyszczalni Sciekéw Podlesie.
Graniczy z zakladami przemystowymi [1].
Rzeka Gostynia, woj. $laskie,
Probka Szerokosc: przeplywa przez nastepujace miasta:
: 50°04'30.6"N . R ) IV [6]
rzekinr 2 Dhugosc: Orzesze, Gostyn, Tychy, Bierun Nowy. Graniczy z
19°04'20.5"E zakladami przemystowymi [2].
. Rzeka Wisla, woj. §laskie,
Szerokos¢: s K pol
Prébka 50°03'50.225"N najituzsza fzexa W SOlEe,
rzeki nr 3 Dhugosé: . wyp%y.wa z Beskidow ?lqsklch i }qc.zy sigz V7l
19°11'34.141"E wiekszos$cig rzek wyste}[);]agcych w wojewddztwie
. Rzeka Widawka, woj. 1ddzkie,
Szerokosc: } . . .
Prébka 51°30'35.1"N przeplywa przez nastepujace miasta:
rzeki nr 4 Dhugosé: Szczercow, Restarzew, Chociw, Rogéz’.no, plynie r[7]
18°52'08.3"E przez obszar odkrywklowe] Kopalni Wegla
Belchatow [4].
Szeroko$é: Rzeka Grabia, woj. }6dzkie,
Probka 51°27'02.4"N przeptywa gléwnie przez miasto: Lask, 111 8]
rzekinr 5 Diugos¢: znajduje sie w Obszarze Chronionego Krajobrazu
18°58'25.0"E [5].

3. Kontrola jakosci otrzymanych wynikow przy uzyciu metody odzysku

3.1. Warunki eksperymentu

Przeprowadzono analize dla pieciu probek pobranych wdd. Do badania uzyto 9.8ml wody rzecznej
pobranej z probki rzeki od 1 do 5 oraz 200pl 0.5M buforu fosforanowego o pH=7.5. Wykorzystano
woltamperometryczng technike impulsowo réznicowa z prdébkowaniem podwdjnym. Badania
prowadzono przy uzyciu elektrody z wegla szklistego, ktéra odpowiednio wypolerowano.

Stezenie paracetamolu oznaczano metoda dodatku wzorca. Podczas wykonywania eksperymentow

do celi pomiarowej dodano 10l roztworu wzorcowego paracetamolu o stezeniu 10000# itrzykrotnie

zarejestrowano woltamperogram. Nastepnie zastosowano dwa dodatki po 10ul wzorca paracetamolu
0 stezeniu. Kazdy pomiar wykonano z trzykrotnym powtdrzeniem, a nastepnie usredniono.
Przykladowy otrzymany zestaw woltamperogramow zamieszczono na rysunku ponizej.
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Rysunek 1. Przykladowy woltamperogram (* - prébka badana, a - 10yl dodatku wzorca, b - 20yl dodatku
wzorca).

3.2. Metoda odzysku

W pieciu prébkach wod rzecznych oznaczono stezenie dodanego roztworu wzorcowego
paracetamolu za pomocy metody dodatku wzorca. Procent odzysku wyznaczono na podstawie ilorazu
oznaczonej ilo$ci analitu w badanej prébce do znanej ilosci tego analitu w probce. Skorzystano z
ponizszego wzoru:

%* 100% 1)
gdzie:

Xi- oznaczona ilo$¢ analitu w analizowanej prébce,
U - znana ilo$¢ analitu w analizowanej probce

4. Otrzymane wyniki

4.1. Probka rzekinr 1

Wykres na Rys. 2 przedstawia krzywa regresji otrzymang przy zastosowaniu metody dodatku
wzorca dla probki rzeki nr 1. W Tab. 1 umieszczono parametry prostej kalibracji.
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Rysunek 2. Prosta regresji otrzymana przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla prébki rzeki nr 1.
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Tabela 1. Parametry prostej regresji dla probki rzeki nr 2.

Nachylenie
prostej Wyraz Wspélczynnik
[LA wolny [pA] korelacji
mg/1
0.05+0.03  0.587+0.38 0.9987

Tabela 2. Informacje o oznaczeniu dodanego roztworu wzorcowego paracetamolu w prébce rzeki nr 1 wraz
z odzyskiem.

Ustalone stezenie

Prady piku . . .
badanej Rownanie proste] — paracetamolu w
prébki dla regresji otrzymal}e] naczynku Odzysk
kolejnych przy zastosowaniu woltampero- (001
. metody dodatku
pomiaréw metrycznym
wzorca m
[nAl (2]
0.5730 y = 0.587 + 0.05x 12.45+0.13 124.6

4.2. Probka rzekinr 2

Wykres przedstawia krzywa regresji otrzymang przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla
probki rzeki nr 2. W tabeli umieszczono parametry powstalej prostej.

1.50
1,4705

125 4

100 4

1,0125

Wysokosé pradu piku [uA]

150 41 0,5345

T T T T
a 5 10 15 20

Stezenie dodatku wzorca paracetamolu [mall]

Rysunek 3. Prosta regresji otrzymana przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla prébki rzeki nr 2.

Tabela 3. Parametry prostej regresji dla probki rzeki nr 2.

Nachylenie
prostej Wyraz Wsp6élczynnik
[2A wolny [uA] korelacji
mg/1
0.047+0.007 0.538+0.091 0.99993
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Tabela 4. Informacje o oznaczeniu dodanego roztworu wzorcowego paracetamolu w probce rzeki nr 2 wraz
z odzyskiem.

Prady piku Ustalone stezZenie

badanej Réwnilnie prostej . paracetamolu w
prébki dla regresji otrzymar.le] naczynku Odzysk
pomiaréw WZorca metrycznym

Al (2
0.5345 y =0.538 + 0.047x 11.4610.03 114.7

4.3. Probka rzekinr 3

Wykres przedstawia krzywa regresji otrzymang przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla
probki rzeki nr 3. W tabeli umieszczono parametry powstalej prostej.

1,4673

1,0006

Wysoko&E pradu piku [UA]

L-40,5345

T T T T T T T T
2.0 25 540 7.5 10.0 12,5 150 175 200 225

SteZenie dodatku wzorca paracetamolu [mall]

Rysunek 4. Prosta regresji otrzymana przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla prébki rzeki nr 3.

Tabela 5. Parametry prostej regresji dla probki rzeki nr 3.

Nachylenie
prostej Wyraz Wsp6lczynnik
[ wolny [pA] korelacji
mg/1
0.04740.006 0.537+0.078 0.99995

Stezenie paracetamolu w naczynku woltamperometrycznym wyznaczono na podstawie krzywych
regresji otrzymanych przy zastosowaniu metody dodatku wzorca oraz uzyskanych pradéw piku
paracetamolu. Wyniki zamieszczono w tabeli.
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Tabela 6. Informacje o oznaczeniu dodanego roztworu wzorcowego paracetamolu w prébce rzeki nr 3 wraz
z odzyskiem.

Ustalone stezenie

Prady piku , . .
badanej Rownilme prostej . paracetamolu w
prébki dla regresji otrzymar.le] naczynku Odzysk
pomiaréw WZorca metrycznym
Al (2
0.5345 y = 0.537 + 0.047x 11.494+0.03 115.0

4.4. Probka rzekinr 4

Wykres przedstawia krzywa regresji otrzymang przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla
probki rzeki nr 4. W tabeli umieszczono parametry powstalej prostej.

1,1848

o4 08173

0 4

WysokoSE pradu piku [pA)

oa | AT 4209

T T T T
a 5 10 15 20

SteZenie dodatku wzorca paracetamolu [mall]

Rysunek 5. Prosta regresji otrzymana przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla probki rzeki nr 4.

Tabela 7. Parametry prostej regresji dla probki rzeki nr 4.

Nachylenie ] .
prostej Wyraz Wspolczynnik
[ wolny [pA] korelacji
mg/1
0.0440.01 0.43+0.13 0.9998

Stezenie paracetamolu w naczynku woltamperometrycznym wyznaczono na podstawie krzywych
regresji otrzymanych przy zastosowaniu metody dodatku wzorca oraz uzyskanych pradéw piku
paracetamolu. Wyniki zamieszczono w tabeli.
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Tabela 8. Informacje o oznaczeniu dodanego roztworu wzorcowego paracetamolu w probce rzeki nr 4 wraz
z odzyskiem.

Prady piku i . . Ustalone stezZenie

badanej Rownanie prostej  paracetamolu w
prébki dla regresji otrzymar}e] naczynku 0dzysk
kolejnych przy zastosowaniu woltampero- (%]

s metody dodatku
pomiaréw metrycznym
wzorca
[uA] [g]
0.4209 y = 0.43 + 0.04x 11.12+0.06 111.3

4.5. Probka rzekinr 5

Wykres przedstawia krzywa regresji otrzymang przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla
probki rzeki nr 5. W tabeli umieszczono parametry powstalej proste;j.

14 1,5810

10 1,0914

Wysokosc pradu piku [uA]

-1 05530

T T T T T T T T
0.0 25 50 7.5 10,0 12,5 150 17.5 200 225

Stezenie dodatku wzorca paracetamolu [magil]

Rysunek 6. Prosta regresji otrzymana przy zastosowaniu metody dodatku wzorca dla probki rzeki nr 5.

Tabela 9. Parametry prostej regresji dla probki rzeki nr 5.

Nachylenie ] .
prostej Wyraz Wspolczynnik
[ wolny [pA] korelacji
mg/1
0.0440.01 0.43+0.13 0.9998

Stezenie paracetamolu w naczynku woltamperometrycznym wyznaczono na podstawie krzywych
regresji otrzymanych przy zastosowaniu metody dodatku wzorca oraz uzyskanych pradow piku
paracetamolu. Wyniki zamieszczono w tabeli.
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Tabela 10. Informacje o oznaczeniu dodanego roztworu wzorcowego paracetamolu w prébce rzeki nr 5 wraz
z odzyskiem.

Prady piku i . . Ustalone stezZenie

badanej Rownanie prostej  paracetamolu w
prébki dla regresji otrzymar}e] naczynku 0dzysk
kolejnych przy zastosowaniu woltampero- (%]

s metody dodatku
pomiaréw metrycznym
wzorca
[uA] [g]
0.5617 y = 0.56 + 0.05x 10.91+0.08 109.2

5. Podsumowanie analizy

W Tab. 11 zebrano informacje o uzyskanych odzyskach paracetamolu dodanego do prébek waéd
rzecznych. Dodatkowo zamieszczono adnotacje o klasie czystosci wody.

Tabela 11. Informacje o otrzymanych odzyskach dla prébek wod rzecznych.

Prébka rzeki Klasa czystos$ci wody 0dzysk [%]
Probka rzeki nr 1 v 124.6
Prébka rzeki nr 2 v 114.7
Préobka rzeki nr 3 \% 115.0
Probka rzeki nr 4 I 111.3
Prébka rzeki nr 5 III 109.2

Odzysk uzyskany podczas oznaczania probek paracetamolu w wodach rzecznych przekraczal
100%. Interpretujgc otrzymane wyniki nalezy uwzglednic klase czystos$ci analizowanych waéd. Probki
rzeki nr 1, 2 i 3 majg przypisana IV i V klase czystosci, co wskazuje na liczne zanieczyszczenia.
Wystepujace interferencje moga powodowaé podwyzszenie wynikow stezen. Podczas oznaczania
paracetamolu w wodach z rzeki nr 5 i 4, o III klasie czysto$ci, otrzymano odzysk bardziej zblizony do
wartosci oczekiwanej, czyli 100%.
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