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Instrukcja do ¢wiczen

WyKkrywanie zafalszowan zawartosci chininy w napojach typu tonic metodg
spektrofluorymetryczng

l. Cel ¢wiczenia

Zapoznanie studenta z wykorzystaniem techniki spektrofluorymetrycznej do analizy ilosciowej
zawartosci substancji czynnej w produktach bedacych przedmiotem zainteresowania
toksykologii sagdowe;.

I1. Wstep teoretyczny

Chinina jest alkaloidem naturalnie wystgpujacym w korze chinowca wykorzystywanym w
przemysle farmaceutycznym ze wzgledu na witasciwosci lecznicze, jak rowniez w przemysle
spozywczym ze wzgledu na walory smakowe. Charakterystyczna goryczka towarzyszaca
spozyciu chininy przyczynita si¢ do zastosowania jej jako sktadnika napojow orzezwiajacych —
tonikow. Zgodnie z dyrektywa 2002/67/WE obowiazujacg obecniec w Polsce producenci
powinni zamieszcza¢ na etykietach napojow informacje o zawartosci chininy w produktach
spozywczych. Dopuszczalna zawarto$¢ chlorowodorku chininy w napojach bezalkoholowych
opartych na wodzie to ok. 7,5 mg/100 ml. Dostepne w sklepach napoje moga zawiera¢ nawet
do 55 — 68 mg chininy na litr ptynu, a naduzywanie w szczegolnosci przez kierowcow, pilotow
1 osoby zawodowo obstugujace maszyny za wzgledu na dziatania uboczne podobne do tych
jakie wywotuje spozycie alkoholu moga wptyna¢ na pogorszenie orientacji przestrzennej i
spowodowac lekkie zaburzenia widzenia. Stad zainteresowanie chemii sadowej skupia si¢
glownie na wykrywaniu falszerstwa w zakresie nie wypelniania przez producentow norm
charakterystycznych dla tego alkaloidu i wpisuje si¢ w nurt toksykologii sagdowe;.

I11. Wykonanie ¢wiczenia

WYCIAG Z KART CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNYCH

Nr CAS Masa czasteczkowa
207671-44-1 391,47 g/mol

UWAGA

SIa_I'C_Z an H315 Dziata drazniaco na skorg.
chininy H319 Dziata drazniaco na oczy.
H335 Moze powodowa¢ podraznienie drég oddechowych.

P302 + P352 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA: Umy¢ duzg iloscig wody.
P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda przez
kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli sa i mozna je tatwo usung¢. Nadal ptukad.

E ?‘E‘V: Nr CAS Masa czasteczkowa
7664-93-9 98,08 g/mol

NIEBEZPIECZENSTWO

Kwas H290 Moze powodowac korozje metali
siarkowy(V1) H314 Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia oczu.
P280 Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronna/ ochrong oczu/ ochrong twarzy.

P303 + P361 + P353 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA (lub z wlosami): Natychmiast zdjaé
calg zanieczyszczong odziez. Sptukac skore pod strumieniem wody.

P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptukaé¢ woda przez
kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli s3 i mozna je tatwo usung¢. Nadal ptukac.
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A. Przygotowanie wzorcowych roztworow siarczanu chininy

Przygotuj roztwory siarczanu chininy o stgzeniach: 1mg/dm?®, 2mg/dm?, 3mg/dm?®, 5mg/dm?,
10mg/dm? i objetosci 10cm®.

B. Zapoznanie z budowg i dzialaniem spektrofluorymetru Edynburg FLS-980
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Rys 1. Spektrofluorymetr Edynburg FLS-980
Podzespoly spektrofluorymetru Edynburg FLS-980 (rys. 1):

A. Zrédla S$wiatla — zrédta promieniowania wzbudzajacego ciaglego i impulsowe
odpowiedzialne za fotoluminescencje probki (Ciagta lampa ksenonowa — Al , lampa
blyskowa o impulsie mikrosekundowym — A2, lampa btyskowa 0 impulsie

nanosekundowym — A3, EPL lub EPLED)

B. Monochromator wzbudzenia — umozliwia wybor okreslonej dtugosci fali $wiatla z petnego
spektrum zrédta wzbudzenia

C. Komora probek — zawiera podzespoty optyczne takie jak soczewki i zwierciadla, oraz
uchwyty probek

D. Monochromator emisji — umozliwia wybor okreslonej dlugosci fali $wiatta z pelnego
spektrum emisji probki

E. Detektor — urzadzenie odpowiedzialne za rejestracje strumienia fotonéw emisji probki przy
wybranej dtugosci fali

F. Dedykowany PC — komputer z oprogramowaniem F980

C. Uruchomienie spektrofluorymetru do pracy z ciagla lampg ksenonowa

1) Wiacz zespoét zasilajacy spektrometr oraz uktad gromadzenia danych. Jednoczesnie zostang
uruchomione zespoty chtodzace detektory, jesli nie zespoty te uruchomic.

2) Uruchom wentylator lampy ksenonowej. Znajduje si¢ on w dolnej tylnej czeSci obudowy
lampy (1) (Rys 2).



Uniwersytet Slaski, Instytut Chemii Zajecia specjalizacyjne
Zaktad Krystalografii Chemia sagdowa

3)

4)

5)

D.

1)
2)
3)

E.

2)

3)

2)

3)

Rys 2. Lampa ksenonowa w aparacie Edynburg FLS-980
Po zainicjowaniu dziatania lampy (I1) (Rys. 2) pojawi si¢ napis ,,Ready to start”. Lampe
uruchom srebrnym przyciskiem (11) (Rys. 2).
Wiacz program F980, wyswietli si¢ okno zliczania sygnatow (Signal Rate), ktore nalezy
przystosowa¢ do pomiarow widm stacjonarnych poprzez wybranie jako zrodta wzbudzenia
lampy ksenonowej (Xe lamp) oraz jako detektora fotopowielacza (Red PMT).
Zamknij okno zliczania sygnatéw

Pomiar widm wzbudzenia i emisji

Do komory probek wprowadz kuwete zawierajaca najbardziej stezony roztwdr wzorcowy
Otworz okno zliczania sygnatow, ustaw dtugos¢ fali wzbudzenia 350nm 1 emisji 450nm,
kazda zmiang¢ zatwierdZ przyciskiem ,, Apply”’

Dobierz intensywnos$¢ sygnatu operujac szczelinami wzbudzenia i emisji, pamigtajac, zeby
nie przekroczy¢ wartosci granicznej dla fotopowielacza (1 mln cps)

Przygotowanie krzywej wzorcowej siarczanu chininy

Dla przygotowanych wzorcowych roztworow siarczanu chininy wykonaj pomiary widm
emisji zaczynajac od stezenia najmniejszego, a konczac na najwiekszym

Z otrzymanych danych wyznaczy¢ krzywa wzorcowg (zalezno$¢ intensywnosci
fluorescencji od stezenia)

Metoda regresji liniowej wyznaczy¢ rOwnanie prostej y=ax+b, ktore postuzy do obliczenia
zawartosci chininy w badanym roztworze

Wykonanie pomiaru zawartosci chininy w toniku

Odgazowany napdj rozciencz 10-, 20-, 50-krotnie rozcienhczonym H,SO,; (¢ =
0.05mol/dm?)

Zmierz widma emisji przygotowanych roztwordow, a nastepnie wyliczy¢ zawartos¢ chininy
w rozcienczonej probce zgodnie z réwnaniem krzywej wzorcowej, przelicz na
nierozcienczony napoj

Poréwnaé warto$é usredniona z warto$cia podana przez producenta (55-68 mg/dm®)
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