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Slovo Gvodem

MozZnéa by na tomto misté mél byt néjaky
novoroc¢ni proslov nebo prani zdravi a Uspé-
chu do nového roku. Ja bych ale rad nejdfive
podékoval Vam vSem za trpélivost a ekani na
dalsi Cislo, které vychazi zcela neplanované po
vice nez ro¢ni prodlevé. Svétlo svéta ale mélo
spatfit jiZ mnohem dfive, no i diky Vam vSem
se nam to nepovedlo. Pro¢ diky? Protoze jste
nas v loriském roce zaméstnali natolik, Ze jsme
nebyli schopni dat dohromady obsah, ktery by
toto prvni aplikacné zamérené cislo kvalitné
naplnil. Véfime, Ze se ale vyplatilo ¢ekat
a kazdy najde v tomto Cisle néco zajimavého
a nového.

Rok 2017, ktery je jiz za nami, byl totiz pro
HPST a jeho tym revoluénim, a to v mnoha
ohledech. Tou nejpodstatnéjsi zménou bylo
velké stéhovani celé firmy do nového, vytou-
Zzeného sidla v prazskych Vyso¢anech. Ten-
to kompletni pFesun, spojeny s rekonstrukci
novych prostor, nam zabral hodné Casu, ale
vysledek je velkym pfinosem pro nas vSechny.
Pro Vas zakazniky jsme otevreli nové mo-
derni Skolici centrum prinasejici vice nez jen
prijemné a kvalitné vybavené prednaskové
prostory. Soucasti Skoliciho centra jsou také
2 nové demonstracni/aplika¢ni laboratore
vybavené instrumentalni technikou z oblasti
chromatografie, hmotnostni spektrometrie a
molekularni biologie. V rdmci nich si budete
moci spolec¢né s nasimi aplikacnimi specialis-
ty prakticky vyzkousSet své znalosti ziskané
bé&hem workshopll. Demonstraéni laboratore
budou slouzit také pro méreni VaSich testo-
vacich vzorkd nebo na vyvoj a optimalizaci
metod. Pfinese Vam to predevsim flexibili-
tu, rychlost a zdzemi naseho lokalniho tymu.
Soucasti Skoliciho centra budou také servisni
prostory, diky tomu se Vam naskytne pohled
do nitra pristroji pro jejich lepsi pochope-
ni nebo co nejprofesionalnéjsi uzivatelskou
Udrzbu. Nové prostory pfinesly také nam,
tymu HPST, misto, kde se miZeme zhluboka
nadechnout, nebot ndm nase pavodni dlou-
holeté prostory jiz kapacitné nestacily. Novy
nadech a klid ndm dava také novou inspiraci
a prinasi napady na dalsi rist a co nejlepsi
sluzby pro Vas, naSe zakazniky. Pokud byste
chtéli alespoi malinko nasat atmosféru naSeho
nékolik set let starého nového sidla, pfinasime
Vam par jeho fotografii.

DalSim nej v lofiském roce byly nasSe Uspéchy.

historii Agilentu a HPST v Ceské republice.

Vase dlvéra je pro nas tou nejvétsi odménou
a ujistuje nas, Ze to, co délame, ma smysl
a délame to spravné. Dékujeme.

V roce 2017 jsme také po dlouhé dobé zorga-
nizovali specializované setkani uZivatel( nasich
systému. Jednalo se o pilotni testovaci setkani
uZivateld, a to z oblasti ICP-MS technik. Vas
zajem, UCast, a predevsim kvalita a mnozstvi
prednasek nas velice prijemné prekvapila.
Vtésnat ale 18 uzivatelskych a1 servisni pred-
nasku do jednoho odpoledne a dopoledne se
ukazalo jako nemozné. Proto jiz vime, co
a jak udélat pristé Iépe. Vice informaci o tomto
setkani a ICP-MS tématice vam pfineseme jiz
brzo v dal§im Cisle naSeho €asopisu. V nasich
hlavach ale jiz také zraji plany na dalsi obdob-
na setkani i pro jiné instrumentalni techniky.
V roce 2017 se do tymu HPST narodilo né-
kolik novych ,,potenciondlnich chemik(*
a nas tym se rozrostl o par novych i starych
tvari. S radosti jsme zpatky, po vice jak dvou
letém vyletu do aplika€nich laboratofi Agilent
Technologies, privitali Kamilu Kalachovou,
kterda tak rozsiFila na$ aplikaéni GC/MS tym
predevsim v oblasti systému s vysokym roz-
liSenim a pfesnou hmotou.

Pojd'me jiz ale zpatky do soucasnosti a divejme
se kupredu, hledejme nové vyzvy, pokorujme
nové hranice a pouc¢me se z chyb v minu-
losti. Pfeju Vam proto jménem celého HPST
Uspésny rok 2018, mnoho dosaZenych cil(,
pokorenych hranic a hlavné hodné zdravi,
protoZe pokud ho mate a mate také vdli
a chut, nemuze Vas nikdo jiny zastavit.
Nasim prvnim dosaZenym cilem v roce 2018
je vydani tohoto Cisla asopisu, prvniho apli-
kacné zaméreného Cisla pfinasSejiciho Vam
novinky a zajimavosti z oblasti analyz Zivotni-
ho prostredi. Naleznete tak na jednom misté
realné aplikace, novinky v instrumentaci, te-
oretické i praktické rady, principy a nové také
okénko naseho servisniho tymu, ktery Vam
bude postupné pfinaset svij pohled na véc,
tedy svoje zkuSenosti a doporuceni spojena
se spravnym provozovanim a také udrzbou
nasich stroj proto, abyste byli jeSté spoko-
jenéjsi a prace Vam prinasela vice radosti
a méne starosti.

Zakladem kazdého analytického procesu
je spravny odbér a Uprava vzorku. Prvni apli-
kace Vam tak pfinasi informace o moznostech
vyuziti automatizace pfi extrakci, zakoncen-
trovani a pripravé vzorku pitnych vod. Alter-

Usedlost FlajSnerka, nové sidlo
spole¢nosti HPST, s.r.o.

Jsme obklopeni zeleni



Nové Skolici mistnost

Novéa zasedaci mistnost

- lvo Novotny
7P séfredaktor

FlajSnerka

nativnim hi-end FeSenim je pfima analyza

vzork( vod pomoci ultra-citlivé LC/MS/MS
instrumentace ve formé téch nejcitlivéjSich
trojitych kvadrupoll na trhu. Jaké jsou te-
oretické a praktické prednosti, ale i Uskali
téchto technik se dozvite v ¢lanku nasledu-
jicim. Jednou z nejvétSich novinek v oblasti
analytické instrumentace v roce 2017 bylo
predstaveni jedine¢né treti generace hmot-
nostnich spektrometr( s vysokym rozliSenim
pro oblast plynové chromatografie, a to
MS/MS Q-TOF systému Agilent 7250. Jakou
revoluci do oblasti plynové chromatografie
prinesl, se dozvite v ¢lanku Novy Agilent 7250
GC/Q-TOF. Jména dostavaji nejen domaci
mazliCci, ale v posledni dobé také stroje od
Agilent Technologies. Pro¢? To necham na
Vas. V lofiském roce doplnil prvni plynovy
chromatograf z dilen Agilent, ktery ma svoje
jméno, a to GC Intuvo také prvni a v mnoha
ohledech revoluéni trojity kvadrupdl pro ka-
palinovou chromatografii s nazvem Ultivo.
Co Ultivo, QQQ s padorysem HPLC systému
dokaze, zjistite v ¢lanku nasledujicim. Moderni
pristupy v oblasti analyzy environmentalnich
vzorku predstavuje technologie Twister od
spolecnosti Gerstel. Jak to miZete porad-
né roztoCit a naprosto zmeénit zazité slozité
postupy pripravy vzorkd a nasledné GC/MS
analyzy se docCtete v ¢lanku Roztocte to
v laboratofi s Gerstel Twister. Kvalitné namé-
fena data jsou jednou z ¢asti puzzle kazdého
analytika, ktery si svoji hru hraje s kazdym
vzorkem stale dokola. Jak z nich ale dostat
maximum a co nejrychleji tak poskladat cely
obrazek, to je otazka predevsim nasledného
softwarového zpracovani. Agilent MassHunter
Profinder Vam ukaze, jak vytadhnout z velkého
mnoZstvi dat drobné rozdily snadno a rychle.
Environmentalni analyza to neni pouze voda,
puda a vzduch. Je to také biota a mnoho jejich
forem, které jsou jeji neoddélitelnou soucasti.
Jak vyuzit chromatografické techniky malinko

netradi¢né? Pro identifikace bakterii? To se
doctete v ¢lanku Identifikace bakterii plyno-
vou chromatografii Agilent 7890B. Oblast
molekularni biologie a genetiky je jednim ze
zakladnich pilifd naseho tymu a jeji novinky
jsou popsany v sekci 3D-Cell Explorer — fluo:
Bunécéna holo-tomografie s fluorescenci. Za-
jimavou a méné znamou technikou jedné ze
zakladnich environmentalnich analyz je on-line
analyza tékavych organickych latek ve vodé
vyuZitim extrakce do plynné faze a ECD de-
tektoru pomoci FeSeni od spolec¢nosti Wasson.
Molekularni spektroskopie v analyze zZivotniho
prostredi, to je mnoho kombinaci a moznosti.
Co je a co neni mozné, je nastinéno v ¢lanku
Molekulova spektroskopie a environmentalni
analyza. Kovy a Zivotni prostredi patfi odjak-
Ziva k sobé. Nalezneme v ném ty dobré, ale
také ty Spatné, které musime tedy poctivé
hlidat, protoZe nas ovliviiuji vice nez se mlze
na prvni pohled zdat. Jak si snadno poradit
s Casto velice sloZitymi matricemi kall, pld,
povrchovych, odpadnich vod nebo bioty? Neni
nic jednodussiho nez vyuZit ovéfené moznosti
nasich ICP-MS systému. Co je a co neni moz-
né Vam ukaze ¢lanek Maximalni produktivita
a robustnost pri ICP-MS analyze vzorku se
sloZitou matrici s vyuZitim pokrocCilého sys-
tému diskrétniho vzorkovani — Agilent ISIS 3.
Jednim z poslednich pfirGstkd v nasi nabidce
jsou produkty DAKO a jejich komplexni fe-
Seni pro patologické laboratore. Tak trochu
jiny pohled na véc o€ima nasich servisnich
technik(? To jsou informace k nezaplaceni.
Priprava plynnych kalibrac¢nich smési nemu-
si byt slozita, a jak ji zvlada rfeSeni Dynamic
Blender s regulatorem hmotnostniho pritoku
od spole¢nosti Wasson, to posud'te sami. Na
zavér uzZ jen troska zabavy a aktualni infor-
mace k naSemu tymu a aplikacim.

Tak co? Vyplatilo se poCkat? Jsem si jist, Ze
ano. Tésime na Vas v roce 2018.
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Hardwarova skoleni: Kdy: Kde: Podrobnéjsi informace:

LC 8koleni, uzivatelské dovednosti a diagnostika 22.-23.3.2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware

GC Skoleni, zakladni uZivatelské dovednosti 19. - 20. 4. 2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware

a diagnostika

GC skoleni, pokrocilé uzivatelské dovednosti 24. - 25.4. 2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware

a diagnostika

MS (single-quad/QQQ pro GC) Skoleni, uZivatelské 26. - 27. 4. 2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware

dovednosti a diagnostika

GC skoleni, zékladni uzivatelské dovednosti 18.-19. 9. 2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware

a diagnostika

GC skoleni, pokrocilé uzivatelské dovednosti 20. - 21.9. 2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware

a diagnostika

MS (single-quad/QQQ pro GC) Skoleni, uZivatelské 25. - 26. 9. 2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware

dovednosti a diagnostika

LC skoleni, uzivatelské dovednosti a diagnostika 4.-5.10. 2018 Praha http://hpst.cz/sluzby/hardware
o
=]

Softwarova skoleni: Kdy: Kde: Podrobnéjsi informace:

MassHunter pro GC/MS 12. - 16. 2. 2018 Dfite¢ http://hpst.cz/sluzby/software

OpenLAB CDS 2.x 13. - 16. 2. 2018 Dfite¢ http://hpst.cz/sluzby/software

MassHunter pro GC/MS 14. - 18. 5. 2018 Dfite¢ http://hpst.cz/sluzby/software

OpenLAB CDS 2.x 15. - 18. 5. 2018 Dfite¢ http://hpst.cz/sluzby/software

MassHunter pro GC/MS 15. - 19. 10. 2018 Dfite¢ http://hpst.cz/sluzby/software

OpenLAB CDS 2.x 16. - 19. 10. 2018 Drite¢ http://hpst.cz/sluzby/software
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V pripadé zajmu o Skoleni mimo vypsané terminy je mozné se na dalSich terminech domluvit individualné.



Extrakce pitné vody pomoci SPE
disku Atlantic® C18-HC s vysokou

kapacitou

Metoda US EPA 525.2 [1] (stanoveni orga-
nickych latek v pitné vodé pomoci GC/MS
s vyuZitim extrakce kapalina-pevna latka) byla
vyvinuta v 90. letech minulého stoleti za GCe-
lem monitorovani stfedné tékavych organic-
kych latek jako jsou polycyklické aromatické
uhlovodiky (PAH), pesticidy a polychlorované
bifenyly (PCB) v pitnych vodach.

Pro vSeobecné potreby ochrany zdravi pred
Skodlivymi Gcinky chemickych tékavych latek,
v pfipadé této metody se jedna o dichlorme-
than, byla klasicka extrakce kapalina-kapalina
nahrazena extrakci tuhou fazi (SPE) za pouZiti
SPE disku nebo kolonek [2].

Nize Vam prezentujeme aplikacni list, ktery
se zabyva extrakci pitné vody pomoci auto-
matického systému firmy Horizon Techno-

logy pouzivajici SPE disky s vysokou sorpéni
kapacitou. Pouziti SPE disk(i v porovnani

s bé&Znymi SPE kolonkami vyrazné zkracuje
dobu pfipravy velkoobjemovych vzorka.

PFi zpracovani vzorku pomoci SPE disku ne-
dochazi k nezadoucimu vzniku kanalk
v prostoru mezi ¢asticemi sorbentu a k jejich
naslednému ucpavani, coz je obvyklym jevem
pri pouZziti SPE kolonek plnénych klasickym
sorbentem. U SPE diskd dochazi ke zvyse-
ni ucinnosti zadrZe sorbovanych latek a tim
ke zvySeni jejich vytéZnosti.

SPE disky maji diky tenké vrstvé sorbentu
vétsi pritoénou plochu. P¥i aplikaci rozpou-
§tédla na disk je pak zaznamenan maly roz-
dil tlakl mezi sorbentem a rozpoustédiem,
¢imz dochazi k vyraznému zlepSeni prutoku
rozpoustédla pres samotny disk.

Snizend hmota sorbentu pouzita pro SPE
disk také zarucuje eliminaci mrtvého objemu,

zmenSeni objemu extrakéniho vzorku, snizeni
objemu eluéniho rozpoustédla a v neposledni

fadé rychlejsi suseni disku.

Julie McGettrick, William Jones, David
Gllagher

Horizon Technology, Inc., Salem, NH USA

Klicova slova

SVOC, 525.2, kofein, pitna voda, vysoce
kapacitni disky, SPE

Uvod

Vice nez 25 let se Fidi testovani pitné vody
na pritomnost organickych latek ve Spojenych
statech americkych metodou US EPA 525.
Nejvice pouzivana verze této metody
(US EPA 525.2) [1], je velmi rGznorodd, co
se tyka seznamu stanovovanych latek. Je
v ni uvedeno vice nez 100 analytl spadajicich
do Sirokého spektra chemickych skupin, napf.
pesticidy, polychlorované bifenyly a polyaro-
matické uhlovodiky [3].

Verze metody US EPA 525.3 pak nabizi moz-
nost rozsifeni seznamu latek, které m(ize byt
uzite€¢né pro to, aby se dand metoda stala
robustné;jsi [4]. Do stavajici metody mohou
byt pridany dalsi stanovované latky, nebot
seznam monitorovanych latek se méni pra-
videlné kazdych nékolik let.

Vzhledem k ziskanym zkuSenostem se pred-
pokladalo, Ze u urcitych latek uvedenych na
seznamu dochazi k malé retenci na klasic-
kych typech SPE, které jsou b&Zné dostupné
na trhu. Jedna se zejména o polarni latky.

V tomto aplikacnim listé je zd(iraznén novy
typ SPE diskd specialné navrhnuty pro
zvySeni vytéZnosti téchto polarnich latek pri
procesu extrakce. Tak se mohou latky, které
vzbuzuji obavy dnesni spole¢nosti, dostat na
seznam tradi¢ni verze metody US EPA 525.2.

Prakticka cast

Tato prace byla uskute€néna ve spolupraci
s komer¢ni laboratofi pro analyzu pitné vody.
Extrakce byla provedena s pouzitim automa-
tického extrakéniho systému pro SPE disky
a pro finalni analyzu v systému GC/MS bylo
pouzito standardnich podminek jako ve vét-
§iné laboratofi.

Pristrojové vybaveni

+ SPE-DEX® 4790
Envision® Kontroler

+  Atlantic® C18-HC Disky

+  VOA Sbérny adaptér vialek

+  Dusikovy koncentrator
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Obrazek 1

Automaticky extrakéni systém
firmy Horizon Technology
SPE-DEX® 4790




Tabulka 1
Podminky extrakce

Metoda
1. Adjustace vzorku o objemu 1L na pH < 2

2. Pridavek (spike) pfibuzné latky a vnitfniho
standardu do vzorku

3. Pridavek standardi analyti do vzorku

4. Upevnéni potfebného adaptéru victka a félie
na nadobku vzorku

5. Pouziti Adaptéru Vialek (VOA), pfipojeni
40ml vialky na SPE-DEX 4790 a zabezpeceni
klipem

6. Umistnéni 47mm Atlantic C18-HC disku do
drzaku a zkompletovani drZzaku disku

7. Umistnéni drzaku diskd na extraktor
8. VloZeni nddobky vzorku do SPE-DEX 4790

Krok Reagent

Promyvani
(preduprava disku) 1

Ethyl acetat (EtOAc)

9. Start extrakéni metody (viz Tabulka 1)
s nasledujicimi podminkami:

a. Hlavni vakuum -25 Hg

b. Vakuum odpadniho rozpoustédia -15 Hg
c. Tlak v lahvi rozpoustédla 15 psi

d. Tlak extraktoru 50 psi

10. Vysledny extrakéni objem je priblizné 20 ml

11. VysuSeni extraktu s pouZitim hydrofobni
membrany jako napt. DryDisk nebo DryDisk-R
nebo siranem sodnym.

12. Zakoncetrovani extraktu na finalni objem
1.0 ml

13. Transfer alikvotniho podilu extraktu do
insertu GC vialky

14. Analyza GC/MS

Cas promyvani  Cas suseni

60 s 30s
60 s 30s
60 s Os
5s Os

90 s 30s
90 s 30s
90 s 30s
90 s 60 s

Promyvani 2 Dichlormethan (DCM)
Promyvani 3 Methanol
Promyvani 4 Reagent voda
DAVKOVANI VZORKU

SUSENIi VZDUCHEM 1 MIN
Promyvani 1 Ehtyl acetat
Promyvani 2 Dichlormethan (DCM)
Promyvani 3 1:1 EtOAc/DCM
Promyvani 4 1:1 EtOAc/DCM

Vysledky a diskuse

Data uvedena v Tabulce 2 ukazuji excelentni
hodnoty jak pro vytéznost, tak i pro relativni
standardni odchylku (RSD) pro vétsinu cilo-
vych analytll ze seznamu tradi¢ni verze me-
tody US EPA 525.2.

Koncentrace analytl pro testovani v této stu-
dii byly vybréany priblizné uprostfed rozsahu
jejich kalibrace.

Zejména je dulezité poznamenat, Ze pro latky
jako napriklad 2,6-dinitrotoluen a 2,4-dinit-
rotoluen, kdy pfi pouZiti SPE diskl se stan-
dardni kapacitou se jejich vytéznost pohybuje
50-60 %, v tomto pfipadé bylo dosazeno vy-
téznosti v rozmezi 80 az 90 %.

Atlantic C18-HC disky maiji dvojnasobné vétsi
kapacitu nez vétSina standardnich C18 SPE
diskll, coZ mélo za nasledek zvysSeni vytéz-
nosti danych latek na faktor 1.75 béhem
nezavislého laboratorniho testovani.

Dale pak vysoce polarni latky jako napriklad
kofein jsou zadrzovany lépe pfi pouZiti vysoce
kapacitnich disku jako jsou Atlantic C18-HC.
Pro demonstraci byl pfi studii do standardni
smési pridan standard kofeinu, pomoci jehoz
pritomnosti ve vodnych vzorcich mazeme
monitorovat pfimé souvislosti mezilidskych
interakci. Testovanim kofeinu ve vzorcich vody
mohou laboratore sledovat dopad toho, jak
jsou lidé zavisli na kvalité dodavek vody
v jejich okoli.

V neposledni fadé v disledku zvyseni kapacity
novych Atlantic C18-HC diskl bylo nezbyt-
né monitorovat nékteré latky pro moznou
ztratu jejich vytéznosti. Jakékoli ztraty jsou
zpUsobeny zvétSenim kapacity disku a lze je
snadno korigovat pridanim extra vymyvaciho
kroku tak, aby se pIné eluovaly vSechny cilové
latky z SPE disku.



Pridavek LCS1 LCS2 LCS3 LCS4 LCS5 LCS6  Pramér RSD
Isophorone (Mg/L) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
2-Nitro-m-xylene 5 89.6 88.0 97.8 92.4 97.2 97.8 93.8 47
Naphthalene 2 82.0 87.0 86.5 88.5 91.5 92.5 88.0 43
Dichlorvos 2 85.0 90.5 98.5 1065 1025  107.0 98.3 9.1
g:::ac;r;;r:cyclo- 2 815 92.0 82.5 90.0 93.0 81.5 86.8 6.3
EPTC 2 81.0 89.5 90.5 92.5 92.0 97.0 90.4 5.8
5;:‘;;2‘;; 2 87.5 95.5 93.5 99.5 96.5 98.0 95.1 45
2,6-Dinitrotoluene 2 79.0 82.0 85.0 93.0 90.5 95.5 87.5 74
Acenaphthylene 2 80.0 87.0 85.5 92.0 91.0 94.0 88.3 5.8
Acenaphthene 2 84.5 92.0 89.5 94.0 94.0 94.0 91.3 4.2
Chloroneb 2 93.5 1005  90.0 95.5 92.5 95.0 94.5 37
2,4-Dinitrotoluene 2 82.5 82.5 84.5 93.0 89.0 97.0 88.1 6.8
Molinate 2 85.5 93.5 93.5 99.0 96.5 99.5 94.6 5.4
Diethyl phthalate 2 88.5 96.0 94.5 1005 970 99.5 96.0 45
Fluorene 2 89.5 95.5 93.5 99.0 96.5 98.5 95.4 37
Propachlor 2 85.5 96.5 97.0 102.5  87.0 102.0 951 7.7
Trifluralin 2 94.5 1055 970 107.5 1000  103.0 1013 4.9
a-BHC 2 93.5 1020  93.0 97.5 94.5 96.0 96.1 3.5
ZHei’;a°h'°r°be“' 2 92.5 98.5 88.5 93.5 91.0 92.0 92.7 3.6
'('gjgznce) 2 865 975 900 960 830 935 91 6.2
Simazine 2 91.5 101.0 93.0 1000  95.0 97.5 96.3 4.0
Atrazine 2 97.0 1060  93.5 97.5 95.5 95.5 97.5 45
b-BHC 2 89.5 96.0 93.0 97.0 92.5 95.0 93.8 2.9
rentachlorophe- g g23 83.0 66.5 714 66.3 660 726 11
Diazinon 2 81.5 90.5 71.0 67.5 67.0 78.5 76.0 121
d-BHC 2 101.5 12.0 89.5 93.0 92.5 91.5 96.7 8.9
Phenanthrene 2 95.0 100.0 92.0 97.5 97.0 96.0 96.3 2.8
Anthracene 2 95.5 103.0 89.0 94.5 96.0 92.5 95.1 4.9
Terbacil 2 1060 1075 86.0 90.0 86.5 89.0 94.2 10.5

Tabulka 2

Vysledky SPE analyzy vzorkul pitné vody



Isophorone
Chlorothalonil
Caffeine
Acetochlor
Metribuzin
Heptachlor
Alachlor
Prometryn

Di-n-butyl
-phthalate

Bromacil
Cyanazine
Malathion
Metolachlor
Chlorpyrifos
Thiobencarb
Aldrin
Parathion

Heptachlor
epoxide B

Fluoranthene
g-Chlordane
Butaclor
a-Chlordane
Endosulfan |

Pyrene

trans-Nonachlor

4,4'-DDE
Dieldrin

Endrin

Chlorobenzilate

Endosulfan Il

4,4'-DDD

Pridavek

N N N MDD MDD MDD DNMNMDN D

N

N N N D DD N DM DM DN DM DNMDMD

LCs 1
(%)

108.0
71.5

105.0
109.0
84.0
106.5
106.5

101.0

118.5
.5
110.5
M.5
1M.5
101.0
82.0
107.5

94.5

104.5
97.0
102.5
94.0
109.5
106.5
90.5
100.5
92.5
100.0
111.0
105.5
108.0

LCS 2

(%)
115.0
81.5
111.5
110.5
96.0
111.5
113.5

111.0

126.5
116.0
118.0
118.0
122.5
107.5
89.0

112.0

100.5

113.0
104.5
112.5
105.5
111.0
115.0
99.0
108.0
99.5
100.0
119.5
mM.0
116.5

LCS 3

(%)
97.5
63.5
92.5
93.0
87.5
93.5
55.0

93.8

92.5
93.5
101.0
91.0
92.5
94.5
76.0
85.5

90.0

92.0
84.5
97.0
85.0
71.5
90.5
87.0
90.5
89.0
87.5
88.5
83.0
91.5

LCS 4

(%)
99.5
61.5
89.0
98.5
95.0
94.5
66.0

92.8

97.5
97.0
96.0
94.0
92.5
99.0
81.0
89.5

94.0

97.0
91.0
100.0
92.0
76.5
96.0
92.0
97.5
87.5
92.5
92.5
86.5
93.5

LCS 5
(%)

103.5
63.5
96.5
101.0
93.5
98.0
82.0

93.8

96.5
97.0
100.5
94.0
96.0
98.0
79.0
88.0

93.5

95.0
89.5
95.5
90.5
77.5
96.5
93.0
96.0
88.0
88.0
91.5
88.5
97.5

LCS 6
(%)

100.0
78.0
97.5
102.5
91.5
88.5
80.5

94.5

97.5
96.5
104.5
94.0
96.0
97.0
81.5
88.5

93.0

95.0
85.0
97.0
87.0
74.0
95.5
88.0
94.5
91.5
87.0
87.5
78.5
98.0

Pramér
(%)
103.9
69.9
98.7
102.4
91.3
98.8
83.9

97.8

104.8
101.9
105.1
1004
101.8
99.5
814
95.2

94.3

994
91.9
100.8
92.3
86.7
100.0
91.6
97.8
91.3
92.5
984
92.2
100.8

RSD
(%)
6.3
121
8.4
6.4
5.1
8.8
27.0

7.3

134
9.2
7.6
1.3
121
4.5
5.3
12.0

3.7

7.9
8.3
6.2
7.8
21.2
9.0
4.7
6.1
4.9
6.6
13.7
141
9.5

Tabulka 2 (pokracovani 2)

Vysledky SPE analyzy vzork pitné vody



pridavek LCS1

Isophorone (Mg/L) (%)
Endrin Aldehyde 2 89.5
Butyl benzyl

phthalate 2 100.5
4,4-DDT 2 109.0
Endosulfan

Sulfate 2 4.0
B|§(2-ethylhexyl) 5 105.5
adipate

Hexazinone 2 102.5
Triphenylphos- 5 114.2
phate

Methoxychlor 2 103.0
Benz(a)anthrace- 5 106.0
ne

Chrysene 2 93.5
Bis(2-ethylhexyl)

phthalate 2 96.5
cis-Permethrin 4 100.5
trans-Permethrin 4 97.0
Di-n-octyl

phthalate 2 82.5
Benzo(b)fluoran- 5 102.0
thene

Benzo(k)fluoran- 5 105.5
thene

Benzo(a)pyrene 2 104.5
Perylene-d12 5 103.0
Indeno(1,2,3-cd) 5 123.5
pyrene

Dibenz(ah)anthra- 5 127.0
cene

Benzo(ghi)pery- 5 118.5
lene

Terbuthlazin 2 100.5
Penoxaline 2 mM.5

LCS 2
(%)
97.5

112.5
116.0

122.0

114.5
109.5
117.0
105.5
116.5
100.5
97.0

104.8
101.8

86.0

108.0

1m.0

110.5
101.6

130.5

138.5

128.0

109.0
120.5

LCS 3
(%)
78.0

91.5
93.0

93.0

89.5
98.0
104.2
97.5
89.0
93.0
89.0

101.5
101.0

84.0

99.0

99.5

105.0
95.2

115.5

119.5

108.5

94.5
92.5

LCs 4
(%)
80.5

93.5
99.0

98.0

95.0
102.0
99.0
100.5
93.5
94.0
91.0

98.3
102.8

89.5

101.5

103.0

106.0
92.6

115.0

119.0

107.5

81.5
98.5

LCS 5
(%)
80.0

96.5
98.0

95.0

91.5
103.0
101.0
102.5
94.5
98.0
90.0

101.5
101.3

84.0

99.0

106.5

109.0
90.6

115.0

119.0

107.0

77.0
94.5

LCS 6
(%)
78.0

90.5
96.0

91.5

94.0
101.5
98.2
96.5
93.5
92.5
93.5

97.5
98.5

93.5

102.5

100.0

105.5
96.6

120.5

124.5

mM.5

98.5
97.0

Prameér
(%)
83.9

97.5
101.8

102.3

98.3
102.8
105.6
100.9
98.8
95.3
92.8

100.7
1004

86.6

102.0

104.3

106.8
96.6

120.0

124.6

13.5

93.5
102.4

RSD
(%)
9.4

84
8.6

124

9.8
3.7
7.6
3.4
10.5
34
3.6

2.6
2.2

4.8

3.2

4.2

2.3
5.1

5.2

6.1

7.3

12.9
10.8

Tabulka 2 (pokracovani 3)
Vysledky SPE analyzy vzork( pitné vody
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Obrazek 2
SPE-DEX 4790 WORKFLOW

Zaveér

Atlantic C18-HC SPE disk predstavuje jed-
noduchou pfimou cestu jak zvysit vytézZnost
pro stfedné tékavé organické latky (SVOC
latky), které byly testovany ve vodé. Zvyseni
kapacity dovoluje vyuzit vSestrannost toho-
to disku pro extrakci Sirokého spektra latek
ze vzorkl vody.
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Prima analyza vod pomoci
ultra-citlivé LC/MS/MS:
prednosti i mozna uskali

Pro monitoring kontaminant(i ve vodach se
ve velké mife vyuZivaji LC/MS trojité kvadru-
poly. NejCastéji se sleduji farmaka, pesticidy
a jejich metabolity, nicméné méfi se i rezi-
dua z kosmetiky, Cisticich pFipravki a latky
uvolfiujici se tfeba ze stavebnich materiald,
polymeru atd. Jde o skute¢né Siroké spektrum
latek s velmi odliSnymi fyzikalné-chemickymi
vlastnostmi. Rada v&deckych studii ukazala,
Ze se tyto latky pres Cisticky odpadnich vod
dostavaji do Fek a nasledné do zdrojl pitné
vody. Zminéné kontaminanty se ve vodach
vyskytuji ve velmi nizkych koncentracich (jed-
notky az stovky ng/l), takZze analyza obvykle
vyZaduje zakoncentrovani vzorku na SPE,
aby analyty mohly byt detekovany béznymi
LC/MS systémy. Pro SPE je vSak potieba
velky objem vzorku (stovky mililitri) a je pre-
devsim Casové, ale i finanéné naroc¢na. Kromé
toho, velmi polarni analyty se slabou retenci
na reverzni fazi poskytuji nizké vytéznosti
a je proto potfeba pouzit nékolik riznych typl
SPE kolonek.

1. Online SPE

Alternativou méze byt pouZziti automatizova-
ného online-SPE, kdy Ize na specialni SPE
kolonku nastfiknout velky objem vzorku (az
nékolik ml) a pfepnutim ventilu automaticky
eluovat zadrZzené analyty pfimo na kolonu.
Oproti klasické offline SPE je cely alikvot
vzorku vnesen na kolonu. Z pohledu chro-
matografické separace u online SPE dochazi
k rozmyti eluénich zén vlivem vysokého obje-
mu néstfiku a také prispévkem mrtvych obje-
mu prepinaciho ventilu, kapilar a SPE kolonky.
Porovnéni online-SPE a pfimého néstfiku vy-
zniva z hlediska citlivosti (absolutni mnozstvi
analytu na kolonu) lehce pro pfimy nastfik [1].
Online SPE, podobné jako klasické SPE neu-
moziuje spolehlivé FeSit velmi polarni analyty
s malou retenci a ve srovnani s offline-SPE
je na vybér uzsi spektrum fazi. Také faktor
zakoncentrace je obvykle niZ8i nez u bézZného
SPE. | pfes vySe uvedena omezeni je vSak
online-SPE moZnym FeSenim pro robustni
a automatizovanou analyzu vod [2-4].

2. Pfima analyza

Idedlnim scénarem pro analyzu vod je pfimy
nastfik bez jakékoli pfedipravy. S rozvojem
technologii LC/MS a s pfichodem ultra-cit-

livého LC/MS trojitého kvadrupdlu Agilent
6495 QQQ jiz toto FeSeni nabylo realistického
rozmeéru, protoZe pfimym néstfikem vzorku na
analytickou kolonu Ize poZadovanych limit(
detekce pro kontaminanty ve vodé dosahnout.
Pouziti takovych metod se odrazi ve vyssi
produktivité i nizSich nakladech na vzorek,
moznosti souCasné analyzy latek s Sirokym
rozpétim polarit a také jsou eliminovana rizika
kontaminace vzorku béhem zakoncentrovani
na offline nebo online SPE.

Analyza ultrastopovych koncentraci kontami-
nantl (v Fadu jednotek az desitek fg na kolonu)
s sebou vSak prinasi nejen vysoké naroky na
analyticky systém, ale i na pracovni postupy,
Cistotu prostredi, pouzitych rozpoustédel,
chemikalii, skla (Iahve, frity) a kvalitu spotreb-
niho materialu. Pri zavadéni takovych metod
zacinaji svou roli hrat i jevy, které dfive nemély
podstatny vliv na vysledek. Cilem nasleduijicich
odstavcl je shrnout kliGové faktory ovliviujici
kvalitu vysledkl pri sledovani velmi nizkych
hladin analytl. V8echna niZe uvedena data
pochazeji z méreni provedenych na LC/MS
systémech instalovanych v Ceské republice.

3.Faktory ovlivhujici meze detekce
a kvalitu vysledku pri primé analyze
vod

a. Objem nastriku

Vliv objemu nastfiku na meze kvantifikace
dokumentuje Tabulka 1. Pfi zvySovani objemu
nastriku se koncentrace LOQ nesniZuje ruku
v ruce se zvySujicim se alikvotem vzorku na
kolonu. Napfiklad pro 3-estradiol pfi 45na-
sobné vysSim objemu nastriku klesl dosazeny
limit kvantifikace pouze 15krat. Vyssi objem
nastriku totiz negativné ovliviiuje chromato-
grafickou separaci a tvar piku, protoze ne-
dochazi ke kvalitni fokusaci zény analytl na
hlavé kolony. Objem nastfiku 100 pl se ukazuje
byt pro UHPLC dobrym kompromisem, kdy
jsme schopni prevést na kolonu dostatecné
mnozZstvi vzorku, aniz by chromatograficka
separace prili§ trpéla. Mensi objem nastriku
(zminénych 100 pl) ma pozitivni vliv i na zi-
votnost kolony a robustnost LC/MS pristroje.

b. Kvalita pufra a rozpoustédel

PFi pouziti ultra-citlivé instrumentace je nutno
pouzivat nejvyssi kvalitu pufri a rozpoustél
z davodu minimalizace chemického Sumu.
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Tabulka 1

Porovnani objemu nastfiku

a dosazenych limit( kvantifika-
ce pro f3-estradiol. Objem na-
stfiku koresponduje s objemem
smycKky, tj. vZdy se nastfikoval
plny objem smy¢ky. V8echny
podminky kromé objemu nastfi-
ku byly identické.

Obrazek 2

Ukazky méreni analytl ¢asto
pfitomnych ve vodé pro pfipravu
mobilni faze. Konfigurace

s trapovaci kolonkou.

Horni fada: chromatogram
samotného pozadi bez néastfiku

Prostfedni Fada: nastfik 100 pl
Cisté vody

Dolni Fada: nastfik standardu
1ng/| pfipraveny z jiné vody, bez
kontaminace

Spektrum a koncentrace

analytu se lisi nejen podle zdroje
vody, ale i béhem roku.

Objem nastfiku () LO@ (ng/1) LOQ (fg)
900 0.2 180
100 0.8 80
20 3 60

U méné citlivého LC/MS systému by chemicky
ani detekovan. V pripadé ultra-citlivych sys-
téma, jako je Agilent 6495, Sum detekovan
je a zhorsSuje tak dosazitelné limity detekce,
které se vlivem nevyhovuijici Cistoty chemikalii
mohou zhorSit i Fadové.

c. Kontaminace cilovymi analyty

DalSim problémem, ktery souvisi s analyzou
vod, je kontaminace cilovymi analyty. Castym
problémem v environmentélni analyze jsou
perfluorované karboxylové kyseliny (nejzna-
méjsi z nich je PFOA - perfluorooktanova ky-
selina), které se vymyvaiji z teflonovych €asti
HPLC systému (hadi¢ky, membrana degasse-
ru atd.). Existuje vSak cela fada dalSich analytG
(ibuprofen, kofein, carbamazepin, salicylova
kyselina, acetaminofen, nékteré pesticidy,
uméla sladidla, bisfenol A atd.), které jsou
Casto pritomny ve vodovodnim Fadu (obvykle
se kvuli témto latkdm monitoring vod déla)
a vstupuiji i do deionizacni jednotky a posléze
do mobilni faze. Béhem rekondicionace ko-
lony potom dochazi k akumulaci téchto latek
na hlavé kolony a s gradientem dalsi analyzy
jsou vymyty presné ve stejny okamzik, jako
analyt ze vzorku. Cim citlivéj§i LC/MS systém
mame, tim pfedstavuje kontaminace mobilni
zuje, Ze ani kupovana voda pro LC/MS neni
prosta téchto latek. Prakticky jedinym FeSenim
je vlozZeni ,trapovaci“ kolonky (obvykle C18)
mezi pumpu a autosampler. Na trapovaci ko-
lonce se zachyti kontaminace z LC systému

1o 1 “ESIMRM Frag=380 0V CF=0.000 DF=0.000 CID@4 0 (205.1000-> 159.1000) ALS - Bank SZU-0uL - 1

Ibuprofen

(Cpd 25 Caffaine +ESI MRM Frag=380.0V CF=0.000 DF=0.000 CID@20.0 (195.1000 > 1380000} ALS 510 2

a mobilni faze, takze jsme schopni ji oddélit
od analytu pochazejiciho ze vzorku. Na Ob-
razku 1 je ukazka z analyzy PFOA, kde je
vidét analyt z nastfiku a kontaminace z LC
systému. PFestoze ani voda v laboratofi po-
uzita pro pripravu mobilni faze nebyla zcela
bez PFOA, hlavni ¢ast kontaminace pochazi
skute¢né z plastovych hadi¢ek LC. Na Ob-
razku 2 je obdobna situace s kontaminaci, ale
z nastriku Cisté vody je zifejmé, Ze obsahuje
cilové analyty.

Blank (voda z laboratore)

3320

Pozadi PFOA z

UHPLCa
/ mobilni faze

Pozadi PFOA z
nastfiku

“’, STD 0,5 ng/l

4002

PFOA

b2 24 25 28 5 52 54 56 58 & 4z 44 46 48 5 52 54 56 58 b5 b2 b4

Counts vs. Acquisition Time (min)

Obrazek 1

Ukazka kontaminace PFOA z UHPLC systému
a rozpoustédel. Zachyt a pozdrzeni kontaminace
na trapovaci kolonce je nezbytné pro méfeni nizkych
koncentraci PFOA.

0(237.1000 > 194.1000) ALS

Kofein {\? Carbamazepine s ceotsine
. " Ssmiorizo o
Pozadi mobilni faze Pozadi mobilni faze / \ Pozadi mobilni faze
nastiik 0yl nastfik 0 pl /J \ Nastfik 0 pl
/
/
/
|
e S
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V pripadé pouziti SPE se muze pfipadna kon-
taminace PFOA a jinymi analyty pochazejicimi
z plastu zvysit, protoze se mohou uvolfiovat
z materialu kolonek nebo hadi¢ek apod.

d. Sorpce analytl na stény vialky

DalSim jevem, ktery je tfeba vzit v potaz pri
analyzach vody pfimym nastrikem, jsou ztraty
analyta z divodu sorpce na aktivni mista na
povrchu vialky. Pfi pFipravé vzorkd pomoci
SPE je sorpce analytt minimalni, protoze SPE
se obvykle provadi v plastu a do vialky se
prevadi az zakoncentrovany vzorek, ve kte-
rém je kromeé vysSiho mnozstvi analytu i vétsi
mnoZstvi matrice. Ta obsadi aktivni mista ve
vialce a ke ztraté analyt(l prakticky nedochazi.

Riziko vS§ak nastava pfi primé analyze polar-
nich analytl v Cistych vzorcich jako je pitna
voda. Re$enim je pouziti kvalitnich sklenénych
vialek nebo vialek plastovych. Na Obrazku 3
je pro vybrané analyty porovnani odezvy pfi
prevedeni stejného vzorku do sklenéné a plas-
tové vialky. Je patrné, Ze sorpce na stény
sklenéné vialky mé souvislost se strukturou
analytu, jeho polaritou a funk&nimi skupinami.
Vliv sorpce na kvantifikaci je dokumentovan na
Obrazku 4 pro atrazin-desethyl-desisopropyl
na kalibracnich krivkach ziskanych ze sklené-
nych a plastovych vialek. Vliv sorpce zacina
byt patrny az na koncentrac¢nich hladinach
pod 10 ng/I.

Atrazin-desethyl-desisopropyl Alachlor ESA PFOS
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1 Hz
1 CH.
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bs T E o % Too o oo

4. Vyhody metod s primym na-
strikem vody a dosahované meze
detekce

| pFes vySe popsan4 uskali, kter4 je tfeba vést
v patrnosti, prinasi vyuZiti pfimé analyzy vod
celou fadu benefitl. Kromé vyse zminéné vys-
§i rychlosti analyzy a niZsim nakladiim umozni
pridat do metody analyty, které by se jinak
musely kvUli vysoké polarité mérit oddélené.
Jednim z takovych analyt( je chloridazon-des-
fenyl, degradaéni produkt chloridazonu, asto
pouzivaného herbicidu, ktery méa velmi malou
retenci na SPE s reverzni fazi. Protoze analy-

55

Counts vs. Acquisition Time (min)

% %5 7 75 8 5 65 7 75 B %5

Counts vs. Acquisition Time (min)

Plast

Rirsanmssesethyl-desisopropyl OL - 7 Levels, 7 Levels Used, 60 Points, 60 Points Used, 0 QCs

X106 |y=2053.150549 " x + 40.279725IR"2 = 0.0973984 1Type:Linear, Orgin:lgnore, Weight 1/x

bs & 5 o b T 5o oo

ticka kolona je mnohem delsi nez SPE kolonka
a protoze se nastfikuje relativné maly objem,
staci i slaba retence chloridazon-desfenylu
pro dosazeni LOQ na koncentraci 0,5 ng/I
(ppt). Podobnym pripadem velmi polarniho
analytu je také iopamidol (kontrastni latka pro
RTG vysetreni), nebo desethyl-desisopropyl
atrazin (degradacni produkt atrazinu).
Obrazek 5 dokumentuje detekci téchto
tfi analytQ v redlnych mérenich. Pro analyty,
které maji na reverzni fazi vyssi retenci,
nepredstavuje primy nastfrik vzorkl vod
z pohledu chromatografie Zadny problém,
jak dokumentuje obsahla aplikacni poznamka
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Obrazek 3

Porovnéni odezvy vybranych
analytl ve sklenéné a plastové
vialce

Obrazek 4

Kalibraéni kfivky analytu
atrazin-desethyl-desisopropyl
(1-1000 ng/I) pfipravené do
sklenénych a plastovych vialek.
V pfipadé sklenénych vialek Ize
jasné pozorovat ztratu analytu
zpUsobenou sorpci.
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Obrazek 5

Ukéazky chromatogram
polarnich analytd (A) iopamidol
(0,2 ng/I); (B) desfenyl-
chloridazon (0,5 ng/I); (C)
atrazin-desethyl-desisopropyl
(1 ng/1). Pfimy nastfik 100 pl,
LC/MS systém Agilent 6495.

Obrazek 6

Problematické analyty
ionizujici v ESI- na arovni LOQ:
(A) dicamba (0,5 ng/I); (B)
ibuprofen (0,5 ng/1); (C) beta-
estradiol (1 ng/l). Pfimy nastfik
100 pl, LC/MS systém Agilent
6495.

vénovana analyze latek z produktl pro osobni
péci [5]. Jedinou limitaci miZe predstavovat
kombinace relativné malého objemu nastriku
s nizkou citlivosti v ESI. S timto problémem
se typicky setkdvame u analytl ionizujicich
v negativnim modu jako je ibuprofen, dicamba
nebo steroidni hormony. V téchto pfipadech
se vSak vyuzije vysoka citlivost LC/MS sys-
tému Agilent 6495, ktery i pro tyto proble-
matické analyty dosahuje z pfimého nastfiku
velmi dobré citlivosti v fadu jednotek ng/I
(ppt) (viz Obrazek 6).

Instrumentalni meze detekce (princip stano-
veni Instrumentalni meze detekce - viz lanek
v Chromatomol 2), které jsme dosahli béhem
nasich experimentl a demo méreni pro zakaz-
niky, shrnuje Tabulka 2. Je vidét, Ze pfimy
néastfik 100 pl vzorku s vyuZitim utracitlivého
LC/MS Agilent 6495 dosahuje pro vétSinu
analytll mezi detekce typicky desetin ppt,
pro obtiZzné ionizujici analyty jednotek ppt
a naopak setin ppt pro dobfe ionizujici latky.
Diky tomu tento pfistroj s danou metodikou
vyhovuje pro sledovani celé Fady analyt(
a splriuje legislativni poZadavky pro monitoring
v pitnych i povrchovych vodach.

Zaver

Rozvoj instrumentace v oblasti LC/MS/MS
v poslednich letech umoZiuje prevést me-
todiky vyuzivajici SPE prfedupravu vody na
postupy s pfimou analyzou. To dovoluje vyssi
produktivitu laboratore, vétsi §kalu sou€asné
stanovovanych slouc¢enin, véetné téch velmi
polarnich, které jinak vyZaduji oddélené me-
todiky. Pouzitim pfimé analyzy také eliminu-
jeme také rizika kontaminace bé&hem pfipravy
vzorku.

Kromé samotné analytické instrumentace je
v8ak tfeba vzit v potaz dalSi faktory, které
na takto nizkych koncentra¢nich hladinach

zacCinaji hrat vyznamnou roli. K nim patfi Cis-

tota chemikalii, skla a laboratorniho prostredi.
Problémy mohou nastat kvli kontaminaci
vody pro pripravu mobilni faze cilovymi analyty
nebo sorpci analytli na sklo na ppt hladinach.
Pomoci LC/MS/MS Agilent 6495 Ize do-
sdhnout mezi detekce pro vétSinu analyta
na Urovni desetin ppt a splnit tak poZzadavky
legislativy pro analyzu vod pomoci pfimé ana-
lyzy bez jakékoli SPE zakoncentrace.

Ondrej Lacina
ondrej.lacina@hpst.cz

Jitka Zrostlikova
jitka.zrostlikova@hpst.cz
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Koncentrace

Analyt Polarita pro vypocet IDL (ng/l) IDL (ng/I)
Acetochlor ESA ESI- 2 0.48
Acetochlor OA ESI- 1 0.36
Alachlor ESA ESI- 2 1.00
Alachlor OA ESI- 1 0.36
Atraton ESI+ 0.05 0.01
:;;?zi:;-desethyl-desi- ESl+ 1 0.21
beta-Estradiol ESI- 2 1.05
Chloridazon ESI+ 0.25 0.09
Clopyralid ESI+ 1 0.24
Desphenyl-chloridazon ESI+ 0.5 0.12
Dicamba ESI- 0.5 0.15
Dimetachlor ESA ESI- 1 0.67
Dimetachlor OA ESI- 0.25 0.1
Fenitrothion ESI- 1 0.49
Fenthion ESI+ 10 2.35
Gabapentin ESI+ 0.5 0.15
Ibuprofen ESI- 2 0.52
lopamidol ESI+ 0.2 0.08
Linuron ESI+ 0.2 0.05
Malathion ESI+ 0.5 0.10
Metazachlor OA ESI- 0.2 0.07
Methiocarb ESI+ 0.2 0.04
?i" de::;’:]'des"he”y"cr"°' ESl+ 0.25 0.07
Metribuzi -diketo ESI- 0.2 0.08
Naproxen ESI- 0.1 0.05
Oxadiazon ESI+ 1 0.22
Pendimethalin ESI+ 1 0.34
Penicilin G ESI+ 0.1 0.03
PFOS ESI- 01 0.02
Picloram ESI+ 0.1 0.02
Terbuthylazin-desethyl- ESl+ 0.95 0.06
-2-hydroxy

Tabulka 2

Dosazené instrumentalni meze detekce (IDL)
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Obrazek 1
Agilent 7250 GC/Q-TOF

Obrazek 2

Vysoce ucinny iontovy zdroj
podporujici citlivou nizkoener-
getickou El

Novy Agilent 7250 GC/Q-TOF

Prvni realné pouzitelna mékka ionizace
s dostatecnou citlivosti - jednoduchost
a nové moznosti analyzy.

Agilent 7250 GC/Q-TOF predstavuje dalsi,
jiz 3. generaci GC/Q-TOF pristroju, jejichz
historie se zacala psat pred vice jak deseti
lety, a to myslenkou pfinést do oblasti plynové
chromatografie zatim neexistujici skute¢ny
vysokorozliSovaci MS/MS systém. Tento byl
nasledné v roce 2011 predstaven jako Agilent
GC/Q-TOF 7200A. Pfi vzniku tohoto prv-
niho vysokorozliSovaciho GC/TOF MS/MS
systému byly vyuzity technologie, které byly
vyvinuty a zdokonalovany v predchozich de-
setiletich (technologie El iontovych zdroja,
pozlaceny vyhrivany kvadrupdl, kolizni cela
nebo TOF analyzator).

Model 7200A byl po nékolika letech nahrazen
2. generaci, a to modelem 72008, ktery pfinesl
zlepSeni vykonosti a robustnosti predevsim
diky nové generaci pouzité elektroniky. Zdo-
konaleny byly dale softwarové funkce zpra-
covani komplexnich dat zahrnujici napfiklad
tzv. SureMass, druhou generaci dekonvoluce
umoznujici rychlejsi a pFfesnéjsi zpracovani
namérenych dat a také unikatni knihovnu
presnych hmot.

Co je nového

Na prvni pohled se Vam mizZe zdat, Ze
GC/Q-TOF 7250 vypada podobné jako pred-
chozi generace, ale pokud se podivame do
jeho Utrob, nalezneme zcela novy systém,
ktery ma s predchozimi generacemi spo-
leGného pramalo a obsahuje nejvykonnéjsi
technologie v oblasti hmotnosti spektrometrie
a zcela nové vyvinuté moduly. Novy model
7250 prFinasi oproti modelu 7200B prede-
v8im vyssi rozliSeni (cca dvojnasobné oproti
7200B) a presnost snimanych hmot, ¢ehoz
bylo dosazZeno mimo jiné prodlouzenim letové
drahy o0 50 % z plivodniho 1 m na 1,5 m. Pfistroj
je dale vybaven zcela novou generaci elek-
troniky, ktera umoznuje diky vyssi rychlosti
simultanni sbér dat jak v tzv. hi-resolution
maodu, tak v modu Sirokého dynamického roz-
sahu, coz dfive nebylo mozné. Z aplikacniho
hlediska se jedna o vyrazny posun umoznujici
soucCasnou kvalitativni a kvantitativni analyzu
bez omezeni. Dalsi vyraznou zménu pak pred-
stavuje zcela novy iontovy zdroj, ktery vychazi
z technologie vysokoucinnych iontovych
zdroja (High Efficiency Source, HES) dosud
vyuzivanych v GC jednoduchych a trojitych
kvadrupélech. Novy design iontového zdroje
vyrazné zvysuje Ucinnost ionizace, coz spolu
s inovovanym systémem Cocek zajistuje az
radoveé vyssi citlivost celého systému. Vyso-
ké citlivost systému, pak umoznuje provoz
pfistroje v médu mékké (nizkoenergetic-
ké) El, pri které ve spektrech dochazi oproti
standardni El (elektronova energie 70 eV)
k vétSimu posunu smérem k molekulovym ion-
tlm, jejichZ pritomnost vyrazné zjednodusuje
identifikaci a strukturni analyzu neznamych
latek. Neni tak zapotfebi pro velkou ¢ast apli-
kaci vyuzivat moznosti Cl (chemické ionizace)
a snadno tak pouze zménou podminek ioni-
zace bez nutnosti jakychkoliv hardwarovych
zmén ziskat informace o molekulovych ion-
tech, provést s pomoci informaci o prfesnych
hmotach identifikaci neznamych latek, pro-
vadét MS/MS experimenty a mnoho dalSiho.
Radové vyssi citlivost pro standardni tvrdou
ionizaci a dostate¢na cistlivost pro mékkou
ionizaci tak déla z nového GC/Q-TOF sys-
tému velice mocny nastroj, prinasejici nové
moZnosti analyz vzorkl a zpracovani dat.



K ¢emu lIze GC/Q-TOF vyuzit?

+ ldentifikace latek na zakladé vysokého
rozliSeni, presné hmoty a vysoké citlivosti
pristroje.

+ ldentifikace s vyuzitim dostatecné citli-
vé mékké nizkoenergetické El pro vyssi
zachovani molekulového iontu (pozn.
intenzita molekulového iontu zavisi na
typu slouceniny). MozZnost naslednych
MS/MS experimentd.

+  Sledovani isotopovych profili (isotope

pattern) pro spolehlivéjsi vypoc€et sumar-
nich vzorc.

diky vysokoucinné ionizaci a SureMass
dekonvolu&nimu algoritmu v softwaru
MassHunter.

+  Detekce stopového mnozstvi latek v nad-
bytku matrice diky Sirokému dynamické-
mu rozsahu uvnitf spektra (in-spectrum
dynamic range), tj. schopnosti méfit
rozdilné intenzity iontl v rdmci jednoho
spektra.

+  Strukturni analyza s vyuzitim MS/MS

produktovych spekter a softwaru Mo-
lecular Structure Correlator (MSC),

108 [+1 Gean (i 3489, 3513 i, 2 scan) Frage 0.0 Sarple_1.0

Spektrum pfed
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2070824

! H
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Countr ve. MarstoChasge (m/z)
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ve kterém jsou ve spojeni s online da-
tabazemi (napf. ChemSpider, PubChem
ad.) navrZzeny mozné chemickeé struktury.

+  Kvantifikace analyt( v Sirokém linearnim
dynamickém rozsahu bez ztraty spekt-
ralni kvality dat.

+  Screening, profilovani, kvantifikace, iden-
tifikace neznamych latek i pokrocilé sta-
tistické zpracovani high-resolution dat
v softwaru MassHunter (Qual, Quant,
Unknown analysis, Profinder, Profiler,
MSC ad.).

Kamila Kalachova
kamila.kalachova@hpst.cz

Ivo Novotny
ivo.novotny@hpst.cz

Vice informaci:
www.hpst.cz/analyticka-chemie/kvadrupol-
time-flight-q-tof-0/agilent-7250-gcq-tof-
system
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Obrazek 3
SureMass dekonvoluce
v MassHunter Unknown analysis

Obrazek 4

Porovnani hmotnostnich spekter
pfi standardni (70 eV) a mékké
(10 eV) El


http://hpst.cz/analyticka-chemie/kvadrupol-time-flight-q-tof-0/agilent-7250-gcq-tof-system
http://hpst.cz/analyticka-chemie/kvadrupol-time-flight-q-tof-0/agilent-7250-gcq-tof-system
http://hpst.cz/analyticka-chemie/kvadrupol-time-flight-q-tof-0/agilent-7250-gcq-tof-system
https://www.agilent.com/en/products/mass-spectrometry/gc-ms-instruments/quadrupole-time-of-flight-gc-ms/7200b-gc-q-tof
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Introduction

Cancer s a leading cause of fire senvice morbidity and mortality [1.2] During a
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such s flame retardants, originating from furiture, carpets, and 5o forh, as
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Metabolic Changes in Lung Tissue
of Tuberculosis-Infected Mice Using
GC/Q-TOF with Low Energy El

Application Brief

Introduction

The globel burden of tuberculosis (TB) is vast. with an estimated 3.6 million
now T8 cases and 15 milion doaths due to the diseasa in 2014 alon [1].

Using metabolomics, TE biomarkers can be idenified to make progress

in 0 ofthe discase. of
Mycobacterium tuberculosis (Mtb) infection to determine the metabolic profile of
uninfected and infocted lung issues

To ident hy hed as
biomarkers of T8, an untargeted metabolomics study was performed using
uninfocted and infacted lung tissus at § weeks following infection. Afta iniial
‘compound annotation, low-energy EI data wero usod to confim the molacular ions
‘and identity molecular formulas of putatively identifed compounds and unknowns.
raspectivaly.
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Screening of Pesticides and Other Contaminants in
Food Matrices Using a Novel High-resolution
GC/Q-TOF with a Low-energy-capable El Source
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Analysis of Extractable and Leachable (E&L) Com-
pounds Using a Low-Energy El-Capable High-Resoluti-
on Accurate Mass GC/Q-TOF
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kapalinového chromatografu?
Je tu novy Agilent Ultivo.

Desetileti vyvoje a inovaci v Agilentu nas
dovedly k momentu, kdy vykonny, spolehlivy
a robustni LC/MS/MS pfistroj pro kvantita-
tivni analyzu nemusi zabrat velky prostor ve
Vasi laboratofi. Novinka pfedstavena na ASMS
v €ervnu 2017 - Agilent Ultivo je zaloZen na
zcela novém a unikatnim konceptu LC/MS
trojitého kvadrupélu, ktery je umistén ve vézi
kapalinového chromatografu a nezabere ve
Vasi laboratofi ani decimetr délky laborator-
niho stolu navic.

Agilent Ultivo je svou vykonnosti a robust-
nosti na Urovni svych ,vétsich bratrd“ (6460,
6470) a zaroven nabizi inovace, které Vasi la-
borator posunou smérem k vyssi produktivité
a mensim prodlevam kvli pravidelné adrzbé.

Ultivo disponuje Triad Technologii (Tt)

+ Vortex kolizni cela: umoznuje efektiv-
ni disociaci iontl, vylepSenou fokusaci
a transmise iont(, rychlé vyc¢isténi, coz
umoznuje vyssi pocet MRM prechod(/

+ Cyclone lon Guide: zaostfuje paprsek
iontd, coz vede k vyssi Gcinnosti tran-
smise iontl do detektoru

+ Vac Shield: umoziuje ciSténi iontového
zdroje bez poruseni vakua

Vys§s8i produktivita a efektivita Vasi labo-

ratore je zajiSténa:

+  malym pldorysem

+  robustnosti umoznujici rezim 24/7 i pro
komplexni vzorky

+  kvantifikacnim softwarem ,,Quant My
Way*“, ktery vas provede vasim postupem
analyzy dat s minimalizaci chyb operatora

+ autodiagnostickymi nastroji, které zajisti
maximalni vyuZiti provozniho ¢asu a snizu-
ji ndklady laboratore diky v€asné udrzbé.

Pro vice informaci a aplikacni listy navstivte
www.hpst.cz

Jitka Zrostlikova
jitka.zrostlikova@hpst.cz

Obrazek 1

LC/MS trojity kvadrupdl
v pldorysu kapalinového
chromatografu
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Atanolol * Sultamethoxazole * Norgestrel Hydrocortizone
Benzotriazola Triclosan = Propylparaben ® DEET &
Carbamazepina ® Atrazine Testosterone * Primidone *
Diltiazam * Bisphenal A * Trimethoprim Simazing *
Gemfibrozil Clofibric acid Benzophenone & Triclocarban &
Ibuprofen ® Diphenylhydramine ® Caffeine TCER®
MNapraxen ® Hydrochlorothiazide®  Diclofenac® TCPPY
Propanolol * Maprobamate Fluoxatine ®

Obrazek 2

Detekce pesticidu a farmak v pitné vodé na koncentracni hladiné 10 ng/| (10 ppt) pomoci
online SPE (objem nastfiku 750 uL)
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Obrazek 1

Grafické porovnani technik
SPME a SBSE - vytéZnost jako
funkce distribu¢niho koeficien-

tu pro oktanol a vodu k(0 e

Roztocte to v laboratori

s Gerstel Twister

Uvod

Stir Bar Sorptive Extraction (dale SBSE), Ces-
ky Fe€eno ,,sorp&ni extrakce na magnetické
michadlo®, byla uvedena v roce 1999 Erikem
Baltussenem. V principu je tato technika velice
podobna SPME (Solid Phase Micro Extrac-
tion), tedy extrakci organickych sloucenin
z vodnych roztokl nebo z plynné faze na
vrstvu polydimethylsiloxanového (PDMS)
sorbentu. Problém SPME techniky je v tom,
Ze na SPME vlakné je méné nez 0,5 ul PDMS,
coz znacné limituje jeho kapacitu, zatimco
na magnetickém michadle je sorbentu mezi
25 - 300 pl.

Dulsledkem je zvySeni extrakéni U¢innosti az
o 3 fady oproti SPME. Obé extrakéni techniky

jsou zaloZzeny na rovnovaze mezi vodnou
a PDMS fazi. Tato rovnovaha se da aproxi-
movat distribuénim koeficientem pro okta-
nol a vodu k(o/w). Rozpusténé organické latky
s k(o/w)>500 se budou z vodného rozto-
ku extrahovat kvantitativné. Latky s k(0 ",
v rozmezi 10-500 Ize také analyzovat, pak je
zapotrebi principialné stejné kalibrace jako
se déla v pripadé SPME. Firma Gerstel uvedla
na trh nékolik variant magnetickych michadel
Twister — prvni varianta je urcena pro extrakci
nepolarnich latek pomoci PDMS a druha va-
rianta s ethylenglykol-silikonovym sorbentem
je urcena pro latky polarnéjsi, tvorici vodikové
mustky.

100
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g 70
g o0 SBSE SPME
g 50
8 40
30
20
10
0 : - - -
1 10 100 1000 10000 100000

SBSE - pracovni postup

Extrakce se provadi tak, Ze do vialky se vzor-
kem se vlozi Twister, ktery se necha michat po
dobu 30 - 120 minut. Po ukon&eni extrakce
se Twister vyjme ze vzorku, oplachne se napft.
DEMIN vodou a nasledné se vlozi do sklenéné
trubice pro termalni desorpci (TD), jenz se
pak zavede do jednotky termalni desorpce
TDU, kde se analyty termalné desorbuji pfi
teplotach v rozmezi 150 °C - 300 °C. Ana-
lyty jsou po termalini desorpci kryofokusovany
v CIS inletu (Cooled Injection System). Na-
konec se rapidné vyhreje CIS liner, ze které-
ho se analyty velmi rychle uvolni a putuji na
chromatografickou kolonu.

Modifikace SBSE

Kdyz je zapotfebi extrahovat polarnéjsi ana-
lyty, existuje nékolik pomocnych krokd, které

zvysi extrakéni u¢innost SBSE. Napfiklad
pro extrakci fenold a organickych kyselin
je vhodné upravit pH vzorku pred extrakci
na hodnotu pH<2. Dale Ize rovnovahu mezi
analyty a PDMS ovlivnit pfidavkem polarniho
rozpoustédla nebo pouzitim zpétné extrakce.
Vyhodou vysoce nepolarni vlastnosti PDMS
je odstranéni polarnich interferenci, jako jsou
niZsi organické kyseliny, alkoholy a glykoly.

[ Magnet } [ PDMS } [ Sklo }

Gy

Obrazek 2
Twister magnetické michadlo zalité ve skle a potazené
vrstvou PDMS



Dualni SBSE

Pridavek soli 20% - 30% NaCl pomaha extrak-
ci polarnéjsich latek z vody, avSak negativné
ovlivriuje vytéznost latek hydrofobnich. V roce
2006 byla vyvinuta metoda ,,Dual SBSE". Prin-
cipem této metody je extrakce dvou alikvotl
téhoz vzorku s tim, Ze k jedné Casti vzorku
se prida 30% NaCl. Twistery z obou alikvo-
tl se vloZi najednou do TD sklenéné trubice
a desorbuji se soucasné. Diky této technice Ize
extrahovat pomérné Siroké spektrum analytd,
aniZ by se snizila citlivost vici nepolarnim
latkam v dlsledku pouziti NaCl.

Sekvencni SBSE

Alternativou k dualnimu SBSE je sekvenéni
SBSE. Provadi se tak, Ze se vzorek nejprve
extrahuje jednim Twister michadlem, micha-
dlo se odebere a do stejné vialky se vzorkem
se prida 30% NaCl a nasleduje extrakce dru-
hym Twisterem. Obé& michadla se pak simul-
tanné desorbuiji v jedné TD trubici.

@ ™
ouns Fwisler

First

{ﬂ\\_y Extraction

, ] " . i
S esmcton T uE
5

Vyhody SBSE Twister

Pouziti techniky SBSE Gerstel Twister prinasi

hned nékolik vyhod oproti klasické extrakci

kapalina/kapalina a technice SPME:

+ Vyznamné sniZuje Cas analytika potreb-
ny k pfipravé vzorkl diky automatizaci
procesu

+ SniZuje mnozstvi vzorku potrfebného
k analyze (mensi naklady na vzorkovani
a dopravu)

+  Eliminuje pouZiti rozpoustédel — mini-
malizuje riziko na pracovisti a odpada
likvidace nebezpec&ného odpadu

+  Zvysuje stabilitu GC/MS systému diky
absenci vody na PDMS Twister michadle

«  Diky vétsi kapacité PDMS sorbentu Twis-
ter michadla Ize dosahnout extrakéni
Ucinnosti az o 3 rady vyssi nez techni-
kou SPME

Michal Caplygin
michal.caplygin@hpst.cz

Second “Ta

30 % NaCl

SBSE 1h
1500 rpm

LogK,, > 4

SBSE 1h o/
1500 rpm i

LogK,, <4 @

CGERSTEL ™

> Fwisler’
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Obrazek 3
Simultanni termalni desorpce dvou
michadel Twister

Obrazek 4
Dual Twister — pracovni schéma
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2. LC/MS or GC/MS

3. Profinder

Obrazek 1
Agilent MassHunter Profinder
Workflow

Agilent MassHunter Profinder

Agilent MassHunter Profinder je nejnovéjsi
¢len rodiny softwaru MassHunter navrze-
ny specialné pro chemometrické profilovani
MS dat. Profinder umoZniuje rychlé zpra-
covani dat z Agilent GC/MSD, GC/Q-TOF,
LC/TOF a LC/Q-TOF, jehoz cilem je zjis-
tit mozné rozdily mezi jednotlivymi vzorky
¢i skupinami vzorka.

Vyhledavani pikl ve vzorcich je zaloZeno na
unikatnim algoritmu, tzv. Molecular Feature
Extraction (MFE), kdy jsou jednotlivé slou-
Ceniny extrahovany na zakladé hmotnostné-
-spektrometrickych a chromatografickych
vlastnosti. Vysledkem je seznam latek zahr-
nujici retenc¢ni ¢as, molekulovou hmotnost,
m/z a jejich intenzity. Data mohou byt dale
zpracovana v tzv. rekurzivnim médu (Recur-
sive MIFE), pti kterém jsou kromé pfitomnych
slou€enin oznaceny také slozky chybéjici
v jednotlivych vzorcich. V rekurzivnim médu
jsou nejprve propojeny komponenty tvorici
jednotlivé slou€eniny napfi¢ vSemi vzorky,
ze kterych je vytvoren seznam, ktery je na-
sledné pouzit pro opakovanou cilenou analyzu
vSech vzork(. Treti moZnost pak predstavuje
tzv. Target MFE, kterou lze vyuzZit v pFipadé,
kdy jsou predem znamy cilové slouceniny. Pri
tomto typu analyzy jsou vzorky prohledany
s vyuzitim seznamu znamych chemickych
vzorcl. Tento pristup umozZnuje vysoce se-
lektivni a rychlé zprocesovani dat.
Maximalni urychleni zpracovani dat je pod-
poreno intuitivnim uzivatelskym rozhranim,
ktery Profinder nabizi. Zpracovana data je
mozné revidovat pomoci rliznych funkci, které
zahrnuji napf. moznost prelozeni vice chroma-
togram pres sebe, oznaceni vzorkl ze stejné
skupiny stejnou barvou pro rychlou orientaci
ve velkém mnozZstvi vzorkd ¢i mozZnost ma-
nualni reintegrace nalezenych piku.

Vysledky ziskané v MassHunter Profinde-
ru je mozné snadno exportovat, a to napf.
v *.CSV formatu &i ve formatu *.CEF, ktery
umoznuje snadné propojeni/preneseni dat pri-
marné zpracovanych v Profinderu do dalSich
Agilentem podporovanych softward, jako je
napf. Mass Profiler Professional (MPP), ve
kterém je nasledné mozné pokrocilé stati-
stické zpracovani a vizualizace dat. Data je
mozné také exportovat ve formatu *.PFA,
ktery slouzi k propojeni se softwary jako je
Omix Premium.

MassHunter Profinder nabizi feSeni pfi pro-
filovani malych molekul, které nachazi uplat-
néni v mnoha aplikacich jako je napr. analyza
potravin, napojl, odpadnich vod, polymer(
¢i metabolitl. Kromé malych molekul je Pro-
finder mozné vyuzit také napr. pri profilovani
intaktnich proteint. Pro tento pfipad Profinder
obsahuje specialni algoritmus navrZeny pro
nékolikanasobné nabita spektra proteind.
Profilovani proteini mize byt vyuZito napr.
v analyze potravin €i zakladnim vyzkumu pro-
teinl. Profinder také podporuje kvalitativni
flux analyzu dat ziskanych pomoci Agilent
vysokorozliSovacich time-of-flight LC/MS
pristroju. V tomto pfipadé je algoritmus za-
loZzen na analyze stabilnich isotopové znace-
nych iontl (isotopologll) a podporuje *C, *N
nebo 2H isotopové znaceni. Vysledky jsou pak
ve formatu *.PFA exportovany napfiklad do
Agilent MassHunter VistaFlux softwaru.

MassHunter Profinder je volné dostupny
pri zakoupeni licence softwaru MassHunter
¢i MassProfiler Professional (MPP).

Ilvo Novotny
ivo.novotny@hpst.cz

Kamila Kalachova
kamila.kalachova@hpst.cz
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Obrazek 2
ul x Ukazka vizualizace vysledku
e e AT y v MassHunter Profinderu. Data jsou
= usporadana do nékolika oken, ktera

je mozno dle potfeb uZivatele snad-
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detect process discover

Obrazek 3
Agilent MassHunter Profinder

Agilent LC/MS & GC/MS MassHunter Profinder Mass Profiler Professional Workflow
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Identifikace bakterii plynovou
chromatografii Agilent 7890B

Identifikace bakterii v rutinnich laboratorich
je zaloZzena na nékolika pfistupech. Nejrych-
lejSi jsou metody primé mikroskopické, které
vSak jenom zfidka umozni presnou identifikaci.
Casové naroé&néjsi, i kdyZ priikaznéjsi, jsou
metody kultivacni, spojené s biochemickou
nebo sérologickou identifikaci. Od prelomu
tisicileti se uplatiuji také metodiky molekularni
biologie, zaloZené na rychlych PCR techni-
kach, nebo chemotaxonomické, identifikujici
bakterie na zakladé celobunéénych proteinl
nebo spektra mastnych kyselin (MK). Oba
posledni pfistupy (molekularni i chemotaxo-
nomické) jsou Casové nenarocné, financné
dostupné a poskytuji spolehlivou identifikaci
béZné se vyskytujicich bakterialnich druhd.
Identifikace bakterii s pomoci plynové chroma-
tografie Agilent 7890B je zaloZena na analyze
spektra MK s vyuzitim identifikacniho systému
MIDI Sherlock® MIS'. Doposud bylo popsano
vice nez 300 raznych typi MK vyskytujicich
se v bakterialnich burnkach v rdznych kom-
binacich, rozdilnych druh od druhu®2. Iden-
tifikaéni systém Sherlock obsahuje nékolik
databazi obsahuijici profily MK vice nez 1500
bakterialnich druh(i a také cca 200 druh( kva-
sinek'. Samotna identifikace je pak zaloZena
na porovnani spektra MK neznamého vzorku
s profily MK (zndmych druh) v urcité databazi
a naslednym vyhodnocenim miry podobnosti
spekter MK mezi vzorkem a profily v databazi.
Pro zajiSténi spravné identifikace je nezbytné
standardizovat cely postup pfipravy vzork
pro plynovou chromatografii a prisné dodr-
Zovat stanovené podminky. Samotna analyza
plynovou chromatografii je pak plné automa-
tizovana a nevyZaduje Zadné optimalizace
nebo zasahy zvenci.

Klicovym krokem v pfipravé vzork( je samotna
kultivace. Profil MK se v priibéhu Zivotniho
cyklu bakterii méni a nejvyssi stabilitu vyka-
zuje v logaritmické (exponencialni) fazi rlstu’.
Je tedy nezbytné pfipravovat extrakty pro
plynovou chromatografii z biomasy aktivné
a rychle rostoucich bunék. Profil MK je dale
také zavisly na kultivacnich podminkach, ze-
jména teploté a sloZeni média®“. Pro zajisténi
spravné identifikace je tedy nutné dodrzovat
v8echny stanovené podminky kultivace a to
Cas, teplotu a slozeni média. Tyto podminky

jsou charakterizovany pro kazdou databazi
systému Sherlock, se kterou je porovnavan
neznamy vzorek, environmentalni nebo kli-
nicky.

Samotna pfiprava vzorku vychazi z cca
20 mg pfipravené biomasy, ktera se nejdfive
saponifikuje, coz uvolni fetézce MK z molekul
membranovych fosfolipid(l. Nasledné jsou MK
metylovany za vzniku metylester( a extra-
hovany do organické faze tvorené hexanem.
Pripraveny extrakt se procistuje alkalickym
roztokem, cozZ sniZzuje moznost kontaminace
lineru, chromatografické kolony nebo detek-
toru zbytky bunék a reagencii®.

Analyza plynovou chromatografii Agilent
7890B vyZaduje prevedeni vzorkl do plynné
faze a smichani s nosnym plynem, k ¢emuz
slouzi liner. PFi pfechodu kolonou jsou pfitom
jednotlivé MK ve vzorku rozliSeny mobilitou
v koloné, kteréa se liSi v zavislosti na poctu
atom uhliku, dvojnych vazeb a stechiometrii.
Sherlock systém vyZaduje jako nosny plyn
vodik a vysledna detekce je zalozena na io-
nizaci MK ve vodiko-vzduchovém plamenu
detektoru (FID).

Vysledkem identifikace je zprava obsahu-
jici popisy jednotlivych vzorka véetné data
analyzy, tabulky detekovanych MK a jejich
identifikace, procentualniho zastoupeni, re-
tencnich ¢asl a eventualnich komentara k od-
chylkdm (Obrazek 1). Soucasti identifikacniho
vystupu je dale chromatogram - tedy zaznam
z chromatografu znazornuijici jednotlivé ana-
lyty (jednotlivé typy MK) ve formé pikd spolu
s reten¢nimi Casy.

Samotna identifikace je uvedena v identi-
fikaénim vystupu jako tzv. shoda (Match).
Tato shoda udava identifikaci do druhu spolu
s tzv. indexem podobnosti (Similarity Index -
SI). Pro identifikaci bakterii je nutné sledovat
nejen druhovou identifikaci, ale také index
podobnosti, ktery by se mél pro spolehlivou
druhovou identifikaci pohybovat nad hod-
notou 0.500 (Obrazek 1). Systém Sherlock
nékdy poskytuje i identifikaci tzv. druhé a dalsi
volby — obvykle pfibuzné druhy (nebo rody)
k prvnimu navrhovanému taxonu (Obrazek 2).
V takovém pripadé je nutno sledovat rozdil
hodnot S| mezi jednotlivymi taxony.



Pokud je Sl prvni volby hodnota nad 0,500
a zaroven rozdil mezi touto hodnotou a dalsi
volbou 0,100 a vice, jedna se o spolehlivou
druhovou identifikaci®. Pokud se hodnota Sl
prvniho taxonu pohybuje v rozmezi 0,300
- 0,500 ale rozdil od druhé nabidnuté iden-
tifikace je vétsi nez 0,100, jedna se o dobrou
identifikaci a pravdépodobné atypicky kmen.
Hodnoty pod 0,300 jsou pro uzavreni identi-
fikace nedostacujici a obvykle znamenaji, Ze
dany druh neni v databazi, systém Sherlock

presto nabidne nejbliZsi pribuzné druhy. Ne-
spornou vyhodou, kterou tento systém nabizi,
je nejen rutinni identifikace bakterialnich izo-
Iatd, ale také mozZnost tvoreni vlastnich data-
bazi nebo shlukovani izolatl do dendrograma
(Obrazek 3), histogram, ¢i 2D diagram

(Obrazek 4) na zakladé specifickych parame-
tri. Nadstavbové soucasti systému umoznuiji
také sledovani a vyhledavani shodnych kment
mezi izolaty, coz mlZe byt vyuZitelné zejména
z epidemiologického hlediska.
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Entry Name

Curobacter-freundn

Kluyvera-intermedia { Enterobacter)
Erwinia-chrysanthemi-biotype IV

Sernatia-odorifera

Enterobacter-amnigenus
Photorhabdus-luminescens-luminescens ( Xenorhabdus)
Raoultella-terrigena (Klebsiella)
Salmonela-enterica-enterica E (typhimurium)
fantoca-agglomerans-GC subgroup E (Enterobacter)
Klebsiella-oxstoca-GO subgroup B
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Obrazek 1

IdentifikaCni vystup systému Sher-
lock na zékladé plynové chroma-
tografie metylesterd MK. Tabulka
obsahuje jednotlivé MK s retenc-
nimi ¢asy (RT) a procentudlnim
zastoupeni ve vzorku. Chromato-
graficky zdznam znazortiuje prabéh
analyzy daného vzorku, jednotlivé
detekované MK, jejich RT a také
mnozZstvi (plocha pikd).

RT- retencni ¢as; Response —mnoz-
stvi MK; Ar/Ht — pomér plochy

a vysky pikd; RFact — faktor
odezvy; ECL —ekvivalentni délka
fetézce; Peak Name - identifiko-
vana MK; Percent - % zastoupeni
dané MK ve vzorku; Comment1,2 —
komentare software

Obrazek 2

Identifikani vystup systému
Sherlock poskytujici vice moznych
identifikaci. Vzhledem k vysokému
Sl Citrobacter freundii a rozdilu
prvni a druhé nabizené identifikace
(0,164) je mozZné povaZovat identifi-
kaci kmene jako C.freundii

za spolehlivou.
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Obrazek 3

Dendrogram  podobnosti izolatl
sestaveny systémem Sherlock na
zakladé profilu MK po analyze ply-
novou chromatografii.

Obrazek 4
Diagram rozloZeni MK C,.  a Su-
mmed Feature 8 (C,,, Q7c a/nebo

C.., Q6c) u 6 raznych bakterialnich

18:1
izolatl z Antarktidy

Sherlock Analysis
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Zavérem lze Fict, Ze mikrobiologické vyuziti Literatura:

plynové chromatografie Agilent 7890B v kom-
binaci s identifikaGnim systémem Sherlock je
velice riznorodé. Na jedné strané je mozna
rychla a spolehliva identifikace neznamych
bakterialnich izolatli, coz ma vyznam prede-
v§im pro rutinni laboratore. Na strané druhé je
mozZné vyuzit tuto analyzu ve vyzkumu nebo
epidemiologii vzhledem k moznostem, které
nabizi samotny identifikaéni program.

Stanislava Kralova
stanci@mail.muni.cz

Ivo Sedlacek
ivo@sci.muni.cz

Ceska sbirka mikroorganismidi,
UEB, PFF MU

Kamenice 5, A25,
Brno-Bohunice
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Revoluéni tomograficky mikroskop 3D Cell
Explorer vdm umozni vidét do intracelularniho
prostoru zivych bunék bez potfeby bunky
jakkoliv znacit. BEhem vtefin miZete zazna-
menat 3D obraz bunék ve vysokém rozliSeni
a sledovat interakce bunék, reakce bunék
na oSetreni, virologické &i bakterialni napa-
deni a rtzné dalsi podnéty atp. Svycarska
spolec¢nost Nanolive vyvinula tento unikatni
neinvazivni a velmi rychly nastroj, ktery lze
vyuzZit v riznych oblastech vyzkumnych, ale
i diagnostickych, poc&inaje buné&nou biologii,
neurologii a studiem interakci bunék, pres
onkologicky a toxikologicky vyzkum, €i vyvoj
nanomaterial(.

Technologie Nanolive kombinuje holografii
s rotacnim skenovanim a detekuje zmény svét-
la, které prochazi bunécnymi strukturami, tzn.
4D distribuci fyzikalni velic¢iny lomu svétla
v bunice. Vyuziva toho, ze kazda burika ma
svou vlastni komplexni strukturu. Vzorek se
umisti mezi objektiv s vysokou clonou a rotacni
rameno se zdrojem svétla, kterym je laserova
dioda se zelenym paprskem o vinové délce 520
nm. Laserovy paprsek se rozdéluje na dva pa-
prsky, z nichZ prvni prochazi vzorkem a druhy
je referencni. Vzorkem prochazi laserovy papr-
sek pod thlem 45° a pomoci rotac¢niho ramene
se otaci 360° okolo vzorku. Zaznamenava se
série hologram( diky kombinaci referenc¢niho
paprsku a paprsku prochazejiciho vzorkem.
Vysledny obraz se zobrazi na monitoru pocita-
Ce jiz béhem 2 sekund. Mikroskop ma velikost
zobrazeného pole 80X80X30 um s vertikalnim
rozliSenim 500 nm and lateralnim 200 nm.

Obrazek 2

Analyza morfologie a vlastnosti prvokui ve vysokém
Casoprostorovém rozliSeni a ve 4D (améba Dictyosteli-
um discoideum na lovu bakterii)

. Vysoké prostorové rozliseni (3D/1.7s)

. Kvantitativni méFeni kontraktilnich vakuol

. Monitorovani tvorby pseudopodii a pohybu

AcC se tedy jedna o svételny mikroskop, tim-
to ,trikem“ Ize pfekonat omezeni v rozliSeni
svételné mikroskopie dané vinovou délkou
svétla a dostaneme se na Uroven skenovaciho
elektronového mikroskopu.

Mikroskop je az prekvapivé rozmérové maly,
avSak velmi stabilni a elegantni. To je umozZné-
no unikatnim konstrukénim feSenim jednolité
zakladni konstrukce. Jeho ovladani je velmi
snadné a mozné ihned po kratkém zaskoleni.
Optika mikroskopu je samozaostfovaci, coz je
zajimavé zvlasté pro dlouhodobé;si sledovani
bunék. Je to mozné i diky nizkoenergetické-
mu laseru, ktery je vGc&i Zivym burikdm zce-
la Setrny. Mikroskop muzZete doplnit malym
inkubatorem a bez obav sledovat v pfimém
prenosu své bunécné vzorky v jejich priro-
zeném prostiedi (5% CO, & 37 °C) po celé
hodiny i dny a vasim omezenim je pouze pamét
pfipojeného pocitace.

Zakladnim grafickym vystupem je ¢ernobily
obraz sloZeny ze 100 vrstev, mezi kterymi lze
prechazet. Obraz se vytvafri z tzv. voxell (3D
pixely), coZ jsou specifické hodnoty indexu
lomu a prostorovych koordinat. Na rozdil od
fluorescence se jedna o absolutni hodnoty,
které jsou vlastnosti daného biologického
systému a jsou fyzikalnim znakem organel.
Diky tomu je mozZné snadno a hlavné jednotné
porovnavat vzorky z raznych experimenta.
Ziskany obraz je mozné prevést do vSech
zakladnich grafickych forméatd nebo pouzZit
tzv. digitalni barveni.

NaNO

=

Looking inside life

Obrazek 1
Nanolive 3D Cell Explorer

;;;;;;

TECHNICKA SPECIFIKACE

Objektiv mikroskopu:

. zvétsSeni 60 x, suchy
objektiv

Laser:

holografie: A = 520nm,
expozice vzorku
0.2mW/mm?2

Kanaly:
. holografie: az 7 sou¢asné

Rozliseni:
. holografie: Axy = 200nm;
Az = 400nm

Zorné pole:
90 x 90 x 30 ym

Rychlost tomografického zob-

razeni 3D obrazu:

. 0.5fps, plné samozaost-
fovaci

Umisténi vzorku:
60 mm volného prostoru
pro vzorek nebo inkubator
se vzorkem
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Obrazek 3
Rust bakterialnich kultur a jejich
dynamika (Bacillus megaterium)

Pozorovani kolonii bakterii

ve 3D bez barveni

Sledovani objemu jednotlivch
bakterii nebo rostouci kolonie
bakterii

Zobrazeni a rozliseni vrstev
bakterii v biofilmu zcela bez
jejich barveni

Studium interakce bakterii

s jinymi buné€nymi typy nebo
tkanémi

3D obraz Ize vytvofit za pomoci tzv. digital-
niho barveni v softwaru Steve od Nanolive,
ktery Ize stahnout zdarma na libovolny pocitac¢
a zpracovavat snimky i dodate¢né. Jak jiz bylo
uvedeno, Nanolive vychazi z toho, Ze hodnota
indexu lomu je fyzikalnim znakem bunécnych
organel. Software Steve dokaze snadno pfi-
radit zvolenou barvu k zadané oblasti index
lomu. Vysledkem jsou krasné 3D rekonstrukce
celych bunék. Atraktivni moznosti je vytvofit
digitalni Fez burikou a nahlédnout tak neinva-
zivné do intracelularniho prostoru. Kromé zis-
kani jednotlivych snimku je mozZné zachycovat
videa a sledovat tak buriky v Case. | pro Gcely
videosekvenci Ize s vyhodou pouZit digitalniho
barveni a sledovat v pfimém pfenosu pohyby
digitalné obarvenych bunék ve 3D.

Posledni inovativni novinkou od Nanolive je
rozSifeni mikroskopu 3D Cell Explorer o flu-
orescen¢ni modul. MUZete tak vyuZit zaroven
vyhod jak neinvazivni bunééné tomografie, tak

i multikanalové epifluorescence. 3D Cell Ex-
plorer-fluo disponuje az ¢tyfmi fluorescencni-
mi kanaly DAPI (modry), GFP (zeleny), TRITC
(oranZovy) nebo Cy5 (Cerveny).

3D Cell Explorer se dostal v roce 2015 mezi
The Scientist’s Top 10 Innovations. Tato
technologie je prelomova moznosti zachytit
v pfirozeném prostredi a zaroven ve vyso-
kém rozliSeni bunky, aniz by bylo potieba je
barvit. Oproti nestabilnimu fluorescenénimu
znaceni, které je relativni veli¢inou, je index
lomu jednotlivych organel veli¢inou absolutni,
coz umoznuje dlouhodobé studie, porovnani
rdznych vzork( stejného biologického pavodu
a zcela neinvazivni dlouhodobé pozorovani
bunék.

Michaela Pluskalova
michaela.pluskalova@hpst.cz

Obrazek 4

Analyza morfologie a chovani kvasinek s vysokym

rozlisenim a v 3D/4D

. Charakteristika puceni a Stépeni ve 3D a 4D

. Méfeni cytoplazmy a vakuol béhem ristu, hlado-
véni a starnuti

. Pozorovani odpovédi kvasinek na stimuli, které se
pridaji k bunécné kulture

Obrazek 5

Struktura rozsivek v UZasném rozliSeni bez potreby

pfipravy vzorku a ve 3D

. Charakteristika jejich kfemicitého skeletonu

. Skvély nastroj pro identifikaci shlukd kiemeliny,
ulomka jehlicek a jejich fylogeneze

. Vysledek béhem 2 sekund



On-line analyza tékavych
organickych latek ve vode
vyuzitim extrakce do plynné
faze a ECD detektoru

Tékavé organické latky (Volatile Organic Com-
pounds, VOC) jsou uhlikaté slouc¢eniny, které
se za normalnich teplot lehce vyparuji z vody
do atmosféry a mohou tudiz ovlivhovat zZivotni
prostredi a lidské zdravi. A¢koliv VOC zahr-
nuji syntetické i pfirozené se vyskytujici latky,
tak tékavé organické slouceniny souvisejici
s lidskou &innosti (slozky natérovych hmot,
halogenové uhlovodiky, formaldehyd, MTBE
atd.) jsou legislativné regulovany. Voda miize
byt kontaminovana VOC z rGznych primys-
lovych zdrojt, napf. v dusledku Uniku paliv
z produktovodi €i chemikalii z podzemnich
zasobnik(. Obvykle nejsou VOC latky akut-
né toxické, ale maji chronické Gcinky. Jelikoz
jsou jejich koncentrace €asto nizké a pFiznaky
se objevuji pomalu, tak je analyza VOC latek
a jejich vlivu komplexni zalezitost. Z divodu
zvySené poptavky po analyze VOC latek, spo-
le€nost Wasson-ECE vyvinula on-line feSeni
pro analyzu VOC ve vodé. Tento systém je uréen
pro Sirokou oblast aplikaci od zajiSténi neza-
vadnosti pitné vody po sledovéani kontaminace
v odpadni vodé z chemického priimyslu. Re-
Seni Wasson-ECE kombinuje extrakéni systém
pro plynnou fazi a chromatograf Agilent 7890
v konfiguraci s detektorem elektronového
zachytu (Electron Capture Detector, ECD),
ktery je pouzit k analyze halogenovanych VOC
pfi koncentracich od hodnot part-per-trilion
ppt) do part-per-bilion (ppb).

Wasson-ECE Extrakce vzorku
do plynné faze

Extrakéni systém pro vzorkovani v plynné
fazi (Obrazek 1 a 3) vyuziva patentovany
membranovy materidl k extrakci analyt(
z vodnich tokd. Membrana predstavuje che-
mickou bariéru umoznujici difuzi analytl z vody
do proudu nosného plynu. Tento proud nosné-
ho plynu je nasledné nastfikovan do plynového
chromatografu (GC) pro analyzu. Extrakéni
systém pro vzorky je neporézni, coz zarucuje
spolehlivost a jednoduchou udrzbu. Systém
navic umoziiuje jednodu8e pracovat se vzorky
nachylnymi k pénéni nebo obsahujicimi polar-
ni VOC, které jsou problematické pfi pouziti
alternativnich technik, jako je Purge and Trap
(zachyt a vyplachovani).

On-line vzorkovani

On-line systém (Obrazek 2) umoziuje praco-
vat s mnohonasobnymi vzorkovacimi a kali-
braénimi proudy. Pfivod Cisté vody umozni
proplachovani vzorkovacich cest mezi analy-
zami a in-line filtry chrani systém proti kon-
taminaci ¢asticemi.

Systémova komunikace

On-line systém je vybaven alarmy, které upo-
zorni uzivatele na problém pfi chodu pfistro-
je, zahrnujici napt. nizky tok plynu, zanesené
filtry nebo nedostatec¢ny tok vzorku. On-line
systém pouziva software MODBUS, patfici
do rodiny sériovych komunikacnich protokol(
typu master-slave. Datovy tok je automaticky
veden do zakaznikova distribuovaného Fridi-
ciho systému (Distributed Control System,
DCS) pro vzdalenou analyzu. On-line systém
také zahrnuje lokalni ulozisté dat, kde jsou
chromatogramy ze vS8ech analyz uchovavany
po dobu jednoho mésice. Vysledky analyz
se automaticky pridavaji do databaze Wasson-
-ECE WinVision, odkud mohou byt staZeny na-
§im vyhledavacem Ci pres Microsoft Access.

Gas Phase Extraction

Sample
Water —L-<. - SVGVEED
Plus o
Analytes o,
Waste o et To Gas
Sample Sample
Water Valve
Analytes Transfer to Gas

Phase
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Obrazek 1
Schéma extrakce do plynné faze



31 GC analyza
GC systém je navrzen pro odolnost, dlouhou
Zivotnost, jednoduchou udrzbu a eliminaci
kontaminace vzorku. Slozky identifikované
v pribéhu vyvoje metody zahrnuji nasledujici
halogenované uhlovodiky s témito nejnizSimi
detek&nimi limity:
+ 1,1-Dichloroethylen (10.0 ppb)
+  Dichloromethan (10.0 ppb)
+  Chloroform (0.1 ppm)

Obrazek 2 + 111-Trichloroethan (1.0 ppb)

+  Carbon tetrachlorid (1.0 ppb)

+  Bromodichloromethan (1.0 ppb)
+  Trichloroethylen (1.0 ppb)

+  Dibromochloromethan (1.0 ppb)
+  Tetrachloroethylen (1.0 ppb)

+  Bromoform (1.0 ppb)

Automatizovany vzorkovaci
systém pro vodu

Pavel Hrabanek
Wasson-ECE CZ s.r.o.
pavel_hrabanek@wasson-ece.cz

Obrazek 3
Extrak&ni systém pro plynnou fazi
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Obrazek 4
Halogenované VOC v pitné vodé 0
pfi 100 ppb

1




Molekulova spektroskopie
a environmentalni analyza

Siroka nabidka pfistroji z oblasti molekulové
spektroskopie uz si vydobyla v portfoliu pfi-
stroja Agilent Technologies své pevné misto.
Agilent nabizi Siroky vybér v oblasti UV-Vis
a UV-Vis-NIR pfistroja, ale také mizete vy-
birat z nékolika modell FTIR spektrometru
anebo muzZete sdhnout po fluorescenénim
spektrometru.

CARY 60

Rada bych, abyste se nejprve seznamili
s osvédcenym a do jisté miry unikatnim UV-
-Vis spektrofotometrem Cary 60. Jedna se
o zakladni model, ktery je hlavné velmi ro-
bustni a vykonny, a také se pysni dalSimi velmi
zajimavymi vlastnostmi. Jedna se o jednopa-
prskovy €i dvoupaprskovy spektrofotometr?
Ani jedno oznaceni neni spravné. V pfipadé
Cary 60 je to dudlni paprsek.
Spektrofotometr pomoci déli¢e paprsku roz-
déli paprsek na dvé poloviny a jedna polovina
pak sméruje na referen¢ni detektor a druha
polovina na kyvetu se vzorkem a na detek-
tor. Je tedy zaznamenavan referencni signal
a muzZete méf¥it spektra s korekci na ,,baseline”
a vysledky jsou kvalitativné velmi podobna
nebo i lepsi, nez je tomu u typickych dvou-
paprskovych spektrofotometrd.

DalSi zajimavosti je i vyuziti xenonové za-
bleskové lampy jako zdroje zareni. Jelikoz jde
o zableskovou lampu, tak lampa sviti pouze
ve chvili, kdy je proméFrovan vzorek. A lampa

The Mea@or Confidence

mé pék dlouholetou Zivotnost, vétSinou je to
minimalné 10 let. Jedna se tedy o vyraznou
Usporu na provoznich nakladech. DalSi vy-
hodou, kterou Cary 60 poskytuje, je pouziti
xenonové zableskové lampy a také specialni
elektroniky. Spektrofotometr ma tzv. ,,Room
Light Immunity*“. Co to znamena? Mé&reni neni
ovliviiovano okolnim svétlem a neni tedy tfeba
vzorkovaci prostor uzavirat, Cary 60 posky-
tuje stejné vysledky s otevienym i uzavienym
vzorkovacim prostorem.

Rada bych jeSté zminila, Ze v neposledni Fadé
Cary 60 disponuje velmi fokusovanym pa-
prskem, ktery umoZzniuje propojeni s optic-
kym vlaknem. Toto propojeni poskytuje dalSi
zajimavé moznosti méfeni pomoci sond pro
méreni kapalnych vzorka ¢i prislusenstvi pro
méfeni difuzni reflektance u pevnych vzorka.

32

Obrazek 1
Schéma optického usporadani
Cary 60

Obrazek 2
Portfolio molekulové
spektroskopie Agilent
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Obrazek 3
Kalibraéni kfivka

CARY 60 - Analyza nitratl ve vodach

Laboratofe zamérené na environmentalni
analyzu zpracovavaiji tisice vzorka vody za
rok, aby stanovily koncentraci tézkych kovu
a dalsich iont(, jako jsou tfeba nitraty, fosfaty
a fluoridy. Optické vliakno mizZe byt skvélym
nastrojem pro zvyseni prlchodnosti vzorka
a zvyseni efektivity laboratore. Optické viakno
se specialni sondou umoznuje méreni absor-
bance vzorkU v takika jakékoliv nadobé chce-
te, neni tfeba specialnich a drahych kyvet.

Uvedu pfiklad pouZiti optického vldkna s kie-
mennou sondou. Byla pouzita standardni ana-
lytickd metoda. Byla pfipravena koncentracni
Skala od 0 do 7 mg NO®* a promérena pfi 220

a 275 nm. Méreni pfi dvou vinovych délkach
umoznuje korekci pro rozhrani rozpusténé
organické latky kalkulaci rozdilu mezi mére-
nimi pri jednotlivych vinovych délkach podle
nasleduijici rovnice:

Abs(220) — 2xAbs(275)

Rovnice 1

V softwaru Cary WinUV byl pouzit koncen-
tracni modul, ktery vyhodnocuje vysledek
vySe uvedené rovnice dynamicky jako funkci
koncentrace. Pro méreni bylo pouzito nasle-
dujici nastaveni spektrofotometru:

Uzivatelsky vysledek
Souradnice

Primérovany Cas

Replikace

Standard/Vzorek primérovany
Vahova a objemova korekce
Fit type

Minimalni R2

Jednotky koncentrace

= Read(220)-2xRead(275)
Abs

1,0000

3

vypnuto

vypnuto

kvadraticky

0,95000

mg/L

Na Obrazku 3 vidite dosaZzenou kalibracni
kfivku zméFenou pomoci optického vildkna
s kfemennou sondou. Y-ov4 osa (Abs) vychazi
z vysledkl z vySe uvedené rovnice a x-ova osa
znazornuje koncentraci nitratovych standardd.
Kvadraticka funkce (rovnice 2) byla aplikovana
pro 6 standardi s vyslednym korelaénim ko-

1.5

1.0

Abs

0.5

0.0

eficientem 0,99931. Surova data absorbance
a statistika kalibra¢nich standard( jsou vidét
v Tabulce 1.

Abs = -0,00017conc + 0,23364conc + 0,01705

Rovnice 2

0 2

4 6

Concentration (mg/L)



Std Conc

(mg/L) Mean Abs

SD %RSD Raw Abs

Std 1 0.103 0.0443

Std 2 0.205 0.0488

Std 3 0.616 0.1856

Std 4 1.027 0.2467

Std 5 1.541 0.3748

Std 6 6.162 1.4506

0.0472
0.0404
0.0454

0.0488
0.0490
0.0487

0.1856
0.1846
0.1867

0.2475
0.2492
0.2434

0.3741
0.3750
0.3753

1.4503
1.4496
1.4517

0.0036 8.03

0.0002 0.37
0.00M 0.57
0.0030 1.22
0.0006 0.47

0.00M 0.07

Standardni metodikou byly pfipraveny vzorky
vodovodni vody ze dvou rliznych zdrojl ozna-
Ccené jako A a B. Byla zmérena absorbance

a byla vyhodnocena koncentrace dle kalibracni
kFivky. Vysledky jsou uvedeny v Tabulce 2.

Std Conc Mean Abs SD %RSD Raw Abs
(mg/L)

A 0.145 0.0510 0.0009 1.78 0.0520
0.0504
0.0506

B 0.709 0.1825 0.0025 1.36 0.1797
0.1838
0.1841

TFi opakovana méreni vzork( i standardi uve-
dena v Tabulkach 1 a 2 jsou reprodukovatelna
a demonstruji vysokou presnost méreni, kte-
rou Ize dosadhnout s pouzitim optického vlidkna
s kfemennou sondou ve spojeni s Cary 60.
Vyskytl se pouze zanedbatelny prenos vzorku
mezi mérenimi s tim, Ze oplach sondy mezi
mérenimi byl provadén pomoci destilované
vody po dobu 5 vtefin. Celkovy ¢as méreni 24
roztoku Sesti standard( a dvou vzork, kazdy
se tfemi opakovanimi, byl pfiblizné 5 minut.
V tomto Case je zahrnut oplach a osusSeni
sondy mezi jednotlivymi mérenimi. Méreni
pomoci optického vlakna se sondou je tedy
prokazatelné rychlejSi a jednodussi nez pri
pouziti klasickych kyvet.

CARY 630

DalSim uzite€nym pomocnikem v oblasti en-
vironmentalnich analyz je FTIR spektrometr
Cary 630. Cary 630 je charakteristicky tim,
Ze je velmi univerzalni inovativni a intuitivni.
Cary 630 je univerzalni predevsim diky Si-

roké nabidce vzorkovacich rozhrani, ktera
kdykoliv pofidite a pfipojite. Diky uzivatel-
sky snadnému softwaru je zachazeni a prace
s Cary 630 velmi jednoducha.

Agilent pfiSel s inovativnim kouskem pro Cary
630, je jim unikatni vzorkovaci rozhrani pro
méreni transmise kapalnych vzork(. Neni jiz
tfeba klasickych kyvet, jejichZ pInéni a zacha-
zeni vyzaduje dost Casu a zruénosti. Agilent
nabizi unikatni FeSeni v podobé vzorkovaciho
rozhrani nazvaného DialPath (Obrazek 4).
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Tabulka 1
Hodnoty nitratovych standardu
pro kalibraéni kfivku

Tabulka 2
Surova data a statistika vzorkU
vody

Obrazek 4
Cary 630 DialPath
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Obrazek 5
Analyza pomoci DialPath
prisluSenstvi ve 3 krocich

Pomoci tohoto prisluSenstvi je méfeni tran-
smise kapalnych vzork( velmi snadné a rych-
Ié. Méreni provedete ve tfech jednoduchych

Three steps to analysis with the DialPath

Diky Siroké skale pfisluSenstvi se z Cary 630
stava skutecné velmi univerzalni pomocnik.
Lze vybirat z nasledujicich vzorkovacich mo-
dulid: diamantové ATR, germaniové ATR, tran-
smisni modul, Dialpath a TumblIR pro méfeni
transmise kapalin, modul pro difuzni refiek-
tanci, 5-ti odrazové ATR, modul pro spekularni
reflektanci (Obrazek 6). Lze tedy tak pokryt
Siroké spektrum aplikaci a Cary 630 mUzZe byt
opravdu univerzalnim pristrojem.

Obrazek 6
PrisluSenstvi Cary 630

A diky velmi intuitivnimu softwaru Microlab
PC je prace s Cary 630 opravdu jednoducha.
Software Vas krok po kroku provede celym
méfenim (Obrazek 7). Je mozné také lehce
nastavit barevné odliS§ena hlaseni pfi meznich
hodnotéach v procesu kontroly kvality. Micro-
lab PC je také vhodny i pro farmaceutické
firmy.

krocich, jak demonstruje Obrazek 5. Snadnéjsi
uZ to nemuze byt.

Cary 630 - stanoveni ropnych latek ve vo-
dach (NEL)

Jednim z typickych priklad vyuZiti infracer-
vené spektroskopie v environmentalni analyze
je stanoveni ropnych latek ve vodach, které
se stanovuji jako nepolarni extrahovatelné
latky NEL).

Infracervena spektroskopie je jiz pres 50 let
jednou z nejrychlejsich a nejsnazsich metod
pro analyzu uhlovodik(l ve vodach. Vysledkem
metody je celkova suma uhlovodikd. V pfipadé
prekroceni limitni hodnoty je tfeba reanaly-
zovat vzorek pomoci plynové chromatografie
pro stanoveni délky uhlovodikového Fetézce
(metoda C, C, ).

Pro extrakci je na vybér mnoho normovanych
metod. V nésledujicim konkrétnim experimen-
tu byla pouZita metoda extrakce pomoci cy-
klohexanu. Konkrétné 500 ml vzorku vody
bylo okyseleno kyselinou chlorovodikovou
a extrahovano 15 ml cyklohexanu (99,9 % pro
spektroskopické pouziti). Poté jsou odebrany
3 alikvoty rozpoustédla do 50 ml zkumavek
a odpareny pomoci proudu dusiku na konecny
objem 0,5 ml. Zakoncentrovany vzorek byl
pak zméfen pomoci pfisluSenstvi DialPath
s délkou optické drahy 1000 um (ve tfech
jednoduchych krocich viz Obrazek 5). Poza-
di bylo zméreno proti Cistému cyklohexanu.
Parametry méreni jsou uvedeny v Tabulce 3.

Instrument Agilent Cary 630
MicroLab Source Ceramic
L e Sampling 1000 pm DialPath™
Optics ZnSe
Detector DTGS
Scans 128
Resolution 4cm’
Tabulka 3

Obrazek 7
Software Microlab PC

Parametry méreni

Sada standardu pfipravena z roztoku hexade-
kanu a izooktanu s koncentracemi uvedenymi
v Tabulce 4 byla zmérena za stejnych instru-
mentéalnich podminek. Vyjadifené koncentrace
se vztahuji pfimo ke koncentraci uhlovodik{
v 500 ml vzorku vody.



Spektra v§ech standard( jsou shrnuta v Ob-
razku 8. Pik pri 1380 cm™ odpovida methylové
skupiné a pfimo koreluje s koncentraci uhlo-
vodika. Vzhledem k cyklické strukture cyk-
lohexanu a nepfitomnosti methylové skupiny
neni tento pik rozpoustédlem nijak ovlivnén.
Plocha piku byla mérena mezi 1372 a 1386
cm™ a baseline mezi 1352 a 1412 cm, jak je
vidét na Obrazku 9.

Realné vzorky pak byly méreny, jak bylo po-
psano vyse, a hodnoty byly odecitany z kali-
brac¢ni krivky. Vysledkem byla celkovd suma
uhlovodikd, olejli a maziv, pokud jsou pritom-
né. Pokud je tfeba stanovit pouze samotné
uhlovodiky, pak je nutné extrahovany vzorek
precistit na fluorosilové koloné.
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Tedy pouzitim tohoto postupu a Cary 630 Dial-
Path muaZete velmi rychle a snadno obdrzZet
vysledky analyzy uhlovodik( ve vodach. Tento
pfistup vykazuje srovnatelnou citlivost jako
klasické FTIR metody pouzivajici chlorovana
a fluorovana rozpoustédla. Vzhledem k nizsi
hustoté cyklohexanu v porovnani s vodou je
mozné provadét extrakci pfimo ve vzorkovaci
nadobé a neni tfeba extrakénich nalevek a je
i dosazeno lepsi opakovatelnosti, kdy RSD
se pohybuje pod hodnotou 3 %.
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F2std 165.000
Astd 13200.000
Bstd 6600.000
Cstd 3300.000
Dstd 1320.000
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astd 13200.000
b std 6600.000
c std 3300.000
d std 1320.000
e std 660.000
fstd 330.000
12 std 165.000
zero std 0.000
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Tabulka 4
Koncentrace standardl uhlovodik

Obrazek 8
Integraéni parametry methylové
skupiny

Obrazek 9
Methylovy pik vSech standardl
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Maximalni produktivita a robustnost
pri ICP-MS analyze vzorku

se slozitou matrici s vyuzitim
pokrocilého systému diskrétniho
vzorkovani - Agilent ISIS 3

Kompletni analyza vzorki dle EPA 6020A
za méné nez 90 sekund

Uvod

S vyvojem kolizné reakénich cel a s tim spo-
jenou moznosti snadné analyzy i komplex-
néjSich vzorkl s vyuZitim pouze helia jako
kolizniho plynu a pfedstavenim modulu pro
moznost automatického Fedéni aerosolu pred
vstupem do torche se stala analyza i velice
sloZitych matric, jako jsou pudy nebo kaly,
rutinni zaleZitosti'. V posledni dobé se ale
ve vétsiné nejen komerénich laboratofi zvySu-
je tlak také na ekonomiku provozu a tim také
efektivitu vyuZzivani analytické instrumentace
— schopnost analyzovat maximalni mnozstvi
vzork({, minimalizovat mnoZstvi spotifebniho
materialu, nutné adrzby a tim i potfeby sys-
tém odstavit. Zaroven je ale nutné zajistit,
Ze kvalita namérenych vysledki nebo jedno-
duchost obsluhy nebude témito potfebami
nijak ovlivnéna. Aby byla spole€nost Agilent
Technologies schopna veskeré tyto nelehké
pozZadavky splnit, vyvinula a optimalizovala
novou generaci systému pro moznost dis-
krétniho vzorkovani (tzv. Integrated Sample
Introduction System, ISIS 3), ktery uZivatelim
vSech ICP-MS systému Agilent Technologies
(7800, 7900, 8900) umoziuje rychlé davkova-
ni vzork( prinasejici nékolik zadsadnich vyhod.
Kombinaci unikatnich mozZnosti ICP-MS sys-
tému Agilent Technologies, jako jsou systém
ISIS 3 pro diskrétni vzorkovani, moznost fe-
déni aerosolu pred vstupem do torche pomoci
moduld HMI/UHMI (High Matrix Introduc-
tion) a efektivni odstranovani interferenci
pomoci jiz 4. generace kolizné reakéni cely
vyuZivajici pouze kolizni plyn helium vznika
rychly a robustni systém umoznujici rutinni
a spolehlivou analyzu i velice problematickych
a komplexnich vzorku, jakymi jsou pldy, kaly,
i napriklad biologické matrice jako pIna krev,
nefedéna moc i dalsi velice komplexni matrice
z oblasti analyzy potravin.

V této publikaci si ukdzeme a potvrdime
na redlnych vzorcich mérenych v aplikac-
nich laboratofrich, ale také vzorcich mérenych
v rutinnich laboratorich v CR vyhody kombina-
ce diskrétniho vzorkovani, UHMI modult pro
fedéni aerosolu a ,,he* médu pro odstranovani

interferenci pro dosaZzeni maximalni mozné
produktivity, robustnosti, dlouhodobé stability
a kvality vysledka.

V béZnych nejen environmentalnich laborato-
fich jsou pro Uspésné provozovani analytické
instrumentace dulezZité nasledujici faktory:

+  Spravnost (jak se nas vysledek odchyluje
od skutecné hodnoty - je tedy spravny?)

+ Presnost (jaka je reprodukovatelnost celé
analyzy?)

+  SpInéni norem a predpist (bude vysledek
dale hodnocen, kontrolovan?)

+  Naklady (kolik bude ve finale cela analyza
stat?)

Vzhledem k rostoucimu tlaku pfedevsim
na produktivitu, jakozto kliC¢ovy parametr
pro vypocet celkovych naklad( na analyzu, je
ziejmé, Ze rychlejsi analyza vzorku pfi soucas-
ném dosazZeni potifebnych deteké&nich limitl je
jednim z primarnich cild dneSnich kapacitné
velmi vytiZzenych laboratofi. Diky rychlému
prepinani méficich médl v kolizné-reakeni
cele je mozné pouziti diskrétniho vzorkovani
pro optimalni méreni jak prvku trpicich inter-
ferencemi, tak prvku, které jsou méreny velice
lehce. Vysoka citlivost detektord ICP-MS
systému Agilent Technologies dovoluje také
pouZiti velice kratkych integracnich ¢asu bez
zasadniho vlivu.

Instrumentace

Davkovaci systém ISIS 3 funguje na velice
jednoduchém principu diskrétniho vzor-
kovani pres davkovaci smycku. Ta ma dvé
pozice — plnici a davkovaci, mezi kterymi
se automaticky prepina pomoci ventilu. Smycka
se v plnici pozici velice rychle proplachne
a naplni vzorkem z autosampleru, zatimco
se do zmlZzovace ICP-MS plynule nasava po-
mocny roztok a vnitfni standard. Po naplnéni
smycCky vzorkem se ventil automaticky pre-
pne do pozice davkovani a smycka se zacne
plynule vyplachovat v protisméru pomocnym
roztokem do zmlZzovace ICP-MS spolecné
s vnitfnim standardem. Sou€asné s davkova-
nim vzorku ze smycky se naprosto nezavisle
proplachuje vzorkovaci kapilara autosampleru
do odpadu.



Plnéni smy¢ky vzorkem v plnici pozici
a proplach kapilary v davkovaci pozici ven-
tilu jsou zajiStovany velmi rychlou externi
pistovou pumpou umisténou az na konci
celého systému, takZe je vyloucena jakakoliv
kontaminace standardnich roztokl a vzorku
mezi sebou ¢i od proplachovacich roztoku.
V ovladacim software je navic mozné nastavit
pestré oplachové schéma skladajici se az ze
3 riznych oplachovych pozic, které muaze
probihat jizZ béhem méreni vzorku.

Davkovaci smycka ma obvykle kapacitu 1000
ul, coz je vice néz dostatecny objem pro me-
feni 30 izotopl ve 3 replikdch ve dvou mo-
dech kolizni cely i s objemem vzorku nutnym
pro stabilizaci pfed méfenim. Objem smycky

je nicméné vhodné upravit na miru danému
poctu prvkda a méficich modU. Takovou op-
timalizaci je mozné docilit vyznamné aspory
spotreby vzorku a také Casu plnéni smycky.
Za zminku stoji také pfidavny ventil ve vétvi
vnitfniho standardu, ktery automaticky prepi-
na nasavani ladiciho roztoku béhem ladéni Ci
generovani ladiciho roztoku a nasavani vnitf-
niho standardu béhem méreni sekvence. Tato
automatizace vyrazné usnadiuje manipulaci
s ladicim roztokem a vnitfnim standardem
a zaroven zajistuje dostatecny vyplach a sta-
bilizaci pfi prepinani mezi roztoky navzajem.
Schéma davkovaciho systému ISIS 3 v obou
pozicich je uvedeno na Obrazku 1.
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Cislovka 3 v nazvu davkovaciho systému na-
povid4, Ze se jednd jiz o treti generaci tako-
vého zafizeni. Nejvéts§im vylepSenim oproti
predchozi verzi je pouziti vysokorychlostni
externi pistové pumpy pro plnéni smy¢&ky
a proplachy kapilar a také zkraceni cesty
vzorku mezi davkovacim ventilem a zmlzo-
vacem na Uplné minimum. Tato konstrukéni
opatfeni vedou k bezkonkuren€nimu sniZzeni
celkového €asu potifebného na proplach ka-
pilar davkovaciho systému po predchozim
vzorku, proplach smy€ky a naséati a stabilizaci
nového vzorku pred dal§im méfenim na méné
nez 30 sekund, a to i v pfipadé méFeni vzorku
s nezanedbatelnym obsahem soli a dalSich
matri¢nich komponent.

Rozpis parametra davkovaciho zafizeni ISIS 3
pro jeden typicky cyklus naplnéni smycky,
stabilizace, méfeni a proplachu je uveden
v Tabulce 1. Kroky ,,Sample load“ a ,,Stabilize”
predchazeji samotnému méreni vzorku, dale
nasleduji kroky proplach(i kapilar béhem mé-
feni vzorku ,,Probe rinse“, ,Rinse 1“ a ,,Rinse
2“, a celé schéma uzaviraji oplachy davkovaci
smycky ,,Loop probe wash* a ,,Loop wash*.
Hodnoty ve sloupecku ,, Time* znaci délku
trvani kazdého kroku v sekundach, hodnoty
ve sloupecku ,,Uptake pump speed” znacCi
rychlost otacek vysokorychlostni externi pum-
py pro kazdy cyklus s tim, Ze hodnota 100%

odpovida prutoku pfiblizné 100 ml/min.

Z tabulky Ize vycist, Ze Cas pro vstup vzorku
z autosampleru a jeho stabilizaci je stlacen
na pouhych 27 sekund. Proplachy kapilar
probihaji béhem méfeni, proto s nimi vibec
v Casovém schématu nemusime pocitat. Po
domeéreni vzorku nasleduje oplach smycky v
trvani celkem 20 sekund. Pri¢tenim celkové
doby akvizice signalu, v této studii rovnych 41
sekund, ziskame vysledny Cas potfebny pro
analyzu jednoho vzorku dosahuijici bezkonku-
rencnich 88 sekund.

Casovy zaznam signalu ukazkového izoto-
pu béhem jednoho cyklu davkovani vzorku,
stabilizace, méreni a vyplachu je uveden
na Obréazku 2.
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Obrazek 1

Schéma davkovaciho systému
ISIS 3 v pozicich plnéni (Load)
a davkovani (Inject)
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Tabulka 1
Parametry davkovaciho zarizeni
ISIS 3 v jednom méficim cyklu

Obrazek 2
Casovy zaznam signalu béhem
jednoho cyklu méreni

ISIS 3-DS Parameters

Loop volume 1000 pl
Time gg;zze Pump Timing

Sample load 20 sec 28 % pre-run
Stabilize 7 sec 5% pre-run
Probe rinse 23 sec 5% acquisition
Probe rinse 1 8 sec 80 % acquisition
Probe rinse 2 10 sec 5% acquisition
Sr%tli;;n\:lalsoﬁ P 9 sec 50 % post-run
vovgzi:nal loop 1 sec 5% post-run

3000000

Rep 1 Rep2 !

2000000 ’

1000000

40
Time (sec)

o
Inject
—n----@. f—

1 cycle time

Vysledky

Predmétem popisované studie bylo ovéreni
presnosti, spravnosti a dlouhodobé stability
méreni sekvence typickych environmentalnich
vzorkl na systému ICP-MS 7900 osazeném
davkovacim modulem ISIS 3 a zfedovacim
systémem v plynné fazi UHMI a déle stanoveni
prostupnosti systému, tedy poctu vzorkd,
které je mozné za hodinu zméfit. V sekvenci
byly postupné méreny kalibraéni standardy,
ovéreni kalibrace pomoci rozotd ICV a CCV,
nezavislé roztoky QC v souladu se specifika-
cemi metody dle regulace EPA 6020 a blok
vzorkl obsahujici certifikované referencéni
materialy vod, pid a sedimentd a spikované
vzorky. Blok vzorkl se periodicky opakoval
s tim, Ze po kazdych 10 méFenich byl auto-
maticky zméfen blok vySe popsanych kont-
rolnich roztokl. Méreni celé sekvence zabralo
9 hodin a 35 minut a za tuto dobu bylo celkem

Load
f—

Inject
—

60 80 100 120

naméreno 383 analyz. To odpovida v priméru
bezmala 40 analyzdm za hodinu. Kalibra¢ni
standardy byly pfipraveny ve smési 1% HNO,
a 0.5 % HCIl a byly mérené pouze na zacatku
celé sekvence bez nutnosti kalibrace a pouziti
funkce reslope kalibracnim standardem.

Tabulka 3 shrnuje 30 detekéni limity vypo-
¢tené z vysledkl 10 opakovani ICV roztoku
niho standardu (0.01 ppb pro rtut, 0.1 ppb
pro stopové prvky, 10 ppb pro makroprvky).
Berylium se méfilo v ,,no gas“ médu a vSechny
ostatni prvky v koliznim ,,he“ médu. Integracni
Casy byly nastavené co nejkratsSi s ohledem
na dosaZeni co nejkratSiho akvizi¢niho ¢asu.
Tomuto kritériu odpovidaji i vypoctené de-
tekéni limity, které by s delSimi integracnimi
Casy jisté klesly k niz§im hodnotam. Nicméné
dosazené limity jsou vice nez dostacujici pro
potieby environmentalnich vzork.



Isotope/
Element

9 Be
23 Na
24 Mg
27 Al
39K
44 Ca
51V
52 Cr
55 Mn
56 Fe
59 Co
60 Ni
63 Cu
66 Zn
75 As
718 Se
95 Mo
107 Ag
111 Cd
121 Sbh
137 Ba
201 Hg
205 TI
208 Pb
232 Th
238 U

Cell Mode

No gas
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He
He

Integration
Time (s)

0.5
0.1
0.1
05
0.1
0.2
0.3
0.3
0.3
0.3
0.3
0.3
0.3
0.3
1.0
2.0
0.3
0.3
0.3
0.3
0.3
2.0
0.3
0.3 (0.1x3)*
0.1
0.1

3 sigma MDL
(ppb)

0.015
2.1
0.87
0.22
3.9
5.4
0.020
0.020
0.033
0.23
0.014
0.022
0.009
0.055
0.022
0.20
0.016
0.010
0.027
0.023
0.031
0.007
0.006
0.016
0.007
0.008
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Tabulka 3

30 detekeni limity vypoctené z
vysledkd 10 opakovani ICV roztoku
na koncentracni Grovni nejnizsiho
kalibraéniho standardu.

“Pb se méfi na tfech izotopech

s nejvysSim zastoupenim 206, 207
a 208 a vysledek je vyhodnocen
jako jejich soucet.
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LLICV ICV

Eg::::ﬁt/ LLICV (ppb) Recovery ICV (ppb) Recovery
(%) (%)
9 Be 0.1 96 50 101
23 Na 50 95 5,000 100
24 Mg 10 103 5,000 101
27 Al 10 94 50 101
39K 50 102 5,000 101
44 Ca 50 118 5,000 103
51V 0.1 99 50 100
52 Cr 0.5 100 50 102
55 Mn 0.5 104 50 101
56 Fe 10 97 5,000 100
59 Co 0.1 98 50 102
60 Ni 0.1 87 50 102
63 Cu 0.1 100 50 102
66 Zn 0.5 105 50 101
75 As 0.1 103 50 102
18 Se 1.0 115 50 100
95 Mo 0.1 92 50 101
107 Ag 0.1 105 50 103
111 Cd 0.1 103 50 101
121 Sb 0.1 110 50 100
137 Ba 0.1 99 50 100
201 Hg 0.1 126 1 105
205 Tl 0.1 108 50 102
208 Pb 0.5 102 50 100
Tabulka 4 232 Th 0.1 106 50 102
Efg\(/ar:ﬁ:?/er:;g:: E‘éit;rfsztﬁﬁ”ne 238 U 0.1 107 50 101

po kalibraci



Soucasna verze metody EPA 6020 (02/2007)
pozaduje vyhodnoceni vytézZnosti kontrolniho
roztoku o nizké koncentraci ihned po kalibrac-
ni sadé (LLICV - Low Level Initial Calibration
Verification). Ten by mél mit koncentrace prv-
ki radové na Urovni mezi stanoveni metody
s tim, Ze by se namérené hodnoty nemély
odchylit o vice nez = 30 %. Obdobné je defi-
novan kontrolni roztok po kalibraci (ICV - /ni-
tial Calibration Verification) s koncentracemi
prvkl kolem poloviny kalibraéniho rozsahu
a doporuc¢enou maximalni odchylkou + 10%.

V Tabulce 4 jsou uvedené koncentrace a vy-
téZnosti roztokud LLICV a ICV mérené bezpro-
stfedné po kalibraci. Zadny z prvk mérenych
v LLICV &i v ICV neprekrocil 30% respektive
10% limit, pFestoZe tyto roztoky byly mérené
ihned po kalibraénich standardech s nejvyssi-
mi koncentracemi. Vysledky tak velmi dobre
demonstruji vynikajici proplachovaci schop-
nosti davkovaciho systému ISIS 3 dosazené
jiz béhem 20 sekund trvajiciho vyplachu.

Stejny roztok jako ICV byl pak méFen periodic-
ky po odméreni kazdych 10 realnych vzorku
a oznacen jako priib&Zzné ovéreni kalibrace
(CCV - Continuing Calibration Verification)

se stejnou maximalni odchylkou +10 %. VSech-
ny prvky svou vytéznosti spadaly do doporu-
¢eného limitu 90-110 %. Ojedinéla prekroceni
jsou vidét pouze u sodiku, hliniku a hof¢iku
a byla zplsobena kontaminaci z predeslé-
ho vzorku, ktery svym obsahem prekracoval
kalibracni rozsah. Vytéznosti méreni prvkua
v CCV roztocich v prabéhu celé sekvence
jsou znazornéné na Obrazku 5.

DuleZitym parametrem pro posouzeni
robustnosti a stability metody je vytéZnost
internich standardd. Ta béhem celé sekven-
ce dosahovala témér idealnich profilG kolem
100 % vytéznosti, coz dokazuje, Ze nedochazelo
k zadnému poklesu citlivosti vlivem zanaseni
oblasti interface a iontové optiky matriénimi
komponenty ze vzorkd. BEéhem celé sekvence

pokles nebo vykyv vytéZznosti internich stan-
dardd, a to ani po kalibraci, coZ opét dokazuje
vybornou robustnost a matricovou toleranci
systému ICP-MS 7900 osazeného modulem
pro online zfedovani v plynné fazi UHMI. Graf
vytéZnosti internich standardl je znazornén
na Obrazku 6.
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fedéni v plynné fazi UHMI jako v popisova-
né studii byl instalovan napfiklad v laboratofri
Povodi Ohre s.p. v Teplicich v ¢ervnu 2017
jako nahrada za dfive pouzivany starsi systém
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Obrazek 5
Graf vytéznosti CCV vzorkd béhem
celé sekvence

Obrazek 6
Graf vytéZnosti internich standardu
v prabéhu celé sekvence
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Obrazek 7
ICP-MS 7900 s ISIS 3 a UHMI
Povodi Ohte v Teplicich

ICP-MS 7500ce Agilent Technologies.
Systém je vyuZivan zejména pro méreni prvka
ve vzorcich povrchovych vod a vyjimeéné
odpadnich vod a plid. Na pracovisti byla za-
vedena vySe popsana metoda stanoveni prvki
v environmentalnich matricich na ICP-MS.
S drobnymi Gpravami rozsahu mérenych
prvkd, integracnich ¢asl a zpUsobu nasta-
veni detektoru dosahuje celkovy ¢as méreni
90 sekund, s prictenim ¢asl na plnéni smycky
a stabilizaci a zavére¢né proplachy celkem
na jeden vzorek pripadaji necelé 2 minuty.
Pouziti dadvkovaciho modulu ISIS 3 s novym
modelem ICP-MS 7900 pfineslo zkraceni Casu
potifebného pro manipulaci a méreni jednoho
vzorku na méné nez polovinu v porovnani
s modelem 7500ce, coZ v objemu mérenych
vzorku v laboratofi znamena vyrazné urych-
leni a usnadnéni prace ruku v ruce jdouci
s Usporou provoznich nakladl nejen za spo-
tfebovany argon.

Na systému v dobé pfipravy této publikace
probihala testovaci méfeni a pfipravy na vali-
daci metody. Predbé&zné vykonnostni parame-
try vS8ak hravé spliuji legislativni poZadavky
na méreni obsah prvkl v pitnych a povrcho-
vych vodach.

Na Obrazku 7 je systém ICP-MS 7900 s ISIS 3
a UHMI instalovany v laboratofi Povodi Ohre
s.p. v Teplicich.

T

Zaver

Tato studie nam tedy potvrzuje, Ze s pouzitim
modernich technologii je mozné analyzovat
také dlouhé sekvence komplexnich vysoce
zasolenych vzorkd, a to s vysokou presnosti
a spravnosti analyzy a vynikajici dlouhodobou
stabilitou. Toho bylo dosazeno predevsim diky
kombinaci modul ISIS 3 pro diskrétni vzor-
kovani, pouziti HMI pro robustni a stabilni
plasma a efektivniho fungovani ,,he“ médu
pro odstranovani polyatomickych interferenci.

ISIS 3 tedy pro veskeré ICP-MS systémy
Agilent Technologies pFinasi:

«  MozZnost vyuZiti konstantniho pritoku pro
zmlZovani vzorku, a tak eliminaci potre-
by stabilizace po standardnim rychlém
nasavani vzork(, cozZ zkracuje ¢as analyzy
az o 1 minutu.

+ ISIS 3 zcela oddéluje vétev nasavani vzor-
ki a vétev pro jeho analyzu a systém tak
mUzZe byt nezavisle proplachovan jesté
v prilb&hu samotné analyzy vzorkd. Uspo-

ra Casu se tak opét blizi 1 minuté.

+ ISIS 3 umoziuje davkovani vzorkl
v mnoZstvi potfebném pouze pro samot-
né méreni/sbér dat. Ve zbylém Case je
do systému pfivadén pouze Cisty nosny
roztok/blank. Celkové mnozstvi vzorku,
ktery se do samotného ICP-MS systému
dostane je tak 3-5x nizsi a snizuji se tak
dramaticky pozadavky na udrzbu a ¢isténi
systému.

« ISIS 3 diky automatickému selekénimu
ventilu pro ladici roztok a roztok internich
standardu pIné automatizuje cely proces
analyzy od samotné optimalizace/ladéni,
méfeni aZz po vyhodnoceni vysledkl bez
nutnosti manualniho zasahu operatora.

+  Rychly proplach systému je mozné také
diky optimalizovanému umistnéni davko-
vaciho ventilu modulu ISIS 3, zmlZovace
a HMI modulu, coz zkracuje ¢as propla-
chu.

+  Vyuziti HMI/UHMI pro automatickeé, pres-
né a reprodukovatelné Fedéni aerosolu
pred vstupem do samotné torche snizuje
celkové mnozstvi jak samotného vzorku,
tak nosného roztoku vstupuijici do plasma-
tu. Plasma je tak stabilnéjsi, robustné;jsi
a eliminuje nakladné potreby pfipadného
premérovani vzorkud nesplnujicich kritéria
kontroly kvality a celkové také naroky
na CiSténi a udrzbu.

+ Rychla kolizné-reakéni cela umoznuje
pouziti univerzalniho heliového médu
a citlivého ,,no gas“ médu spole¢né se
systémem disktrétniho vzorkovani a tak
optimalizaci podminek méreni nezavislé
na komplexnosti vzorku a bez readlného
dopadu na celkovy ¢as analyzy.

Celkové je tak provozovani ICP-MS systému
jednodussi, prachodnost vzork(/produktivita
vyrazné vyssi a zlepSila se také dlouhodoba
stabilita systému.

lvo Novotny
ivo.novotny@hpst.cz

Martin Juricek
martin.juricek@hpst.cz
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Komplexni reseni pro patologické
laboratore

HPST je nyni autorizovanym distributo- expertiza v oblasti tkafové analyzy pomaha-
rem produktové linie Dako od Agilentu. ji diagnostickym i vyzkumnym laboratofim
Dako je synonymem pro protilatky, reagen- ~ urcovat rakovinova onemocnéni a determi-
cie a instrumenty nejvy3si kvality. Nejenom  Novat jejich nejefektivnéjsi léCbu.

Dako produkty a instrumenty, ale i dlouholeta

FISH Test request
in LIS

Yy

Instrument
connectivity

Obrazek 1
Dako excelence: Hematoxylin
+ Eosin, IHC, ISH, Speciélni barveni

Dako OMNIS

O generaci dopredu v IHC a ISH. Paralelni
nebo skupinovy start. Skute¢né reSeni pro
velkokapacitni laboratore.

Obrazek 2

Dako OMNIS - unikatni technologie
,Dynamic Gap Staining“,
nejflexibilngjsi systém na trhu

Obrazek 3
Kontinualni nebo skupinové
vkladani skel
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Obrazek 4

Autostainer Link 48 - obrovska
kapacita, optimalizované Flex
ready-to-use protilatky + EnVision
Flex vizualizace = IHC bez starosti

Obrazek 5

Coverstainer - Optimalizované
protokoly, ready-to-use reagencie
= naprosto konzistentni barveni

Obrazek 6
Coverstainer - 240 skel za hodinu

Obrazek 7
Artisan Link - Skute¢né automati-
zovany proces pro specialni barveni

Obrazek 8
Coverslipper

Obrazek 9
Hybridizér

Autostainer Link 48

Kompaktni pfistroj pro IHC s plné otevienym
systémem pro protilatky i detekci. Paralelni
proces pro IHC a odmaskovani epitopll (HIER)
spolu s adaptabilnimi protokoly a individualnim
nastavenim maximalizuji produktivitu prace.

Coverstainer

Velkokapacitni a robustni pFistroj pro
barveni Hematoxylinem a Eosinem Vam umoz-
ni maximalizovat kvalitu barveni a produktivitu.
Automatizovany proces zacinajici zapecenim
konci zamontovanim krycich skel.

Artisan Link Pro

Excelentni kvalita vystupu a Siroké menu
specialniho barveni.

Coverslipper
Kompaktni a rychly montovac krycich skel.

Hybridizér
FISH a CISH bez starosti, co-denaturace

a hybridizace redukuje manualni kroky a zvy-
Suje produktivitu ISH procedur.

Alena Rego
alena.rego@hpst.cz

Radka Cernochova
radka.cernochova@hpst.cz




TEORIE, PRAXE A UDRZBA:
HPLC - Vysokoucinna kapalinova
chromatografie — zaklady a principy

Jedna se o separacni a sou€asné analytickou
techniku, kterd slouzi k oddéleni jednotli-
vych sloZek vzorku na zékladé jejich povahy
a k nasledné identifikaci a kvantifikaci. Pro
separaci se vyuziva distribuce latek mezi dvé
faze, mobilni/pohyblivou a stacionarni/nepo-
hyblivou.

Z hlediska fyzikalné-chemického principu
déleni miZeme kapalinovu chromatografii
rozdélit na:

+ adsorpcni chromatografii - k separaci
dochazi v dusledku specifickych interak-
ci latek se stacionarni fazi tvorfenou pev-
nymi, nemodifikovanymi ¢asticemi

+ rozdélovaci chromatografii - latky jsou
zachytavany v kapalné stacionarni fazi,
ktera je nanesenéa na pevném nosici

+ iontové-vyménnou chromatografii
- slouzi k separaci iontd na stacionarni
fazi, kterym je nosi¢ s navazanymi nabi-
tymi funk&nimi skupinami

+ gelovou (permeacni) chromatografii
- kdy dochazi k déleni latek na zakla-
dé velikosti Castic, které se zachytavaji
ve stacionarni fazi tvorené gelem s jasné
definovanou velikosti por(

+  afinitni chromatografii — kterd umoznuje
oddéleni pribuznych proteinli z komplex-
ni smési, na zakladé interakce s nosiCem
s imobilizovanymi ligandy

+  specialni chromatografie — chirdini aj.

Obecné se kapalinovy chromatograf sklada z:

+  vysokotlakého €erpadla (pumpy) - slouzi
k transportu mobilni faze

+  zafizeni pro dadvkovani vzorku - automa-
tické nebo manualni

+ chromatografické kolony (stacionarni
faze) — ta muzZe byt v termostatovaném
prostoru

+  detektoru - zaznamenava signal, ktery je
dan rozdilem mezi prichodem ¢isté mo-
bilni faze a mobilni fazi obsahujici eluo-
vanou slozku (vzorek)

+  také muzZe obsahovat fadu obmén - dalsi

detektor i pumpu, frakéni kolektor, sou-
stavu ventil( apod.

Smyslem tohoto ¢lanku je pak vysvétlit tok
mobilni faze systémem HPLC na jedné z nej-
Castéji pouzivanych sestav Agilent Technolo-
gies.

Na Obrazku 1 mlzZete vidét schéma, kde
mobilni faze prochazi kvartérni pumpou,
jejiz soudasti je degasser pro jeji odplynéni
a kterd umoziuje michani az ¢tyf rlznych
rozpous$tédel. K tomuto nizkotlakému micha-
ni dochazi ve smésovacim ventilu (MCGV-
multi channel gradient valve), nasledné pak
mobilni faze proudi do vstupniho ventilu
pred prvnim pistem pumpy. Tento ventil mlize
byt Fizen elektronicky (AIV - active inlet
valve) a nebo pohybem pistu (PIV - passive
inlet valve). Prvnim pistem je pak mobilni
faze tlaCena do vystupniho ventilu (out-
let valve) a na tlumié raza (damper), jehoz
soucasti je i tlakovy senzor. Pres druhy pist
proudi mobilni faze do promyvaciho venti-
lu (purge valve), ktery ji pousti bud’ do od-
padu a promyva se pouze pumpa a nebo dal
do zbytku sestavy. Pokud je promyvaci ventil
zavreny, jde mobilni faze kapilarou do dav-
kovaciho ventilu autosampleru. Nedocha-
zi-li v dané chvili k nastfiku vzorku, proudi
tato faze skrz davkovaci zarizeni, smycku,
jehlu a sedylko zpét do davkovaciho ventilu.
To je hlavni vyhoda automatickych sampler(
firmy Agilent Technologies, Ze vnitini &asti,
potifebné pro nadavkovani vzorku, jsou neu-
stale promyvany mobilni fazi a tim se snizuje
moznost prfenosu analytd z jednoho vzorku
do druhého. Z autosampleru proudi mobil-
ni fdze na chromatografickou kolonu, kde
po nadavkovani vzorku dochazi k separaci
jednotlivych slozek vzorku, které jsou dale
unadSeny do detektoru diodového pole
(DAD). Detekce téchto slozek v DAD je pak
dana absorbanci paprsku svétla konkrétni
vinové délky pfi prichodu analytickou celou,
kterou také prochéazi mobilni faze. V chro-
matografickém softwaru pak miZeme rozdil
mezi absorbanci Cisté mobilni faze a absor-
banci mobilni faze s odseparovanou sloZzkou
vzorku pozorovat jako chromatogram. Z cely
detektoru odchazi mobilni faze do odpadu,
prfipadné do frakéniho kolektoru ¢i dalSiho
detektoru.

Spravné pochopeni toku mobilni faze pak
mizZe uzivatelim usnadnit diagnostiku
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Obrazek 1

Schéma toku mobilni faze kapalino-
vym chromatografem s UV detekci

problému, ktery se miZe projevit nestan-
dardném vysokym nebo naopak nizkym
zpétnym tlakem v systému HPLC. Tento tlak
je kontinualné monitorovan tlakovym senzo-
rem a mGzZe byt sledovan v chromatografic-
kém softwaru.

degasser

PIV, AV

smésovaci ventil  MCGV

smycka

tiakovy senzor

vystupni ventil 1 O

vstupni ventil /

Pristi dil servisniho okénka HPLC by mél byt
vénovan jednotlivym typim HPLC/UHPLC
pump, které na nas trh dodava spolecnost
Agilent Technologies.

Jan Adamiec
jan.adamiec@hpst.cz

tlumié razia

promyvaci ventil

davkovaci zafizeni

-
jehla

davkovaci ventil

| sedylko

termostat
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analyticka cela - kazeta

deuteriova lampa
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T aEm

diodové pole

odpad



TEORIE, PRAXE A UDRZBA:
GC - Plynova chromatografie
— zaklady a principy

V tomto Cisle zahajujeme novy serial véno-
vany plynové chromatografii. Serial je uréen
jak pro Uplné zacatecniky, tak i pro uzivate-
le, ktefi s pFistrojem delSi dobu rutinné méri
a chtéji si rozsifit znalosti o této technice.
Postupné se sezndmime s obecnymi zaklady,
které plynova chromatografie vyuZiva. Uka-
Zeme si rlizné techniky nastfiku, typy kolon
a moznosti detekce. A v neposledni fadé pro-
bereme rGzné aspekty vyhodnoceni chroma-
tografickych dat.

Déleni v case

Plynova chromatografie (GC") je jednou
ze separacnich technik, stejné jako destilace
a podobné. Na rozdil od nich, se ale zpravidla
nevyuziva k fyzickému oddéleni jednotlivych
sloZek, ale slouZzi k separaci sloZek v Case.

Toho je docileno tim, Ze odparena smeés (nebo
smés plynd) je vedena do trubice obsahu-
jici material, ktery zadrzuje nékteré slozky
vice nez jiné. Dochazi tak k oddéleni slozek
v Case. Detekci na vystupu je ziskan chroma-
togram (viz Obrazek 1), ve kterém kazdy pik
reprezentuje jinou slozku pavodni smési.
Kazdy chromatograficky pik charakterizu-
je jeho retencni Cas a velikost (vySka nebo
plocha). Retencni Cas je specificky pro riizné
latky a vyuziva se proto pfi identifikaci jed-
notlivych slozek. Velikost piku potom od-
povidd mnozstvi dané latky a da se pouzit
pri kvantifikaci.

' GC je bézné pouzivana zkratka z anglického vyrazu
Gas Chromatography

piky analyt(

:“’ pik rozpoustédia

Hi

° A

q)_

©

©

>

>

[0

©

o,

S
—
cas
Obrazek 1

Typicky chromatogram

Casti chromatografického systému

Sestava pro plynovou chromatografii obsa-
huje:

+ Regulovany zdroj cistého plynu, ktery
tla¢i vzorek skrz plynovy chromatograf.

+ Inlet, kterym se davkuje a ve kterém také
dochazi ke zplynéni kapalnych vzorka.

+  Kolonu, na které dochazi k chromatogra-
fické separaci.

+ Detektor, ktery reaguje na pFitomnost
latek na vystupu z kolony a odezvu pre-
vadi na elektricky signal.

. Ridici poéitaé pro sbér a vyhodnoceni
dat.

Schématicky je systém znazornén na Obraz-
ku 2.

Zdroj plynu
Vzorek—
Kolona

Detektor

Zaznam

Obrazek 2
Chromatograficky systém

Nosny plyn

V plynové chromatografii se vyuzivd plyn
jako zakladni médium, které unasi vzorek
z inletu pres kolonu do detektoru. Nejcas-
téji se pro tyto ucely pouziva helium, dusik,
vodik, pfipadné argon.

Nosny plyn musi byt Cisty. | mald koncent-
race necistot mize nezadoucim zplsobem
reagovat se vzorkem nebo kolonou. V praxi
se to projevi napfiklad vyskytem faleSnych
pikd, sniZzenou citlivosti nebo zvySenim Sumu
detektoru. V krajnim pripadé mize dojit
i k nevratnému poskozeni pfistroje. Proto je
potifeba pouzivat plyny s vysokou Cistotou.
Pripadné lze systém vybavit sorpcnimi tra-
py zachycujicimi vlhkost, uhlovodiky a kyslik.
Typické zapojeni je uvedeno na Obrazku 4.
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Obrazek 4
Zdroj nosného plynu

V praxi se Casto pouzivaji kombinované
trapy, které obsahuji vSechny tfi sorbenty.
U nich je vZdy vyznaceno, jakym smérem
se maji zapojit. Pokud jsou plyny pfivedeny
z centralniho rozvodu, je doporu¢eno umistit
Cistici trapy co nejbliZe k pristroji.

K nastaveni tlaku nosného plynu je potreba
pouzit kvalitni dvoustuprnovy redukéni ventil
s kovovou membranou. Dvoustupiiova regu-
lace nejprve snizi tlak z lahve (az 350 bar)
na zhruba 50 bar a nasledné ve druhém stup-
ni dochéazi k poklesu tlaku na nastavenou
hodnotu. Timto mechanismem je zajiSténa
velice presna a stabilni regulace vystupniho
tlaku. Oproti tomu jednostupriové regulacéni
ventily sniZuji tlak z lahve pfimo na nastave-
nou hodnotu. Vzhledem k velkému tlakové-
mu spadu je takova regulace méné presna,
coZz mize vést ke zvinéni zakladni linie de-
tektoru a posundm retencnich asu.

Levné redukéni ventily jsou zpravidla
vybavené gumovou membranou, skrz kte-
rou mizZe difundovat kyslik a dalSi necistoty
z okoli. Dramaticky se tim sniZuje kvalita nos-
ného plynu. Pro ucely plynové chromatogra-
fie jsou takové ventily naprosto nevhodné.

Inlet

Inlet je ¢ast plynového chromatografu, kte-
ra slouzi k preneseni zplynéného vzorku
do proudu nosného plynu. Nejcastéji se k to-
muto Gcelu pouziva nastrikovy port pripadné
davkovaci ventil.

Davkovaci ventily vyuzivaji davkovaci smy¢-
ku, ktera se nejprve naplni vzorkem a nasled-
né se po prepnuti ventilu cely obsah vyplach-
ne na kolonu. Pomoci ventill Ize davkovat jak
plyny, tak i kapaliny.

Nastfikovym portem miZeme pFes septum
pomoci stfikacky davkovat plynné i kapalné

Hlavni uzavér

vzorky. Za ucelem rychlého zplynéni je inlet
zpravidla vyhfivan. Zakladni princip davkova-
ni je uveden na Obrazku 3. S rGznymi tech-
nikami nastriku a s tim spojenym technickym
feSenim se blize seznamime v nésledujicich
dilech serialu.

VSechny inlety vSak maji jedno spolecné.
Abychom ziskali kvalitni vysledky je potfeba
zajistit tésnost a Cistotu nastfikového por-
tu. V pfipadé netésnosti bude vzorek unikat
ze systému a méreni nebude opakovatelné.
Navic se skrz opotfebené septum nebo Spat-
nou feruli do pfistroje snadno dostane kyslik,
ktery jsme sloZité eliminovali pomoci kvalit-
nich redukénich ventill a Cisticich trapa.

Stfikacka

Septum

Nosny plyn —==
Jehla

—» Kolona

Obrazek 3
Schéma nastrikového portu

Kolona

Na chromatografické koloné dochazi k sepa-
raci jednotlivych slozek. Uzivatelsky je moz-
né do pfistroje namontovat rizné typy kolon
a pristroj tak vyuzit pro riizné typy analyz.
Vzhledem k tomu, Ze déleni sloZek silné
zavisi na teploté, jsou kolony instalovany
v horkovzdusné peci s presné regulovanou
teplotou, viz Obrazek 5.

oo ) € > —— Dvoustupriovy redukéni ventil
Q ?:\
- é —— Uzaviraci ventil
I \
\\ Trap na vihkost
S—apgo———
E (7 " Trap na uhlovodiky
© N\ 08 0—————\
‘© - Trap na kyslik
3 (@ o
E NS Lﬂﬂﬁ':% 4&9:
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O rlznych typech kolon si vice rekneme
v nasledujicich cislech. Nyni jen predesilam,
Ze zejména za vysSich teplot dochazi u fady
kolon k nevratné degeneraci, kterd mize byt
umocnéna pritomnosti kysliku a vody. Proto
je potreba, aby byla kolona pod stalym prato-
kem Cistého nosného plynu.

Kolona

Pec

Obrazek 5
Kolona v peci plynového chromatografu

Detektor

Proud nosného plynu, ktery obsahuje oddé-
lené latky, je z kolony veden do detektoru.
Existuje celd rada detektorl, které se vza-
jemné lisi konstrukci a principy na kterych
funguji. Zakladni funkce je ale u vSech stejna:

+  Pokud detektorem prochazi Cisty nosny
plyn, je generovan stabilni elektricky sig-
nal — zakladni linie.

+  P¥iprichodu sledovanych latek se elekt-
ricky signal zméni — zaznamena se chro-
matograficky pik.

Raznym typlim detektori se budeme véno-
vat pristé. Obecné je vSak potfeba mit na-
paméti, Ze vétSina detektorl obsahuje Cas-
ti ohraté na vysokou teplotu. Pokud se za
téchto podminek dostanou do kontatku s
kyslikem, dochazi k oxidaci jejich povrchu,
coz mUzZe vést k jejich poskozeni nebo trvalé
zmeéneé vlastnosti. Proto je potreba, aby byly
béhem provozu detektory neustale promyva-
ny Cistymi provoznimi plyny.

Zaver

V uvodnim dilu seridlu o plynové chromato-
grafii jsme se seznamily se zdkladnimi €ast-
mi chromatografického systému a ukazali si,
jaky vyznam ma Cistota provoznich plynu.
Pristé si povime vice o technice nastfiku
vzorku, predstavime si faktory, které nastrik
zasadnim zpUsobem ovliviiuji a seznamime
se s riznymi typy inletl. Pokud nechcete
Cekat na dal$i vydani, mizZete se prihlasit
na naSe odborné seminare, kde se o plynové
chromatografii dozvite vic.

Vladimir Navara
vladimir.navara@hpst.cz
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Wasson-ECE DB302:
Dynamic Blender s regulatorem
hmotnostniho prutoku

Schopnost vytvéret a spolehlivé reprodukovat
kalibra¢ni krivky je zakladem dlvéryhodnos-
ti chemické analyzy; bez ni namérena data
postradaji vyznam. Abychom mohli vygene-
rovanou kalibragni kfivku pokladat za vérohod-
nou, je nutné provést méreni s jednim &i vice
kalibraénimi standardy o znamé koncentra-
ci. V pfipadé analyzy plynd mohou kalibraéni
standardy zabirat mnoho mista, byvaiji velmi
drahé a navic u stopovych koncentraci slozek
nepfesné v dusledku moznych chemickych
interakci. Dynamicky sméSova¢ (Dynamic
Blender) Wasson-ECE s reguladtorem hmot-
nostniho pratoku (Mass Flow Controller, MFC)
(Obrazek 1) tyto nedostatky eliminuje tim, Ze
uZivateli umozZnuje reprodukovatelné provadét
vicebodovou kalibraci z jediného certifikova-
ného kalibraéniho standardu. Pomoci Blen-
deru je mozné redit dany kalibra¢ni standard
s nejvySSi koncentraci, ktery predstavuje horni
bod pozadované kalibraéni kfivky, a to kontro-
lovanym a opakovatelnym zplGsobem. Vzorek

Technické udaje:

je nasledné veden do plynového chromato-
grafu vyhfivanym spojenim, které zabranuje
kondenzaci a zaru€uje jeho homogenitu.

Vyhody pouziti jediného standardu

PouZiti jedné tlakové lahve se standardem pro
v8echny poZadované body kalibraéni kfivky
ma celou fadu vyhod. Z analytického hlediska
je u méreni na shodném vzorku redukovana
chyba zplsobena odliSnostmi ve sloZeni vzor-
ku pochazejiciho z riznych zdroju. Logisticky
a administrativné je také jednodussi objedna-
vat, koordinovat pfepravu €i inventarizovat
pouze jedinou polozku misto nékolika. Navic
je samozrejmé uSetifeno misto, které by bylo
zabrano tlakovymi lahvemi se standardy pro
zbylé kalibra¢ni body. Nakonec je vhodné
zminit i finan¢ni hledisko, nebot na nakup
a pouziti jediného standardu je pfi zachova-
ni stejné funkcionality nutné vynalozit méné
finanénich prostredk.

Predprogramované fedici plyny:
Uzivatelsky nastavitelné fedici plyny:
Pracovni rozsah redéni:

Maximalni tlak fediciho plynu:

Maximalni teplota:
Rozsah MFC:
PFipojeni:

Filtrace:

Povrchova uprava pro styk se vzorkem:

Pracovni napéti:

Rozméry:

Hmotnost:

PFiblizné 100 gistych plyn(i a smési
Pamét pro 20 smési

>2 fady

<7 barl (kontrolovano na netésnosti

do 7 bar()
150°C (ovérena funkce pristroje)

10 — 500 ml/min

1/8” Swagelok™: odtok a Fedici vstup
1/16” Swagelok™: vstup vzorku

7 ym in-line filtr (inertizovany)

Inertizace Sulfinert® pro praci se vzorky
obsahujicimi stopova mnozstvi reaktivnich
latek (sirné, kyslikaté, atd.)"

120 az 240 VAC

3.6”Vx87"Hx94” 8
9.2cmVx221cmHx23.9cm S

14.5 lbs.
6.6 kg

" Nevhodné pro latky s pH > 8.0. Pro dal$i informace ohledné pouZiti u vzorku s vy$§im pH se informujte u naseho

obchodniho zastupce.
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Obrazek 1
Wasson-ECE Dynamic Blender s regulatorem
hmotnostniho pritoku

Teorie:

Pro vypocet tokll a koncentraci nutnych
k ziskani pozadované smési je pouzit Vzorec 1.

M, = [M.C,I/C,

Vzorec 1

kde:

M, = Celkovy tok Fediciho plynu a vzorku

M, = Tok vzorku (nastavuje uZivatel)

C, = Pocatecni koncentrace plynného vzorku
C, = Vysledna koncentrace smési (zvoli
uzZivatel)

Hodnota M_ musi byt v pracovnim rozsahu
presného pratokomeéru? a vzorek musi byt
regulovan na danou hodnotu. Pro ukazku
vypocCtu pouZijeme nasledujici hodnoty:

M, = 2.0 ml/min
C,=5.0 ppm H,S
C, = 0.05 ppm H,S

M, = [M.C,)/C,

= [2.0 mI/min+5.0 ppm H,S]/0.05 ppm H,S
=200 ml/min

2 Presnost vypoctené koncentrace C, se pfimo odviji

od presnosti méFeni hodnoty M_. Je tedy Z&douci
pouzit pfesny pritokomér (dodano uZivatelem).

Rozdil mezi M, a M_ je pouZit pro vypocet
toku fediciho plynu (M,) ovladaného regu-
latorem MFC:

M, =M, - M,

M, = 200 ml/min - 2.0 mI/min
= 198.0 ml/min

Tento priklad tedy ilustruje fedéni odpovidajici
poklesu koncentrace o dva Fady.

Data:

Na Dynamickém smésovaci Wasson-ECE,
model DB302, ktery je vybaven regulatorem
hmotnostniho pritoku Alicat Scientific™ jsme

provedIi testy linearity a reprodukovatelnosti.
VSechna data v testu byla ziskdna na chro-
matografu Agilent Technologies™ 7890A
v konfiguraci s plamenové ionizacnim detek-
torem (FID) za pouziti software OpenLab CDS
ChemStation.

Linearita redéni

Cista latka: Chemicky &isty ethylen byl fedén
dusikem. Test linearity pracovniho rozsahu
byl postupné proveden na nefedéném vzorku
a v sedmi rliznych nastavenich toku rfediciho
plynu pomoci MFC (Obrazek 2).

Redény standard: Standard 5.7% ethylenu
v dusiku byl Fedén heliem. Test linearity pra-
covniho rozsahu byl opét proveden postupné
na sedmi riznych nastavenich toku fediciho
plynu pomoci MFC (Obrazek 3). Pracovni
rozsah Dynamic blenderu tedy umoznuje
naredéni aZ o vice nez dva rady.

Ethylen v N,
300000
250000 -
2 200000 -
a
© 150000
Q
o
a 100000 -
50000 y = 258030x
R?=0.9999
0 T T T T T
0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0 1,2
Koncentrace ethylenu (mol %)
Obrazek 2

Vysledky linearity chemicky Cistého etylenu fedéného
vN
2

Smés ethylen/N, v He

70
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©
E 30 -
& 20
y=681.19x
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0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10
Koncentrace ethylenu (mol %)
Obrazek 3

Vysledky linearity 5.7% etylenu v N, fedéného He
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Tabulka 1
Opakovatelnost chemicky Cistého
ethylenu fedéného v N,

Opakovatelnost (repeatability) Fedéni

Test linearity pro chemicky Cisty etylen byl
proveden tfikrat a vysledky byly pouzity
pro vypocet opakovatelnosti (Tabulka 1).

Pramérna relativni smérodatna odchylka
pro zméfrena data je pouze 0.5%, pfiemz

stavenim toku Fediciho plynu.

Tok fediciho

: 10 50 100 200 300 400 450

plynu (ml/min)

Ethylen konc. 3179 8595 4499  2.259 1.511 1126 0.9946

(mol %) 30.97 8588 4.445 2255  1.507 1124  0.9945
30.86 8.538 4426  2.238  1.498 1120  0.9932

Pramér (mol %)  31.21 8.574 4457  2.251 1.505 1124 0.9941

Smérodatna

odchylka (SD) 4.2E-03 2.5E-04 31E-04 9.E-05 5.5E-05 2.7E-05 6.6E-06

RSD (%) 1332  0.297 0.698 0403 0.368 0.236  0.066

Volitelne:

Informace o modelech umoziujicich vétsi
zfedéni (prevySujici dva fady) jsou k dispozici
na dotaz.

Pozadavky na vybaveni:

Pritokomér, GC se vzorkovacim ventilem,
standard(y), Fedici plyn

” WASSON-ECE

INSTRUMENTATION

Wasson-ECE Instrumentation je jednou
z prednich svétovych spole¢nosti zabyvajicich
se plynovou chromatografii. Materska spo-
le€nost sidli ve Fort Collins (USA) a dcefina
vyrobni pobocka byla zaloZzena v roce 2015
v Praze. Kromé toho mame stalé obchodni
pobocky v Singapuru, Japonsku a Venezuele,
spolupracujeme s distributory v jednotlivych
zemich po celém svété. Pomahame nasim
zakaznikliim se vSemi aspekty analyzy v ob-
lasti plynové chromatografie od sbéru vzorku
az po servis plynovych chromatografi véetné
technické podpory. NasSe FeSeni jsou zaloZzena
na chromatografech spole¢nosti Agilent Tech-
nologies, které zajistuji dosud nepfekonanou
kvalitu a spolehlivost. Neomezujeme se pouze
na rfeSeni pro laboratore, ale naSe inZenyrska
skupina také navrhuje FeSeni pro projekty,
které vyzaduji analytickou presnost a zaroven

Karel Pajskr
Wasson-ECE CZ s.r.o.
karel_pajskr@wasson-ece.cz

Laboratory
Hardware

inovativni pristupy. Mame k dispozici zku-
Seny multidisciplinarni tym specialistl, ktefi
si dovedou poradit s uchovavanim a transpor-
tem kapalin, analyzami v oblastech s nebez-
pecim vybuchu, extrakci analytl ze vzorka,
mikroreaktory a dalSimi nestandardnimi
pozadavky. Specializujeme se na automati-
zaci pro laboratore a zkuSebni provozy také
na on-line a procesni plynové chromatografy.
NaSe produkty mohou byt projektovany dle
prani zakaznika, coz u standardné distribuo-
vanych zafizeni neni mozné. Mame vice nez
tficet let zkuSenosti se zakazkovymi projekty
plynovych chromatografa takzvané na kli¢
a analytické vysledky garantujeme. Kontak-
tujte nas pro vypracovani Vami potifebného
analytického feSeni a zjistite, jaka je vyhoda
spolupracovat s firmou s mnohaletou zkuse-
nosti v oboru.
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Doktor SureMan, véhlasny vyzkumnik, hleda cestu k srdci krasné prof. SureGirl, kterou se mu nedafi
ziskat. SureGirl chce jako dikaz lasky modrou hvézdu Agilent, kterou se vypravi Dr. SureMan hledat.
Hvézdu vlastni obr Ag a hodla ji vydat jen kdyz dostane 4 magické Sure-predméty. Dr. SureMan
si styska, kde je hledat. PomUZete mu ziskat srdce jeho milé?

SureDesian \RT,

Skupina pro bunéénou a molekularni biologii pomizZe najit FeSeni i Vam.

PiSte na dgg@hpst.cz
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Nechcete jiz délat

imunohistochemii
neprovérenymi
metodikami?

Zkuste ,,Ready To Use“
systémy od Dako-Agilent
a ziskejte jednoznacné
vysledky!

Metodiky nepozadujici Bezpecnost Robustni
nadprirozené pacientt kucharky
schopnosti

Chcete o Ready To Use systémech Dako-Agilent Pathology Solution védét vice?
Piste na ivd@hpst.cz
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Karel Vranovsky
generalni manazer

Tel.: 244 001 231
Mob.: 725 924 019

Zbynék Halbhuber
manazer pro skupinu
genomiky a diagnostiky
Tel.: 244 001 245
Mob.: 607 081918

A

Obchodni tym

Nadézda Jerabkova
manazer obchodu
(HPLC, CE, disoluce)
Tel.: 244 001 242
Mob.: 724 252 914

Alexandr Skala

manazer servisu, servisni
technik (LC/MS)

Tel.: 244 001 243

Mob.: 724 803 434

Jan Kovar
produktovy specialista
(HPLC, CE, disoluce)
Tel.: 244 001 231
Mob.: 607 081917

Jitka Zrostlikova
produktovy specialista
(LC/MS)

Tel.: 244 001 249
Mob.: 606 047 034

lvo Novotny
produktovy specialista
(GC/MSD)

Tel.: 244 001 240
Mob.: 724 309 027

Jan Marek
produktovy specialista
(ICP-MS, MP-AES,
ICP-OES, AAS)

Tel.: 244 001 231
Mob.: 606 050 908

Pavel Svoboda
produktovy specialista
(GC)

Tel.: 273 188 488
Mob.: 731643 168

Martina Hakova
produktovy specialista
(FTIR, UV-Vis-NIR, fluorescence)
Tel.: 244 001 239
Mob.: 730 572 998

Michaela Pluskalova
produktovy specialista
(bunécna biologie)
Tel.: 244 001 245
Mob.: 736 606 878

AleS Merta

produktovy specialista
(genomika a diagnostika)
Tel.: 244 001 245
Mob.: 731 538 641

Michal Jez

produktovy specialista
(genomika a diagnostika)
Tel.: 244 001 245
Mob.: 730 588 591

Alena Rego
produktovy a aplikacni
specialista (Dako)
Tel.: 244 001 236
Mob.: 601328 417

Radka Cernochova
produktovy specialista
(Dako)

Tel.: 244 001 236
Mob.: 732 443 059

Tomas Hron
bioinformatik
(genomika a diagnostika)
Tel.: 244 001 245
Mob.: 605 325 350

Pavel Jakoubek
produktovy specialista
(genomika a diagnostika)
Tel.: 244 001 245
Mob.: 604 901 243

Andrea BareSova
obchodni asistent

Tel.: 244 001 239
Mob.: 732 963 045

Lenka VI€kova
marketingovy specialista

Tel.: 244 001 232
Mob.: 734 268 290
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Aplikacni tym

Ondfrej Lacina
aplikaéni specialista
(LC, LC/MS)

Tel.: 244 001 249
Mob.: 602 600 235

Michal Caplygin
aplikacni specialista
(GC, GC/MS)

Tel.: 244 001 248
Mob.: 725 433 353

Kamila Kalachova
aplikacni specialista
(GC, GC/MS)

Tel.: 244 001 249
Mob.: 730 588 505

Servisni tym

Zbynék Bohacek
aplikacni specialista
(GC, GC/MS)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 724 805 278

Martin Juricek
aplikaéni specialista
(ICP-MS)

Hotline: 725 631 863
Mob.: 724 703 774

Tomas Antl

aplikaéni specialista
(genomika a diagnostika)
Tel.: 244 001 245
Mob.: 735 192 823

Dagmar Lehka
servisni koordinatorka

Tel.: 244 001 237
Mob.: 724 004 993

Michaela Priichova
servisni koordinatorka

Tel.: 244 001 247
Mob.: 727 812 449

Vladimir Navara
servisni technik

(GC, GC/MS)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 724 805 769

Tomas Fojtik

servisni technik (atomo-
va spektroskopie)
Hotline: 725 631863
Mob.: 702 287 862

Milan Soucek
servisni technik

(GC, GC/MS)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 602 651576

Hana Liskova
servisni technik

(GC, GC/MS)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 602 319 689

Jan Adamiec
servisni technik (LC,
LC/MS, CE, UV-Vis,
FTIR)

Hotline: 725 631863
Mob.: 602 261 365

Petr Dusek

servisni technik (LC,
LC/MS)

Hotline: 725 631 863
Mob.: 724 807 189

Radek Kolacny
servisni technik (LC,
CE, UV-Vis, disoluce)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 724 891 356

Rostislav Pantlcek
servisni technik (LC,
automatizace, FTIR)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 725 341292

Vit Peterka

servisni technik (LC,
genomika a diagnostika)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 605 205 892

Rizena Penizkova
servisni technik (genomi-
ka a diagnostika), servisni
smlouvy

Tel.: 244 001 230

Mob.: 724 305 436

Zbynék Bohacek
servisni technik (GC,
GC/MS)

Hotline: 725 631 863
Mob.: 724 805 278

Martin Juricek
servisni technik (atomo-
va spektroskopie)
Hotline: 725 631 863
Mob.: 724703 774

Michal Novotny
softwarovy specialista

Hotline: 725 631 863
Mob.: 724 309 037



Administrativni tym

lvana Vojackova
obchodni referentka

Tel.: 244 001 234
Mob.: 730 553 545

Lucie Bahnikova
obchodni referentka

Tel.: 273 188 402
Mob.: 735 192 822

Monika Swobodova
asistentka

Tel.: 244 001 231
Mob.: 731688 073

Barbara Zahorova
hlavni ucéetni

Tel.: 244 001 241
Mob.: 602 179 746

Leos Franc
ucetni

Tel.: 244 001 241
Mob.: 702 281172

g )
<=

Ludmila Freyova
obchodni referentka

(genomika a diagnostika)

Tel.: 244 001 236
Mob.: 724 105 611

Veronika Janouskova
obchodni asistentka

Tel.: 244 001 236
Mob.: 774 500 722

Tomas Veselka
spravce budovy

a skladnik

Tel.: 244 001 231
Mob.: 702 287 861

o

Eli Krechetau
IT administrator

Tel.: 273 188 401
Mob.: 724 299 522

A
i

Aktualni kontaktni informace naleznete
na www.hpst.cz v sekci Kontakty

[=] %4 =]
Ok

Zadani servisniho pozadavku na www.hpst.cz
v sekci Servisni pozadavek

Distributorem spotiebniho materialu Agilent Technologies je spoleénost LABICOM s.r.o.:

L Labicom

Laboratorni pfisluSenstvi a pfistroje

Ing. Petra Hubena
E-mail: petra.hubena@labicom.cz

Ing. Robert Kukula Tel.: +420 739 031 911

E-mail: robert.kukula@labicom.cz
Tel.: +420 724 807 092 5

Mgr. Iva Chvilickova, Ph.D.
E-mail: iva.chvilickova@labicom.cz
Tel.: +420 731 479 740

LABICOM s.r.o.
VTP UP
Slechtitelt 19

783 71 Olomouc Ing. Jitka Berkova

E-mail: jitka.berkova@labicom.cz
Tel.: +420 602 777 356

Objednavky: objednavky@labicom.cz
Informace: info@labicom.cz

Servis: servis@labicom.cz

Fakturace, Logistika: provoz@]labicom.cz
www.labicom.cz
e-shop.labicom.cz

Mgr. Jana Havelkova
E-mail: jana.havelkova@labicom.cz
Tel.: +420 607 006 300

e Praha 2, 3, 9 > Ing. Robert Kukula
® Praha 4, 5, 6 > Ing. Jitka Berkova
® Praha 1,7, 8, 10 > Ing. Petra Hubena



Nejnov

A4

JSi aplikacni literatura

Atomova spektroskopie

5991-6752EN
5991-8827EN
5991-4821EN
5991-56921EN
5991-8674EN
5991-8675EN
5991-8454EN
5991-8482EN
5990-8175EN
5990-7914EN

5991-8394EN
5991-8335EN
5991-8358EN

Resolution of interferences to enable accurate Hf isotope ratio analysis using ICP-QQQ with MS/MS

Analysis of 10 nm Gold nanoparticles using the Agilent 7800

Ultra fast ICP-OES determination of trace elements in water, as per US EPA 200.7

High throughput, low cost ICP-OES analysis of environmental samples as per US EPA 6010C
Simple and Reliable Soil Analysis using the Agilent 7800 ICP-MS with ISIS 3

Analysis of Trace Metal Impurities in High Purity Hydrochloric Acid Using ICP-QQQ

Fast Analysis of Arsenic Species in Wines using LC-ICP-QQQ

Multi-Element Analysis of Cannabis using the Agilent 7800

Trace elemental analysis of trichlorosilane by Agilent 7700s/7900 ICP-MS

Direct measurement of metallic impurities in 20% ammonium hydroxide by Agilent 7700s/7900
ICP-MS

Determination of Metals in Wort and Beer Samples using the Agilent 5110 ICP-OES
Validating an 7800 ICP-MS for USP <232>/<233> & ICH Q3D/Q2(R1)

Accurate Determination of TiO, Nanoparticles in Complex Matrices using ICP-QQQ

Kapalinova chromatografie a hmotnostni spektrometrie

5991-8767EN
5991-8796EN

5991-8780EN
5991-8830EN
5991-8746EN

5991-8786EN
5991-8667EN
5991-8748EN
5991-8554EN
5991-7804EN
5991-8448EN
5991-8633EN
5991-8212EN
5991-8307EN

5991-7849EN
5991-8312EN
5991-8210EN

5991-8327EN

5991-8084EN
5991-8178EN
5991-8066EN

Sensitive Detection of Trace Organic Contaminants in Water (Ultivo LC/QQQ)

Profiling Glycosylation of Monoclonal Antibodies at Three Levels Using the Agilent 6545XT
AdvanceBio LC/Q-TOF

Analysis of Water Soluble Vitamins on an Agilent InfinityLab Poroshell 120 HILIC-OH5 Column
Rapid Separation of Paraquat and Diquat Using HILIC with LC/MS Detection

Multiclass Residue Analysis of Veterinary Drugs in Pork and Hen Eggs Using an Agilent Ultivo Triple

Quadrupole LC/MS System

Analysis of Antihistaminic Drugs using the Agilent 1260 Infinity Il Prime LC
Software-Assisted Method Development for SFC and UHPLC

Veterinary Drug Analysis in Seafood Tissue (DART-LC/MS/MS)

Application Compendium Supercritical Fluid Chromatography

Screening of Glyphosate-Resistant Genetically Modified Soy Bean and Corn

A Discovery Proteomics Workflow for the Elucidation of Prostate Cancer Biomarkers
In-depth Peptide Mapping with Iterative MS/MS Acquisition on the 6545XT

Agilent OpenLAB CDS MatchCompare for the Comparison of Peptide Mapping Samples

A Forensic Toxicology Method for the Determination of Desomorphine, Heroin, Methadone,
Buprenorphine and Metabolites in Urine using LC/MS QQQ

Agilent LC Method Development Applications Notebook
Comprehensive Food Profiling Combining High Resolution LC/MS and GC/MS Analysis

Cannabinoid Profiling and Quantitation in Hemp Extracts using the Agilent 1290 Infinity 11/6230B
LC/TOF system

Targeted Screening and Quantification of Pesticide Residues in Tobaccos Using the Agilent 6470
Triple Quadrupole LC/MS/MS System

Multiclass Residue Analysis of Veterinary Drugs in Animal Tissues and Eggs
Determination of Perfluorinated Carboxylic Acids in Human Plasma by CE-MS/MS

Study of the Glycosylated Secondary Metabolites in Tea (Camellia Sinensis L.) using
UHPLC/Q-TOF/MS




Plynova chromatografie a hmotnostni spektrometrie

5991-8461EN
5991-8198EN

5991-8499EN

5991-8583EN

5991-8553EN
5991-8374EN

5991-7217EN
5991-7897EN
5991-8330EN

5991-7595EN
5991-8268EN
5991-8267EN
5991-7302EN
5991-7342EN

5991-7973EN
5991-8170EN

5991-8197EN

Poster

Poster

Agilent Intuvo 9000 GC Analyzer for Blood Alcohol Concentration

Analysis of Extractable and Leachable (E&L) Compounds Using a Low-Energy El-Capable
High-Resolution Accurate Mass GC/Q-TOF

Analysis of Terpenes in Cannabis Using the Agilent 7697A/7890B/5977B Headspace GC-MSD
System

A New Approach to the Analysis of Chlorinated Paraffins by Gas Chromatography Quadrupole
Time-of-Flight Mass Spectrometry

Detection of Cannabinoids in Oral Fluid with the Agilent 7010 GC-MS/MS System

Analysis of Organochlorine Pesticide Residues in Whole Milk Using QUEChERS Followed
with Enhanced Matrix Removal-Lipid Cleanup by GC/MS/MS

Determination of Blood Alcohol with Dual Column/Dual FID and the Agilent Intuvo 9000GC
Agilent Intuvo 9000 Gas Chromatographic Analysis of Fusel Oils in Distilled Alcoholic Beverages

Chemometric Methods for the Analysis of Graftage-Related Black Tea Aroma Variation by Solid
Phase Micro-Extraction and Gas Chromatography-Mass Spectrometry

Comparison of Temperature Programmable Split/Splitless and Cool On-Column Inlets

Monitoring VOCs in Stationary Source Emissions Using Sorbent Tubes with Analysis by TD-GC/MS
Monitoring VOCs in Ambient Air Using Sorbent Tubes with Analysis by TD-GC/MS

Accurately Identify and Quantify One Hundred Pesticides in a Single GC Run

Maintaining Sensitivity and Reproducibility with the Agilent JetClean Self-Cleaning lon Source
for Pesticides in Food and Feed

Advantages of Reversed Sandwich Injection for Pesticide Residue Analysis

Screening of Pesticides and Other Contaminants in Food Matrices Using a Novel High-resolution
GC/Q-TOF with a Low-energy-capable El Source

Analysis of Combustion Byproducts on Firefighter Protection Equipment Using a Novel
High-Resolution GC/Q-TOF

Accelerating the Analysis of Ignitable Liquids and Ignitable Liquid Residues on the Agilent
Technologies GCMS 5977B/Intuvo 9000 System

Analysis of explosive materials and explosive residue on contaminated matrices utilizing the Agilent
Technologies GCMS 5977A/ 9000 Intuvo System using hydrogen as a carrier gas

Molekulova spektroskopie

5991-8491EN
5991-8337EN
5991-8359EN
5991-8323EN
5991-8271EN

In-situ Carbon Isotope Ratio Analysis in Water Carbonates using FTIR

Elemental Impurities in Aspirin; Validating USP <233> and ICH Q3D using the 5110 ICP-OES
Comparison of Portable FTIR Techniques for the Analysis of Paints, Minerals & Concrete
Testing the A:B mix-ratio of a 2K Industrial PU paint prior to autoclave activation

Analysis of Microplastics using FTIR Imaging

Molekularni biologie a genetika

5991-8092EN
5991-8464EN

5991-8090EN
5991-8091EN

5991-8056EN

Enabling Automated Microplate Replication Using the Agilent Bravo BenchCel Workstation

Ultra-sensitive Cancer Liquid Biopsy Analysis with the Agilent SureSelectXT HS Target Enrichment
Workflow

Enabling Automated Serial Dilutions Using the Agilent Bravo BenchCel Workstation

Enabling Automated Plate Sealing and Automated Plate Labeling with the Agilent BenchCel
Workstation

Use of Agilent SureSelect to perform targeted long-read nanopore sequencing




Bunécna biologie - Seahorse

5991-7107EN Evaluating changes in cell metabolism in neuroimmune and neuropsychiatric disorders

5991-7108EN Stem cell research

5991-7111EN Assessing the impact of autophagy on cellular metabolism

5991-7112EN Bioenergetic analysis of suspension cells: hematopoietic stem cells and lymphocytes

5991-7121EN Measuring functional metabolism of brite adipocytes+A3

5991-7135EN Measuring mitochondrial respiration in intact skeletal muscle fibers

5991-7740EN Simultaneous measurement of the TCA cycle and respiration in isolated mitochondria with the
XF24-3 Analyzer and CO2 sensor cartridge

5991-7908EN Improving Quantification of Cellular Glycolytic Rate Using Agilent Seahorse XF Technology

V pripadé zajmu o nékterou z téchto publikaci nas kontaktujte na e-mail lenka.vickova@hpst.cz (nezapomerite prosim uvést
Cislo publikace).
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