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(1) uvoD (1) UvoD
= minimalni uprava adekvatni typu a komplexnosti vzorku: = ¢asové narocnost vyvoje metody
,JUST ENOUGH PRIOR TO ANALYSIS“ = Casova narocnost metody samotné

= cena analyzy

= izolace analytd shér v?orku’ zrjlracova'nl' dat = pocet vzorkl
vlastni analyza pFiprava vzorku

= precisténi
= odstranéni interferenci 6% = pozZadovana selektivita, zakoncentrovani (citlivost metody)
= eliminace matricovych efektt 27% = cil metody - specificka kvantifikace/obecny screening

= dostupné mnoistvi vzorku

61% . < .

= zakoncentrovani - = jednoduchost/sloZitost techniky

= ochrana analytické instrumentace * moznost automatizace

= KONVENCNI METODY

- - ' = MODERNi METODY
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(1) bvoD

FILTRACE NS
= sttikackové filtry s membranou

<3

charakteristika:
= pramér (4, 13, 17, 30, 33 mm) - zadrZovany objem
= velikost pori: obvykle 0,45 pm nebo 0,20 um/0,22 um (UHPLC)

PTFE (polytetrafluorethylen), hydrofébni/hydrofilni
RC (regenerovana celulosa), hydrofilni

PVFD (polyvinyliden fluorid), hydrofébni/hydrofilni
nylon, hydrofilni

PES (polyethersulfon), hydrofébni
CA (acetat celulosy)

PP (polypropylen)

GF (glass microfiber)

= material:

hydrophilic
hydrophobic

FILTRACE
= filtrace s vyuZitim centrifugace, specidlni vialky s filtry

charakteristika:

= velikost pért: obvykle 0,45 um nebo 0,22 um (UHPLC)
= zadrZeny objem: ¢asto < 5 pL

= poutzitelny objem: 20 — 850 pL

nylon, hydrofilni

CA (acetat celulosy)

PP (polypropylen)

PVFD (polyvinyliden fluorid), hydrofébni/hydrofilni
PES (polyethersulfon), hydrofobni

PTFE (polytetrafluorethylen), hydrofébni/hydrofilni

= material:

(1) bvoD

(1) UvoD

FILTRACE
= filtrace pomoci specialnich filtracnich vialek
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vloZeni pistové ¢asti vialky do vnéjsi vialky
stlaceni a filtrace
vzorek je protlacen membranou nahoru, dojde k separaci ¢astic

velikost pora: obvykle 0,45 um nebo 0,20 um (UHPLC)

PTFE (polytetrafluorethylen)
PVFD (polyvinyliden fluorid)
nylon, hydrofilni

PES (polyethersulfon), hydrofébni

material:

https://htslabs.com/fv/

REDEN(
= typ rozpoustédla
-> rozpustnost vzorku
-> kompatibilita s chromatografii

(1) UvoDp

HO. OH CHROMATOGRAFICKE PODMINKY: ‘{ [L 20% MeOH
BEH Shield C18 RP e
(100 x 2,1 mm, 1,7 pm) { 1 sonmeon
OH gradientova eluce /)
A: 0,1% HCOOH, B: MeOH % J| aoxmeon
5% — 95 % B béhem 5 min R
FLOROGLUCINOL ‘% A )
MW = 126,0317 Vi = 5 1L [l o
Log P = 0,87 Veor =346 pL
pKa = 9,66 5uL=1,45% "{ A 60% MeOH




REDEN{

= typ rozpoustédla
-> rozpustnost vzorku
-> kompatibilita s chromatografii

= Fedici faktor
-> limity metody: mez detekce/kvantifikace
- odstranéni/snizeni vlivu interferenci
-> matricové efekty

(1) UvoD
4 )
g STANDARD

® 100x ~ - 24%
@ 50x ~.34%

® 20x ~-46%

o 10x ~-56%
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koncentrace [ug/mL]

S

(2) KONVENCNI TECHNIKY PRO UPRAVU

VZORKU PRED ANALYZOU

konvencni
techniky

techniky pro
upravu vzorku

pied analyzou

moderni techniky

(1) UvoD

SPE, LLE
PP

pFima extrakce

metody na bazi LLE

metody na bazi SPE

ostatni

(2) KONVENCNI TECHNIKY PRO UPRAVU

= dobfe zavedené, reprodukovatelné

VZORKU PRED ANALYZOU

= technické usporadani pro jejich realizaci je jiz optimalizované a komercné

dostupné

= nejrozsifenéjsi v rutinni praxi

= zejména v laboratofich s vysokou prostupnosti vzorkt

= vyvoj metody a validace obvykle neni problematicka
= dosazené vysledky spliiuji poZzadovana kritéria v rozumném casovém

useku




(2) PRIMA EXTRAKCE DO ROZPOUSTEDLA

extrakce analytu z tuhé matrice (tablety, topické pfipravky, rostlinné matrice, nékteré

potravinové matrice atd.)

vytéZnost a rychlost extrakce (teplota, tlak)

= accelerated solvent extraction (ASE)
uprava vzorku pred extrakci (drceni, mleti)
extrakce na tfepacce, Soxlethova extrakce atd.

nizka selektivita, nedojde k precisténi vzorku
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(2) SRAZENi PROTEINU:
PROTEIN PRECIPITATION (PP)

(2) KONVENCNIi TECHNIKY PRO UPRAVU
VZORKU PRED ANALYZOU

extrakce na tuhou fazi

SOLID PHASE EXTRACTION (SPE)

srazeni proteint

PROTEIN PRECIPITATION (PP)

extrakce z kapaliny do kapaliny
LIQUID-LIQUID EXTRACTION (LLE)

(2) SRAZENi PROTEINU:
PROTEIN PRECIPITATION (PP)

= tradicni technika pro tpravu vzorkt biologickych materialt

= nejrychlejsi, nejlevné;jsi a nejjednodussi pfistup !!!
= jak pro vyvoj metody, tak pro praktickou aplikaci

= vhodna pro hydrofilni i pro hydrofobni latky

PROVEDENI:

= organicka rozpoustédla - acetonitril, methanol, ethanol, aceton
= silné kyseliny — TFA, HCOOH, HClI, chlorista

= soli vicemocnych iontti — ZnSO,, Ba(OH),

= saturace (NH,), SO,




(2) SRAZENi PROTEINU:
PROTEIN PRECIPITATION (PP)

® @ ®

s 1 N
fl== j A
| B < [l
3 objemy 1 objem pFi‘l'( ryt’|’ 3 centrifugace

ACN biologického protrepani

materidlu 3 min LC analyza
= nékdy je nutné odpareni rozpoustédla a rekonstituce v MF

» zakoncentrovani

kompatlblllta sLC mObIInI fall http://www.piercenet.com/browse.cfm?fldID=C5A4DFDA-

5056-8A76-4EA5-13BE024C13FC

(2) SRAZENi PROTEINU:
PROTEIN PRECIPITATION (PP)
vyhody:
= rychlost a jednoduchost provedeni i vyvoje metody
= neni tfeba specidlni instrumentalni vybaveni
= univerzalni pfistup — latky s riznymi fyzikalné chemickymi vlastnostmi
= nizka cena

nevyhody:

= nizka selektivita postupu
= vysledkem jsou necisté extrakty (o)
= u LC-MS Easto pFitomnost matricovych efektd <)

= muze dochazet k vazbé analytu na precipitat

N |

(2) EXTRAKCE Z KAPALINY DO KAPALINY:
LIQUID-LIQUID EXTRACTION (LLE)

(2) EXTRAKCE Z KAPALINY DO KAPALINY:
LIQUID-LIQUID EXTRACTION (LLE)
= jedna z prvnich extrakénich technik, téz tradicni
PRINCIP:
= extrakce analytu z vodného roztoku vzorku do rozpoustédla nemisitelného s vodou

(diethylether, ethylacetat nebo hexan)

= zakladem jsou fyzikalné-chemické vlastnosti latek
= rozdélovaci koeficient oktanol/voda

= je-li analyt rozpustny v jedné fazi a balastni latky v druhé (malokdy®)
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EXTRAKCE Z KAPALINY DO KAPALINY: LLE
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(2) EXTRAKCE Z KAPALINY DO KAPALINY:
LIQUID-LIQUID EXTRACTION (LLE)

vyhody:

= ,jednoduchost”
= nendrocnost na provedeni a na sloZitost vybaveni
= odstranéni matricovych efektt p¥i LC-MS - soli nebo fosfolipidy extrahovany nejsou

nevyhody:

= tvorba emulzi
= vysoka spotifeba organickych rozpoustédel v pfipadé extrakce ve velkych objemech
= polarni latky — obtiZnéjsi, SALLE (salting-out LLE)

= nutnost odpafeni rozpoustédla a znovu-rozpusténi

(2) EXTRAKCE NA TUHOU FAZI:

- SOLID PHASE EXTRACTION (SPE)

(2) EXTRAKCE NA TUHOU FAZI:
SOLID PHASE EXTRACTION (SPE)

= nejpouzivanéjsi technika v analytickych laboratofich vSech zaméreni

pUvoDby:

= moznost zakoncentrovani a preciSténi extraktu

= |lepsi selektivita v zavislosti na pouzité SPE kolonce
= dobra vytéZnost

= nizsi spotieba rozpoustédel

= automatizace




(2) EXTRAKCE NA TUHOU FAZI:
SOLID PHASE EXTRACTION (SPE)

PRINCIP: rozdélovani analytu mezi kapalnou fazi (vzorek) a tuhou fazi (SPE kolonka)

www.gerstel.com

(2) EXTRAKCE NA TUHOU FAZI:
SOLID PHASE EXTRACTION (SPE)

KLICOVY JE VYBER SORBENTU:
= selektivita, afinita a kapacita
= fyzikalné chemické vlastnosti vzorku x typ matrice

TYPY SORBENTU:
= silikagel chemicky modifikovany ligandy RP (C8, C18 atd.)
= porézni grafitovy uhlik
= jontové-vyménné faze
= polymerni sorbenty
= vicemodalni (mixed-mode) sorbenty
= imunosorbenty + MIPs

(2) EXTRAKCE NA TUHOU FAZI:
i i€ SOLID PHASE EXTRACTION (SPE)

(2) EXTRAKCE NA TUHOU FAZI:

vyhody: SOLID PHASE EXTRACTION (SPE)

moznost zakoncentrovani a precisténi extraktu
selektivita — Siroké mnoZstvi dostupnych sorbentl v
razné formaty (platicka, kolonky, disky)

dobra vytéinost

nizsi spotieba rozpoustédel

automatizace

nevyhody:

relativné ¢asové narocna, vicekrokova procedura
nutnost instrumentalniho vybaveni

cenové narocnéjsi (SPE kolonky na jedno poutziti)
reprodukovatelnost vyroby kolonek mezi Sarzemi
matricové efekty
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AUTOMATIZACE KONVENCNICH EXTRAKCNICH POSTUPU

,—\//" &‘@ Remove Proteins
\ @ Eliminate Pnosphonpius\

IR H 1

matricové efekty v LC-MS i n f n
x
. . - *
= kombinovana platicka: Q Froteins I
= PP ] pr

|\ Phespholipias * N

= odstranéni fosfolipidd > * )

4 Target Anaiyte \ T

(3) MODERNI TECHNIKY PRO UPRAVU

(3) MODERNIi TECHNIKY PRO UPRAVU
VZORKU PRED ANALYZOU

= zkraceni ¢asu pro pFipravu vzorku

= sniZeni spotieby rozpoustédel

= sniZeni spotfeby samotného vzorku

= zvyseni selektivity extrakéniho procesu
= sniZeni poctu krokt extrakéniho procesu
= moznost automatizace

-> minimalizace vzniku chyb /ﬁ,f
T( -> vysoka prostupnost vzorku =

-~
H - nizka cena

-> zelena chemie

L. Novékova, H. VIckova, Anal. Chim. Acta 656 (2009) 8.
L 3 4, LCGC Europe, | 2016, vol. 29, s. 10.

(3) MODERNIi TECHNIKY PRO UPRAVU
VZORKU PRED ANALYZOU

SPE, LLE
konvencni PP

Lol pFima extrakce

techniky pro
upravu vzorku

pFed analyzou metody na bazi

LLE

moderni metody na bazi
techniky SPE

ostatni
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3.1 METODY NA BAZI LLE

LLE s vyuZitim inertniho nosice
supported liquid extraction

SLE
. ] N extrakce v kapalné fazi [] %
LLE s vyuzitim inertniho nosice pomoci dutého viskna | : 2\
supported liquid extraction HE-LPME \—, ;/’,\.
SLE L o
,-;Z(%
disperzni mikroextrakce z
kapaliny do kapaliny &z
DLLME - —————
o —
e =
" < T i I (e p—
LLE s vyuZitim membrany extrakcf 510 jediné kapky = EEE -
PALME rozpoustédla a = — -
SLM SDME .
EXTRAKCE DO JEDINE KAPKY ROZPOUSTEDLA - EXTRAKCE DO JEDINE KAPKY ROZPOUSTEDLA
SINGLE DROP MICROEXTRACTION - SDME h SINGLE DROP MICROEXTRACTION - SDME

stejné jako LLE — extrakce do organického
rozpoustédla nemisitelného s vodou
rtizna usporadani (DI, HS, CF)

kapalné vzorky

nepolarni a malo polarni analyty

A Abundance( 10 et ) Heptana oximes

Hamiltonova st¥ikacka »
mikrostfikacka =

nasleduje vétsinou GC

prakticky nulova spotieba rozpoustédel — / \ d R R
opx | ekan+ o »
nizka cena W/ vialka — T PEBHA* Mg PFBHA =i )
velké prekoncentracni faktory R
- 1-2 pL rozpoustédla —— vzorek o,
dlouhy Kéni & i . Krve = rakovinné markery hexanal a heptanal
ouhy extrakcni cas vodny vzorek michadlo —|— g -

HS-SDME extrakce a derivatizace v jednom kroku
+ GC-MS/MS

*0-2,3,4,5,6-(pentfluorobenzyl)hydroxylamin

stabilita kapky
naro¢nost manipulace

magnetické
michadlo

A. Jain, K. K. Verma, Anal. Chim. Acta 706 (2011) 37. N. Li et al., Anal. Biochem. 342 (2005) 318.




EXTRAKCE V KAPALNE FAZI POMOCIi DUTEHO VLAKNA
HOLLOW-FIBRE LIQUID PHASE MICROEXTRACTION: HF-LPME

hydrofobni porézni duté vlakno obsahuje
imobilizované rozpoustédlo pro extrakci
v porech stény vldkna

akceptorové rozpoustédlo uvnitf vldkna
muze byt organické nebo vodné (2 -3 F)

membréna dutého vldkna
aetaal, protein

extrakéni x

rozpoustédio gy

prakticky nulova spotieba rozpoustédel —
nizkd cena
velké prekoncentracni faktory

ndarocnost manipulace
moznost kontaminace vldkna

M. Saraji et al., Microchim. Acta 174 (2011) 159.
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EXTRAKCE V KAPALNE FAZI POMOCIi DUTEHO VLAKNA
HOLLOW-FIBRE LIQUID PHASE MICROEXTRACTION: HF-LPME

vodny
vzorek dodekan

membrana
dutého vldkna

duté vlakno
organické rozpoustédlo
akceptorové
rozpoustédlo

1. A. Rodriguez et al., Agric. Biol. Sci., 2013

EXTRAKCE V KAPALNE FAZI POMOCIi DUTEHO VLAKNA
HOLLOW-FIBRE LIQUID PHASE MICROEXTRACTION: HF-LPME

= EME - electromembrane extraction
= aplikace potencialu urychli extrakci
= koncentracni faktor 51x (plazma) a 120 x (moc¢)

Anode 4 — Cathode
= koncentracni faktor 8x (plazma) a 35x (mog)
250
Hollow fiber |
|
/ 191 {
{ ES
[ £ i
z"ﬁchh 8 4a
' V < H
|
I
72—“ ‘ |
"
“fma - | 4
— = i e =
0l

00:00  04:00 08:00 12:
Time [mmss]

L. Fotouhi et al., J. Chromatogr. A 1218 (2013) 8581.

EXTRAKCE V KAPALNE FAZI POMOCi UMELYCH MEMBRAN
PARALEL ARTIFICIAL LIQUID MEMBRANE EXTRACTION: PALME

= membranova extrakce LLE
= snadna automatizace

< , . akceptorové
= 3 fazovy systém

rozpoustédlo — vodné

= minimalni spotfeba rozpoustédel i vzorku 50 uL
= neni tfeba krok odpareni

SUPPORTED LIQUID
MEMBRANE

nepolarni rozpoustédio
2-3uL

N

vzorek, 50 - 250 pL

N aY



DISPERZNi MIKROEXTRAKCE Z KAPALINY DO KAPALINY
DISPERSIVE LIQUID-LIQUID MICROEXTRACTION - DLLME

extrakeni rozpoustédlo

disperzni rozpoustédlo

(MeOH, EtOH, aceton...)

spoleéné pfidany k vodnému vzorku

po protfepani vznikne zakaleny roztok

centrifugace
usazeni extrakeni faze
odbér extrakéni faze

smés extrakéniho

a disperzniho
rozpoustédla

vodny vzorek

rychlost, jednoduchost

prakticky nulova spotieba rozpoustédel
- nizka cena

velké prekoncentracni faktory

sloZity vybér extrakcniho rozpoustédla
(tézsi nez voda: chloroform,
nitrobenzen, bromobenzen atd.)

centrifugace

g5

zakaleny
roztok usazena

faze
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mikroextrakce pomoci O
plnéného tuhého sorbentu

MEPS

3.2 METODY NA BAZI SPE

mikroextrakce pomoci
plnénych Spicek pipet

W-SPE-PT

materialy s omezenym ..

disperzni SPE
d-SPE .J |
QuEChERS

mikroextrakce na tuhou fazi
SPME

pfistupem - RAM ’“
imunoafinitni g
SPE

~

molekularné vtisténé
polymery - MIPs
molekularné vtistény
silikagel - MIS

sorpéni extrakce michadlem
SBSE o~

magneticka .
SPE ﬁ ¥ )

3.2 METODY NA BAZI SPE
KLASICKA SPE

mikroextrakce pomoci plnéného
tuhého sorbentu
MEPS

mikroextrakce pomoci plnénych /
Spicek pipet /
u-SPE-PT

jednoducha miniaturizace SPE
1 -4 mg sorbentu, SPE
extrakce pohybem pistu
manualné, semi-, automaticky

casova nendrocnost (minuty)
redukce objemu vzorku i
rozpoustédel

nékolikanasobné pouZiti sorbentu
jednoduchost

= jednoducha miniaturizace SPE

= SPE disky — lab-made, komercni

= 0,4 mg sorbentu/1 disk

= 3disky =1 vrstva~ 1,2 mg

= extrakce pohyb pistu pipety nebo centrifugaci

= ¢asova nenarocnost (minuty)

= redukce objemu vzorku i rozpoustédel
= vysoka prostupnost vzorkut

= jednoduchost

3.2 MIKROEXTRAKCE NA BAZI SPE
p-SPE-PT

L. Novékova, LCGC Europe, Supplement, 2016, vol. 29, s. 10.

”

”
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MIKROEXTRAKCE POMOCi PLNENEHO TUHEHO SORBENTU
MICROEXTRACTION BY PACKED SORBENT - MEPS

NEVYHODY

= tvorba bublin

= pro on-line spojeni s LC je tieba
dedikované instrumentace

= rychlost pohybu pistu ma kli¢ovy vliv

na vytéznost

Sorbent in
syringe

3.2 METODY NA BAZI SPE
DISPERZNI SPE

= ke vzorku se pfida pfimo sorbent SPE, ktery se pouZiva k pInéni kolonek SPE

= ucinnost extrakce je vyssi — lepsi kontakt analytu se sorbentem

= centrifugace
= poté extrakce analyti pomoci vhodného organického rozpoustédla

3.2 MIKROEXTRAKCE POMOCI PLNENYCH SPICEK PIPET
DISPOSABLE PIPETTE TIPS EXTRACTION - DPX

miniaturizace konven¢ni SPE
disperzni typ extrakce

sorbent je uloZen volné mezi dvéma fritami ve Spicce pipety — zvySeni Gcinnosti extrakce
diky opakovanému kontaktu analytu s extrakéni fazi

extrakce pomoci pistu pipety

sorbenty C18, PS-DVB, SAX, WAX, PGC

.‘..,,,.
e
.
—
=
gai«%z;a @

==
(o=

=

redukce objemu vzorku a rozpoustédel
jednoduchost, dobra opakovatelnost

=0
=1

-
- -
*®

I—

-t

3.2 QuUEChERS
Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged, and Safe

1. piprava vzorku 2. homogenizace a 3. pfidavek rozpoustédla

transfer a protfepani

4. pfidavek pufru
a centrifugace

5. transfer supernatantu
do zkumavky pro

disperzni SPE
www.waters.com

A~



3.2 QUEChERS
Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged, and Safe

7. odebrani extraktu
a analyza

6. centrifugace

www.waters.com
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3.2 METODY NA BAZI SPE

SORPCE/DESORPCE
mikroextrakce na tuhou fazi Y. p
SPME sorpcni extrakce michadlem
SBSE ¢
= specidlni stfikacka = extrak¢ni faze na michadle

= vldkno pokryté polymerem
= extrakce probiha sorpci

= ab~ (PDMS)/ad~ (carboxen)
= uvolnéni analytd desorpci

= 50 - 250x vice neZz SPME vldkno

= extrakce probiha absorpci, michani
= uvolnéni analytd termalni desorpci
= (i desorpci do kapaliny

= bezrozpoustédlova extrakce
= + zakoncentrovani, derivatizace
= HS-GC - automatizace

= (bezrozpoustédlova extrakce)
= + zakoncentrovani, derivatizace

= dlouha doba ustalovani = velmi dlouha doba ustalovani

= kiehkost, omezena kapacita ! * pouze nepolérni analyty
= dedikované vybaveni * nedostatek extrakénich fazi

3.2 SORPENI EXTRAKCE MiCHADLEM
STIR BAR SORPTIVE EXTRACTION - SBSE

termdlni desorpce
pro GC

extrakce do
kapaliny pro LC

1. A. Rodriguez et al., Agric. Biol. Sci., 2013

3.2 KAPILARNi SPME
IN-TUBE SOLID PHASE MICROEXTRACTION: IN-TUBE SPME

misto PDMS vlakna vyuZiva pro extrakci silikagelovu kapilaru
(prazdnou, naplnénou, kratké GC kolony)
umisténi misto davkovaci smycky

vzorek je opakované nasavan
analyty jsou desorbovany pfimo mobilni fazi
snazsi spojeni s chromatografickymi technikami

a

kapilarni SPME
(in-tube SPME)

bezrozpoustédlova extrakce

vyznamné zakoncentrovani — environmentalni analyza
vyssi citlivost analyzy

automatizace

nutnost specifické instrumentace nedostupné komercné
¢asové narocné pfi opakovaném nasavani vzorku
ucpavani kapilary, obtiZné pfipojeni k UHPLC

EEa)



3.2 METODY NA BAZI SPE
SELEKTIVITA PRO MALE MOLEKULY

AUTOMATIZACE
materialy s omezenym .
pfistupem - RAM Wy
k proteiny

[ @ o analyty
= RESTRICTED ACCES MATERIALS @ S 4 diolové
= pfimé davkovani biologickych vzorkt d A :f skupiny
= 2D chromatografie!!! €5 ) »

> A o
* mista pro interakei uvnit¥ pérd ‘v, wa v
= pouze pro malé molekuly .
= retence na zakladé interakci dle typu sorbentu a}t‘:’élf;e
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3.2 METODY NA BAZI SPE
VYSOKA SELEKTIVITA

molekularné vtisténé polymery )
MIPs

imunoafinitni SPE

&
IA-SPE C%E

= selektivni sorbenty pro SPE

= extrakce urcité latky nebo skupiny
strukturnich analogt .

= stérickd a chemickd pamét pro templat
pouzity pfi jejich vyrobé

= komercné dostupné pouze nékteré sorbenty
= nespecificka vazebnost

selektivni sorbenty pro SPE
imobilizace specifické protilatky
vysoka specificita protilatek v kombinaci

sloZitéjsi priprava
dostupnost protilatek
kFizové reakce pfibuznych analytd

3.2 MOLEKULARNE VTISTENE POLYMERY
MOLECULARLY IMPRINTED POLYMERS - MIPs

‘««Im"‘ tvorba komplexu
Iy

e

funkéni monomery
templat )

polymerace se

vazebné misto pro < l zakotvenim paméti

cilovou molekulu pro templat

= komeréni dostupnost sorbentu jen pro uréité aplikace

nesteroidnich antiflogistika, nitroil ly, fluorochinolony, 1fe
o . .

ol, beta-blokdtory,

5 chl £
chloramf f

= kapacita
magneticks 3.2 METODY NA BAZI SPE
SPE o*

= selektivita = flexibilita modifikace = panocastice

= vytéZnost = opakované pouZiti = panotrubicky

= zakoncentrovani = omezené komercné = MOF

= jednoduchost dostupné = MIP

Fe;0,/Si0, + TSAB L
magneticka odstranéni eluce

separace

TSAB = trimethylstearylammonium bromid

supernatantu EtOH

F. Maya et al. Trends Anal. Chem. 90 (2017) 142.




3.3 PRIMA EXTRAKCE DO ROZPOUSTEDLA
SUPEKRITICKA FLUIDNi EXTRAKCE

extrakce analytu z tuhé matrice

tablety, rostlinné matrice, nékteré potravinové matrice atd.
extrakce superkritickym CO,

ziskani jednotlivych frakci programovanim tlaku a teploty
mozZnost Upravy polarity pomoci organickych rozpoustédel
koncentrované extrakty

VLIAISNdIQ

organické
rozpoustédio

VISKOZITA

nadkriticky
€0,+
modifikétor
disty

nadkriticky e
2

POLARITA mnoistvi CO,
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3.3 CHROMATOGRAFIE S TURBULENTNiM PRUTOKEM
TURBULENT FLOW CHROMATOGRAPHY - TFC

LAMINAR FLOW »
separace malych molekul od
makromolekularnich latek na zakladé
difaznich koeficientd

TURBULENTFLOW

turbulentni pratok = zvyseni pfevodu hmoty

Q? 0? ? °®
[}

kratké kolony s velkymi ¢asticemi (50 x 1,0 .‘! :"Qg :'.Q

mm, 20 - 60 um)

vysoké pritoky: 4 — 5 ml/min TF kolona

Eerpa}ilo
vyssi citlivost analyzy — analyza celkového H
extraktu

P -

nutnost specifické instrumentace :

o g terpadl
Zivotnost extrakéni kolony terpadio

I) detektor «= == = ~
smycka HPLC kolona

(4) PERSPEKTIVY V OBLASTI
PRIPRAVY VZORKU

PRIPRAVA VZORKU K ANALYZE
SNADNO A RYCHLE?

SNADNO A RYCHLE:

pouze precipitace proteini
za cenu nizké selektivity

nebo on-line techniky

za cenu sloZitéjsi optimalizace a dedikované
instrumentace

moderni techniky poskytuji mnohé vyhody, ale ¢asto jsou naro¢né na instrumentalni
vybaveni, zruénost analytika a na vyvoj metody

”

-



PERSPEKTIVY V OBLASTI PRIPRAVY VZORKU

nedostatek metod s vysokou selektivitou
vyvoj novych typi selektivnich materialti, zdokonalovani postupti vyroby MIPs
kombinace technik MEPS/MIPs nebo RAM/MIPs

pfiprava vzorku je navzdory modernim trendtim stale nejpomalejsim krokem analyzy
jednodussi procedury — mensi riziko vzniku chyb

automatizace
komercni dostupnost nékterych usporadani

metody disperzni SPE, magnetické SPE

——

e
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