 Analytické metody ve forenznianaljze
ROLE SEPARACNICH METOD

Redukce nezadoucich slozek - rusi analyzu, poskozuiji pristroj...

Rozdeéleni - frakcionace vzorku podle zvolené charakteristiky

Cilena analyza - vysoce selektivni postup

Necilena analyza - prevedeni do formy vhodné k analyze
- minimalni redukce komponent



Vzorek — prijem, zpracovani

Odebrany vzorek — velikost, reprezentativnost, stabilita,
charakter matrice, homogenita X ruznorodost

Terénni analyza — pfima vazba na odbér resp. charakterizaci
analyzované casti materialu nebo mista,
lokalizace vzorku

PFijem do laboratore — popis / kontrola deklarovaného stavu

Ulozeni vzorku — laboratorni teplota, zchlazeni, zmrazeni,

vakuové (sublimacni) suseni neboli lyofilizace,
chemicka konzervace



Vzorek — zpracovani na analyticky vzorek

Odebrany vzorek — nutno zmensit na ¢ast potrebnou k analyze
Homogenita — (re)homogenizace — laboratorni sub-vzorkovani
Zachovani reprezentativnosti

Dostatecnost — zpracovatelnost

Opakovatelnost — velikost / pfiméfenost navazky




Techniky zpracovani analytického vzorku

Homogenizace: dezintegrace (rozmélnéni)

drceni
mleti
strihani
strouhani
roztirani

Pomocné upravy z diivodu dosazeni zmény charakteru matrice
—> usnadnéni izolace analyti:

zporéznovani (konzistence suchého jemného prasku)
suseni (imobilizace volné vody)

pridavek rozpoustédla nebo modifikatoru

Uprava pH apod.



Izolace analyti

Rutinni postupy X Nové testované pristupy

Charakteristiky izolacnich postupu

SlozZitost povedeni - pocet stupnt (krokt)

Selektivita - charakteristika separacnich mechanismu
- skupinova X individualni

Uéinnost - vytéZnost analytd
- testovani pomoci zpétné vytéznosti - recovery

Koncentrace analytl - zfredéni X zahusténi

Faze izolacniho média - plynna, kapalna, pevna, nadkriticka tekutina



B eSS /z0/acni metody

Al) Plynna faze

Head space (staticky, dynamicky)
- trap, kryofokusace

! : Purge & trap - trap, kryofokusace

} G To MS
.:_- } 5 , : :

Wolatile L
analytes -

Bt

= et T

2l

Sarmple, dillotion saleent
and rmatrix rhodifier

]

o

. (o]
Sample i
o©




B eSS /z0/acni metody

A2) Plynna faze

Destilace - s vodni parou, s jinymi rozpoustedly

Safety tube Condensed
\ water vapour

Steam |
generator™. gy

Water inlet

""Distilled liquid
water




_ Izolaéni metody

B1) Kapalna faze a SCF

Liquid Liquid Extraction (LLE)




Izolacni metody

B2) Kapalna faze a SCF
Liquid Solid Extraction (LSE) BBk

Trepani — rucni, mechanické Reflux
):(-4— Walter in
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Heat
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remaining soluble matter,  distilled solvent for re-use. gk,




B eSS /z0/acni metody

B3) Kapalna faze a SCF

Microwave Assisted Solvent Extraction (MASE)

Accelerated Solvent Extraction (ASE)
[Pressurized Liquid Extraction (PLE)]

s mple and
DI spersant

i !ikh hl ddd




B eSS /z0/acni metody

B4) Kapalna faze a SCF

Supercritical Fluid Extraction (SFE)

e A
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g . supercritical fluid
% critical pressure (Pc)
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Izolacni metody

C1) Pevna faze

Solid Phase Micro Extraction
Solid Phase Extraction (SPME)

(kolonky, disky) - SPE l

| Stirring bar




Izolacni metody

Sample + Organic +Solvent + Salt « <z>

B ("2 =
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B eSS /z0/acni metody

D) Rozklad

Mineralizace:
- laboratorni X vysoka teplota

- pomocna cinidla — kyseliny, plyny

- ohrev v peci X mikrovinami (fokusované)

Terénni pyrolytické vzorkovani:

- vyhrivana koncovka hadice - nasavani tékavych latek vcetné
produktt pyrolyzy




Preparativni techniky

Membranové separace — (mikro)dialyza
staticka x dynamicka

Srazeni (pH, soli, organické rozpoustédlo)

Filtrace
(ultra)

Suseni extraktu, destilace, odfoukani dusikem,
RVO, Kuderna-Danish, Snyderlv nastavec

=2/ <4
\ 6. z\\' P
— &—

Gravitacni separace




Preparativni separace

LSC - Adsorpcni chromatografie (kolonova / sloupcova x column)

TLC (HPTLC)

A\

LC (HPLC) — elucni, ionexova, chiralni apod.
Elektromigracni preparativni separace

Bioafinitni metody (MSPD, SPE, LC — enzymové, imunochemické)



Preparativni separace

GPC (HPGPC)




