TECHNIKY ZPRACOVANI LABORATORNIHO VZORKU

*reprezentativni vzorek = analyticky vzorek*

dezintegrace + homogenizace vzorku = izolace analyti

Modifikace Izolace analyti

drceni zporéznovani plyn
mleti tepelné suSeni kapalina
stiihani chemické suSeni tuha faze
strouhani uprava pH nadkriticka tekutina
roztirani uprava iontové sily
sekani pridavek rozpoustédla
pridavek modifikatoru
pridavek sorbentu
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CHARAKTERIZACE IZOLACNIHO POSTUPU

Izolace analytii: prevedeni analytu do formy vhodné k analyze

Slozitost provedeni: izolace — jednostupnova X vicestupnova

Udinnost: vytéZnost = yield vs. zpétna vytéZnost = recovery
uvadime v %, mozna korekce vysledku
definice prijatelného rozpéti (napr. 70 — 120 %)

Ekonomicnost: trend k miniaturizaci vs. dostateCnost navazky

Faze izolacniho média: A) plynna

B) kapalna
C) nadKkriticka
D) pevna
E) rozklad
VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Specialni analyza potravin 2019 - Jan Poustka
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A1) Plynna faze

Destilace — rozd¢leni podle teploty b.v., azeotropické smési
Destilace pomoci vodni pary (napi. Parnas Wagner ap.)

Destilace s rozpoustédly — hydro-destilace, s jinymi rozpoustédly

Fakulta potravinarské a biochemické technologie i .
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A2) Plynna faze

Head space (HS) — staticky, dynamicky (trap, kryofokusace)

Purge & trap (PT) — dynamicky (trap, kryofokusace)
— koncentraéni technika

GC

Head space \r! ! Column
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R R R B EEE———————
B1) Kapalna faze

Liquid liquid extraction (LLE) — extrakce kapaliny kapalinou
- nemisitelné kapaliny (¢aste¢na misitelnost)
- rozruSeni emulzi — iontova sila (NaCl), organické rozpoustédlo (MeOH)

Fakulta potravinariské a biochemické technologie . .
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R R R B EEE———————
B2) Kapalna faze

Micro Liquid liquid extraction (MLLE) — mikro extrakce kapaliny kapalinou
- nemisitelné kapaliny v poméru 1 : 100 - 1000

- napt. 1 ml n-hexanu na 100 ml H,O
- vhodna pro extrakci stopovych mnoZstvi limitné rozpustnych sloucenin

- napf. nepolarni kontaminanty vody (PCB, OCP)
- koncentracni technika

=)
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R R R B EEE———————
B3) Kapalna faze

Liquid solid extraction (LSE) — extrakce pevné latky kapalinou
- extrak¢ni kapalina dobie rozpoustéjici analyty

- vhodné pro porézni vzorky (promichani se sorbentem)

- pro nepolarni slou¢eniny je nutné pouzit suseni

- vazané formy je potieba uvolnit napt. hydrolyzou (HCI)

Trepani — ru¢ni, mechanické Vibra¢ni  Ultrazvukova lazen

Fakulta potravinariské a biochemické technologie . .
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B4) Kapalna faze

Liquid solid extraction (LSE) — extrakce pevné latky kapalinou
- aparatury pro intenzivni extrakci

- moZnost extrakce vsadkove, v cyklech nebo kontinualné€ - ¢istym rozpoustédlem

Soxhlett Twisselman
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B5) Kapalna faze

Liquid solid extraction (LSE) — extrakce pevné latky kapalinou
- pristroje pro intenzivni extrakci - nastaveni selektivity extrakce (sorbent)
- moZnost extrakce vsadkove nebo kontinualni - Cistym rozpoustédlem

Microwave Assisted Solvent Extraction  Accelerated Solvent Extraction
(MASE) (ASE)
!

i T Brong
p

\L Sample and

i Dispersant

Fakulta potravinarské a biochemické technologie i .
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 9

VYSOKA $KOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Specidlni analyza potravin 2019 - Jan Poustka




C) Nadkriticka faze

Supercritical Fluid Extraction (SFE) - extrakce tekutinou v nadkritickém stavu
- pristroj pro intenzivni extrakci - nastaveni selektivity extrakce (p, T, sorbent)

- moZnost extrakce vsadkove nebo kontinualni - Cistym rozpoustédlem

- zékladni extrak¢ni sloucenina - CO, A
- modifikace MeOH, acetonem
- koncentracni technika

supercritical fluid
critical pressure (Pc)

pressure (atm)
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D1) Pevna faze

Solid Phase Extraction (SPE) - kolonka, disk

- silikagel C18 dominantni pro extrakci z polarniho prostredi
- selektivita podle zvoleného sorbentu

- koncentra¢ni technika

Fakulta potravinariské a biochemické technologie . .
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D2) Pevna faze

Solid Phase Micro Extraction (SPME) — vlakno, ty¢inka (michadlo)
- silikagel C18 dominantni pro extrakci z polarniho prostredi
- selektivita podle zvolené faze na vlakné

- vzorkovani plynné nebo kapaln¢ faze l
- koncentra¢ni technika By
- spojeni: HS-SPME-GC-MS

DI-SPME-LC-MS /\
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D3) Pevna faze

Matrix Solid Phase Dispersion (MSPD)
- selektivita podle zvoleného sorbentu

msPD 11111
Solvent |
> —p 8
Mixtu ( pl rbent) ‘:.{:::.
ixture (sample —sorben Florisil
Blending \‘(co-column)
Clean-up Elution
Transfer blend Compress
to column
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D4) Pevna faze

Extrakce disperzni tuhou fazi
(QUEChERS — Quick Easy Cheap Effective Rugged Safe)
- vysoleni analytli z vodné¢ faze do acetonitrilu

- docisténi - selektivita podle zvolen¢ho sorbentu

Vzorek Odstiedéni
MeCN
NaCl Protiepani
— — o=o
S =
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R
E) Rozklad

Mineralizace:
rozklad organické matrice vzorku za vzniku mineralizatu

- zvySeny tlak a teplota
- sucha cesta — az 600 °C, mokra cesta — az 300 °C

- ohrev v peci nebo mikrovinami (fokusované)

- pomocna ¢inidla — kyseliny (H,SO,, HNO,, HCI, HCIO,)

Fakulta potravinarské a biochemické technologie i .
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R R R B EEE———————
Pomocné separacni techniky

Membranové separace — (mikro)dialyza
staticka x dynamicka

Srazeni (pH, soli, organické rozpoustédlo)

Filtrace

SuSeni extraktu, destilace, RVO, Kuderna-Danish
Snyderuyv nastavec

Gravitacni separace — ruzné odstredivky

Fakulta potravinarské a biochemické technologie i .
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R
Aplikace technik podle charakteru vzorku - |

Obsah hlavnich slozek: voda, bilkoviny, sacharidy (mono, oligo, poly)

lipidy (nepolarni - TAG, polarni — fosfolipidy)
— obsah v potravinach Ize zjistit i z publikaci

Homogenita vzorku:

- pfirozen¢ homogenni

- nehomogenni - homogenizovatelné

- nehomogenni - obtiZzn¢ homogenizovatelné

Velikost nezbytné navazky: pro homogenizaci vs. pro analyticky postup

Obsah analytti: makro mikro/stopové ultrastopové

Pocet analytu: single, multi — multi analyte / multi matrix metody

Izolace / extrakce (znalost a volba selektivity):

- podil: polarni, nepolarni, t€kave slozky

- velikosti molekul, rozpustnost, t€kavost, stabilita
- aktivita: chemicka, biologicka

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Specialni analyza potravin 2019 - Jan Poustka
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R
Aplikace technik podle charakteru vzorku - 11

Preparativni metody aplikované pro: izolaci, frakcionaci, CiSténi extraktu
- Ize je spojit s gravimetrickou analyzou (hmotnostni bilance frakci)

LSC — Adsorpéni chromatografie
- frakcionacni nebo Cistici (nevratné sorpce)

LC (HPLC, TLC, SPE, MSPD) — elu¢ni, ionexova, chiralni, bioafinitni
- frakcionacni nebo preparativni, kvalitativni a semikvantitavni analyza

GPC (HPGPC) — hydrofilni, hydrofobni, riizny rozsah M,,
- frakcionacni nebo Cistici — opakovatelne pouZiti sloupce

Elektroforéza — gelova, papirova
- preparativni
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