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Moznosti ke zvazeni v pripadé prace s
nerozpustnymi vzorky a SPE

Extrakce na pevné fazi se rutinné voli jako technika pfipravy vzorku pfed analyzou HPLC a
GC. Poskytuje:

* Predisténi;
* Pre-koncentraci analyty;
* Vyménu rozpoustédla.

To funguje dobfe pro jakékoli homogenni kapalné vzorky, ale nerozpustny vzorek
jednoznacné nelze aplikovat pfimo na zafizeni SPE. Zde zvaZzujeme, jak nejlépe pfistupovat
k manipulaci s nerozpustnymi vzorky pfed SPE.

Prvni stupen predupravy vzorku zahrnuje homogenizaci nerozpustného vzorku s vhodnym
rozpoustédlem. Rozpoustédlo vybrané pro tento ucelby mélo:

* Byt efektivni pfi rozpousténi analytu.

* Byt efektivni pfi rozpousténi matrice vzorku, i kdyz to neni nutné, pokud je vzorek dobre
smichan s rozpoustédlem.

* V idealnim pfipadé byt slabé rozpoustédlo, pokud jde o fazi SPE. To nemusi byt vzdy
mozné a proto nékdy musi byt vzorek pfed nanesenim do SPE zkumavky vzorek odparen a
rekonstituovan.

Po vytvoreni suspenze vzorku ve vhodném rozpoustédle by mél byt vzorek promichan na
vortexu, aby se podpofilo dikladné promichani, a poté odstfedén, aby nerozpustné slozky
matrice sedimentovaly. Rozpoustédlo by pak mélo byt odebrano pro dalSi zpracovani.

V tomto okamziku je tfeba zvolit mechanismus SPE:

SPE metoda na reverzni fazi

Mechanismus Slabé rozpoustédlo Silné rozpoustédio
Reverzni faze Voda/pufr Acg t.onv',F[",/MetanOI (hexan jako
nejsilngjsi)
Stfedné polarni organicka
Normaini faze Hexane/Heptan rozpoustédla jako DCM, MTBE,

IPA (voda jako nejsilnéjsi)

Vodny pufr o pH, které podporuje |Organické rozpoustédlo, typicky
lontova vyména iontové vyménné interakce mezi  |[methanol s upravou pH k naruseni
analytem a SPE sorbentem iontoménicovych interakci.
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V tomto bodé je tfeba vzit v Uvahu vlastnosti analytu i fedidlo vzorku. Extrakce na reverzni fazi
jsou ucinné pro stfedné polarni az stfedné hydrofobni analyty, ale pouze pokud jsou rozpustény
ve slabém rozpous$tédle, jako je voda. Pokud je vzorek rozpustén ve stfedopolarnim
rozpoustédle, bude nutné vzorek bud naredit, nebo alternativné odpafit a rekonstituovat. Totéz
plati pro normalni fazi, kde je tfeba vzorky rozpustit v hexanu/heptanu, aby se analyty uspésné
zachytily béhem nanaseni vzorku do SPE zkumavky.

Tyto pfiklady snad tento koncept ilustruiji.

1) Extrakce PCBs z pudy.

PCBs jsou hydrofobni a snadno se rozpous$téji v nepolarnim rozpoustédle. Pudu Ize vysusit,
zvazit a poté extrahovat pomoci hexanu (nebo heptanu). Po dikladném promichani a
odstfedéni muze byt vysledny roztok aplikovan pfimo do kondicionované silikatové SPE
zkumavky umozriujici provedeni extrakce na normailni fazi.

2) Tylosin z masa.

Tylosin je antibiotikum s log P 1,0. Extrakce z masa smési acetonitrilu a vody (80:20) narusi
jakékoli hydrofobni interakce uvolfuji tylosin. Po odstfedéni bude vysledny kapalny vzorek
vyzadovat dalSi fedéni vodou, aby se snizila sila nanaseného rozpoustédla pred extrakci s
reverzni fazi.

3) Enilkonazol z pomerancu.

Enilconazol je fungicid Siroce pouzivany v zemédélstvi a €asto se pouziva s citrusovymi plody.

Lze jej snadno extrahovat z pomeran¢i pomoci acetonitrilu. ProtoZe enilkonazol je zasadity,
pfidani HCI do acetonitrilového extraktu podpofi protonaci analytu, coZz umozni jeho pfimé
zadrzovani na silném kationtoméni¢ovém materialu SPE. To zna¢né zjednodusSuje proces
extrakce, protoze neni vyzadovano zadné fedéni vzorku (na rozdil od reverzni faze nebo
extrakce na normaini fazi, kde by 100% acetonitril zpasobil, Ze by analyt béhem nanaseni
nebyl zadrzen).

Pro dal$i rady nebo navrhy tykajici se pfipravy vzorkd navstivte:
www.phenomenex.com/techniques/solid-phase-extraction
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