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Uvod do problematiky extrakénich metod
Definice, co je to extrakce
* separacni proces
* v kontaktu jsou dvé navzajem nemisitelni faze
* analyty se d¢li mezi faze na zakladé rozdilné rozpustnosti (rozdilnych rozdélovacich,
distribu¢nich koeficientl) v pouzitych fazich
* ¢im vetsi rozdil mezi rozdélovacim koeficienty latek — tim dokonalejsi je jejich

oddéleni.

Cil extrakce : selektivni az specifické odd¢€leni analytu od ostatnich slozek vzorku nebo

naopak oddéleni rusicich slozek od analytu.

N 24

Jak budeme postupovat:
Nejrychlejsi postup — literatura, aplikacni listy
V kazdém piipadé — piehled dosavadnich poznatkli, abychom pracné neobjevovali uz
objevené a znamé
1) Charakteristika slouceniny, kterou mame analyzovat
2) Charakteristika matrice, ze které mame analyt extrahovat
Ad 1) Sloucenina
e strukturni vzorec
e molarni hmotnost
e polarita: polarni — nepolami, log P:(log D) . P (D) je rozdé€lovaci (distribu¢ni)
koeficient je pomér rovnovaznych koncentraci slouceniny ve dvou navzajem
nemisitelnych fazich. Tento koeficient je mirou rozdilu v rozpustnosti dané slouceniny
v téchto dvou fazich. Faze = 2 vzijemné nemisitelnd rozpoustédla, P je pak pomér
koncentraci slouceniny v téchto dvou fazich. Obvykle je jeden solvent nepolarni a
druhy polarni, napt. oktanol, hexan a voda. Polarni = obvykle vodna faze.

napf. latky s vysokym rozdélovacim koeficientem v systému oktanol/voda jsou
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hydrofobni, nepolarni, s nizkym rozdélovacim koeficientem v systému oktanol/voda

jsou hydrofilni, polarni

Logaritmus poméru koncentraci neionizované slouceniny v téchto fazich je log P.
hodnota log P je také znama jako mira lipofility slouceniny

Je-li sloucenina ionizovatelna a vyskytuje se ve fazich jak v ionizované, tak
neionozované formég, pak suma koncentraci téchto dvou forem = distribu¢ni konstanta D a
jeji log = log D. pro neionizovatelné slouceniny plati, ze log P = log D pii jakémkoliv pH
e Bazicita, kyselost, pK,, pKy
Disociac¢ni konstanta K:
AB—>A+B
[A]+[B]/[AB]=K
log K

ad 2) Matrice
polarni — nepolarni
kapalna — pevna, rozpustnd — nerozpustna v polarnich nebo nepolarnich rozpoustédlech

Priprava vzorku pro extrakci

1. Homogenizace, reprezentativni vzorek
Piiprava alikvotu (pomérné ¢asti vzorku) pro kvantitativni extrakci zajmovych sloucenin,
analytl
2. Vzorek se musi ucinit extrahovatelnym, forma vhodnd pro extrakci, pfistupnym
extrak¢nimu ¢inidlu, napft. rozetieni se siranem, uprava pH (ionizace molekuly), deproteinace,
zména objemu (fedéni, zahuSténi odpatenim)
3. vlastni extrakce

a) odstranéni rusivych latek z matrice

b) vydé€leni, odstranéni analytll z matrice, (v komplexni potravinové matrici asi cast&jsi),

zakoncentrovani sledovanych analytt
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Déleni extrakei:
podle zucastnénych frakci
1. kapalina - plyn — headspace metoda
extrakce t€kavych latek plynem z kapaliny, pouziti napf. v plynové chromatografii
2. kapalina — kapalina - LLE — liquid liquid extrakce

3. tuha faze — kapalina — selektivni rozpousténi, louzeni

podle zpuisobu provedeni

1. jednostupnova — dochazi k ustaveni jedné rovnovahy mezi fazemi, napt. tiepani v délici
nalevce

2. mnohostupiiova — proces ustaveni rovnovahy se mnohokrat opakuje v odd€lenych
krocich.

3. kontinualni — faze jsou pii protiproudem pohybu v neustdlém styku, napf. extrakce
v Soxhletové extraktoru

podle charakteru extrahovanych latek
1. extrakce organickych latek
2. extrakce kovovych chelatt
3. extrakce iontovych asociatil

Extrakce nepolarnich latek

* kapalina/kapalina, LLE
* extrakce dle Soxhleta
* extrakce za zvySené teploty a tlaku, PLE (ASE, PSE)

»  superkritickd fluidni extrakce, SFE

* semipermeabilni membrany, SPM

* extrakce na pevné fazi, SPE

»  stirr-bar extrakce extrakce na michadélko
e mikroextrakce na vlakno, SPME

Extrakce kapalina/kapalina (1/1)
*  pouziva se pii analyze kapalnych vzorkii nebo extraktd z pevnych vzorkd.
» velmi jednoduchd, je mozné dosahnout vysoké selektivity pouzitim modifikatort
(pH, vysolovani, iontové parujicich reagentt).
= velké objemy toxickych rozpoustédel, tvorba emulzi, obtizna automatizace.
metoda kontinuélni extrakce
» Lk déleni organickych latek
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Extrakce dle Soxhleta

» Do stfedni ¢asti ptistroje se vloZi papirova patrona se vzorkem.

* Rozpoustédlo ve varné baiice se piivede do varu.

» Pary rozpoustédla postranni trubickou stoupaji do chladice.

» Na chladi¢i kondenzuji a kapaji do patrony se vzorkem.

* Po naplnéni pfepadové trubicky pietece roztok zpét do varné banky, z niz se t€kavé
rozpoustédlo znovu destiluje.

Extrakce polarnich latek

» extrakce na pevné fazi, SPE
* QuEChERS

Extrakce na pevné fazi, solid phase extraction - SPE
SPE = jednoduchd LC
Stejny princip, mechanismus, sorbent, mobilni faze
Odlisny format, cil a ucel, 1épe ptipravit vzorek pro findlni analyzu, zjednodusit slozitou
matrici vzorku, odstranit rusici latky, frakcionace, zakoncentrovani stopovych analytii
Dvoji modus:
e extrakce sledovanych analyth
e piecisténi extraktu

Disperzni extrakce na pevné fazi, d-SPE. QuEChERS
(Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged, Safe)
» puavodné vyvinuta pro izolaci pesticidd z rostlinnych materialti

» dalsi matrice (svalovina, mléko, vejce) a analyty (PAHs, RIL)

» liquid — liquid extrakce s vysolovanim, déleni je docileno pfidanim
nadbytku soli a pufrii k extraktu

» dalsi ¢isténi, popf. odstranéni vody je provadéno d-SPE krokem, kdy
se smiché acetonitrilovy extrakt s bezvodym MgSO4 a primary
secondary amine (PSA) sorbentem

Dalsi typy extrakci:

= Superkriticka fluidni extrakce SFE, kapalny CO2 + modifokatory, extrakce lipofilnich
latek

* Semipermeabilni membrany

* Matrix solid phase dispersion — MSPD

» Extrakce na mikrovlakno — SPME, head space, GC, tékavky
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= Stiirr bar, extrakce na polysiloxanovou vrstvou modifikované michadélko, extrakce
z roztoki

Porovnani klasickych a modernich extrakénich metod

Automatizace, omezeni chyb, vétsi presnost a reprodukovatelnost
Zkraceni Casu

Miniaturizace, mikroextrakce (SPME, extrakce do 1 kapky...)
On-line automatizované analyzy



