Kurs: Techniki przygotowania probek w analizie zywnosci
metodami chromatografii gazowej I spektrometrii mas

Podstawowe metody przygotowywania probek

Dr Natalia Drabinska

e

UNIWERSYTET e § n
PRZYRODNICZY Fundusze Europejskie Rzeczpospolita Dofinansowane przez
W POZNANIU dla Rozwoju Spotecznego - Polska Unie Europejska



Schemat procedury analitycznej

/ 1) Pobieranie probek \ / 2) Transport \ / 3) Przechowywanie \
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/ 4) Przygotowanle
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Czas spedzany na analizie chromatograficzne)

Przetwarzanie danych (27%o)

— Pobieranie probek (6%)

— Analiza (6%0)

Przygotowywanie probek (61%)

Na podstawie danych ankietowych firmy Agilent Technologies
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Zrodta bledow w analizie chromatograficznej

Zanieczyszczenia (4%o) | | Wprowadzenie probki (6%)

Chromatografia (7%0o)

Kolumna (11%o)

— Integracja pikow(6%)

Blad ludzki (19%) — Aparatura (8%)

— Kalibracja (9%0)

Przygotowanie probki (30%)

Na podstawie danych ankietowych firmy Agilent Technologies

e

UNIWERSYTET B X "
PRZYRODNICZY Fundusze Europejskie Rzeczpospolita Dofinansowane przez
W POZNANIU dla Rozwoju Spotecznego - Polska Unig Europejska




Cel przygotowania probki

 Selektywna izolacja analitow;
* Oczyszczanie ekstraktu;
 Frakcjonowanie;

* Wzbogacenie;

« Konwersja chemiczna.
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Pobieranie probek

» Kluczowy etap w analizie chromatograficznej!
* Probka musi by¢ reprezentatywna

* Wazny jest dobdér odpowiedniego, inertnego, szczelnego
pojemnika

e Dobor stabilizatorow

Partia10t

- Probka Probka wstepnie Probka do analizy — 5 ¢
* obrobiona
" ’u \
S . —— D —
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Jak wybrac¢ odpowiednig metode
przygotowania probek?

Jaka jest metoda analizy?

lle czasu jest potrzebne?

Jaki odzysk jest potrzebny?

Czy to analiza 1losciowa czy jakosciowa?
Jak planujesz wyznaczy¢ 1108¢?

Jakiej doktadnosci 1 precyzji potrzebujesz?
Jaka jest matryca?

N o ok e

D

UNIWERSYTET -y
PRZYRODNICZY Fundusze I_Europejskle
W POZNANIU dla Rozwoju Spotecznego




Jak wybrac¢ odpowiednig metode
przygotowania probek?

8. Jaka jest objetos¢/wielkos¢ probki?

9. Jak zanieczyszczona jest probka?

10. Co jest wiadome o danym analicie?

11. Jakie etapy wstepnej obrobki sg potrzebne?

12. Czy probka wymaga zageszczenia?

13. Jaki rozpuszczalnik jest najlepszy do analizy danego analitu?
14. Czy posiadasz wymagang aparatur¢ do analizy danego analitu?
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Matryca gazowa

e Pobranie

* Putapkowanie w fazie state;j
 Pulapkowanie w rozpuszczalniku

* Analiza w fazie nadpowierzchniowej
* Oczyszczanie I putapkowanie (Purge & Trap)
 Desorpcja termicza

* Piroliza

» Mikroesktrakcja do fazy statej (SPME)
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Matryca stata — metody tradycyjne

 Ekstrakcja ciato stale-ciecz
 Ekstrakcja w aparacie Soxhleta
« Homogenizacja

* Sonikacja

* Rozpuszczanie

* odtluszczanie
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Matryca stata — metody nowoczesne

* Ekstrakcja cisnieniowa

 Przyspieszona ekstracja rozpuszczalnikiem (ASE)
« Automatyczna ekstrakcja w aparacie Soxhleta
 Ekstrakcja w stanie nadkrytycznym (SFE)

* Ekstrakcja za pomocg rozpuszczalnika
wspomagana ultradzwickami

* Ekstrakcja za pomocg rozpuszczalnika z probki
zmieszane] z wypetniaczem (MSPD)
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Matryca ciekta

 Ekstrakcja do fazy statej
 Ekstrakcja clecz-ciecz

* Rozcienczanie
* Odparowanie
» Destylacja

« Mikrodializa
* Liofilizacja

* filtracja

h
@i
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Matryca ciekta

 WIirowanie

« Sedymentacja

» Mikroekstrakcja do fazy statej (SPME) @ D

* Ekstracja z wykorzystaniem ruchomego elementu
sorpcyjnego typu Twister (SBSE)

 Dyspersyjna mikroekstrakcja ciecz-ciecz (DLLME)

» Mikroekstrakcja jednej kropli (SDME)

* Ekstrakcja wtryskowa przeptywowa (FIE)

- QUEChERS

(\\\\
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Chromatografia kolumnowa Flash

Chromatografia flash to technika szybkiej chromatografii kolumnowej, stosowana
gtownie do oczyszczania zwigzkow chemicznych.

Chromatografia flash polega na rozdzielaniu mieszaniny zwigzkéw chemicznych na
podstawie ich roznej zdolnosci do przemieszczania si¢ przez faz¢ stacjonarng (np.
krzemionke) pod wpltywem przeptywajacej fazy ruchomej (rozpuszczalnika).

W odroéznieniu od klasycznej chromatografii kolumnowej, w chromatografii flash:

* Stosuje si¢ nadcisnienie (np. pompe lub spr¢zone powietrze), aby przyspieszyc
przeptyw rozpuszczalnika.

* Kolumny sg wypetione drobniejszym ziarnem sorbentu, co zwieksza
efektywnos¢ rozdziatu.

* Proces jest szybszy i bardziej wydajny.
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Chromatografia kolumnowa Flash

Zastosowanie:

* Oczyszczanie produktow reakcyi
chemicznych. |

* Rozdzielanie mieszanin zwigzkow g;\
organicznych. (fl N |

* Przygotowanie probek do dalszej \J 31 -—
analizy (np. spektroskopowe)). e b
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Green sample preparation — zrbwnowazone
przygotowanie probek

To podejscie, ktore ma na celu minimalizacje wpltywu przygotowania
probek na srodowisko, przy jednoczesnym zachowaniu wysokiej jakosci
analizy. Opiera si¢ na zasadach zielonej chemii, takich jak:

* redukcja zuzycia rozpuszczalnikow,
* ograniczenie 1losci odpadow,
* stosowanie bezpieczniejszych reagentow,

* automatyzacja 1 miniaturyzacja procesow.
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Problemy spotykane podczas przygotowywania
probek:

* Dhugi czas;

* Odzysk;

 Zanieczyszczenia;

* Problemy z powtarzalnoscig;
* Wysokie koszty;

* Duza 1loS¢ rozpuszczalnikow;
« Automatyzacja.
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Typowe bledy w przygotowywaniu probek

Niewlasciwy dobor metody przygotowania:

* Uzycie techniki nieodpowiedniej do rodzaju matrycy (np. LLE do
probki statej)

 Zastosowanie zbyt agresywnej metody, ktéra degraduje anality

* Pominigcie etapu oczyszczania w przypadku ztozonych matryc
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Typowe bledy w przygotowywaniu probek

Zanieczyszczenia krzyzowe (cross-contamination):

* Uzywanie tych samych narze¢dzi lub szkla laboratoryjnego bez
odpowiedniego mycia

* Przenoszenie sladowych 1losci analitOw miedzy probkami

* Zanieczyszczenia z otoczenia (np. z powietrza, rgk, odczynnikow)
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Typowe bledy w przygotowywaniu probek

Niewlasciwe warunki przechowywania probki:
* Rozktad analitOow w wyniku dzialania swiatta, temperatury lub tlenu
 Utrata lotnych zwigzkéw (np. w analizie GC)

* Zmiany mikrobiologiczne w probkach biologicznych
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Typowe bledy w przygotowywaniu probek

Bledy objetosciowe i wagowe:
* Niedoktadne dozowanie rozpuszczalnikow lub probki
 Brak kalibracji pipet 1 wag

* Zbyt mata lub zbyt duza 1los¢ probki w stosunku do pojemnosci
sorbentu
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Typowe bledy w przygotowywaniu probek

Niepelna ekstrakcja lub odzysk analitu:
* Zbyt krotki czas ekstrakceji

* Niewlasciwy rozpuszczalnik lub jego pH

* Zbyt mata 1los¢ sorbentu lub jego niewlasciwy rodzaj
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Typowe bledy w przygotowywaniu probek

Brak walidacji metody przygotowania probki:

* Brak oceny odzysku, powtarzalnosci 1 selektywnosci

* Niewystarczajgce testy na obecnos¢ interferencji matrycowych
* Brak kontrol1 jakosci (np. probki wzorcowe, Slepe proby)
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Typowe bledy w przygotowywaniu probek

Niedostosowanie probki do techniki chromatograficznej:

* Zbyt wysoka lepkos¢ lub zawartosc czgstek statych (moze zatkac
kolumne)

* Niezgodnos¢ rozpuszczalnika z fazg ruchoma (np. w HPLC)
* Obecnosc¢ sktadnikow, ktore moga uszkodzi¢ detektor
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Jak unikac¢ bledow?

Stosowac kontrole jakosci na kazdym etapie
Pracowac zgodnie z walidowanymi protokotami

Regularnie szkoli¢ personel

B~ W

Dokumentowac¢ kazdy etap przygotowania probki
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DZIEKUJE ZA UWAGE!

Materiat powstat w ramach projektu ,,Najlepsi z natury! Podnoszenie
kompetencji 0sob dorostych przez UPP”, wspotinansowanego ze Srodkow
Europejskiego Funduszu Spotecznego Plus, w ramach programu Fundusze

Europejskie dla Rozwoju Spotecznego 2021-2027, na podstawie umowy
nr FERS.01.05-1P.08-0469/23

Fundusze Europejskie Rzeczpospolita Dofinansowane przez
dla Rozwoju Spotecznego - Polska Unie Europejska



