Kurs: Techniki przygotowania probek w analizie zywnosci
metodami chromatografii gazowej I spektrometrii mas
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Analiza ztozonych mieszanin
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Pobieranie probek

Przygotowanie probek do analizy

Rozdziat
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FIGURE 1.2.1. Relative frequency of sample preparation operations obtained as the
percentage of respondents that currently use the operation [14]. 1.S. = internal standard,
SPE = solid phase extraction, SPME = solid phase microextraction, SFE = supercritical fluid

extraction.
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Time Spent on Typical Chromatographic Analysis Sources of Error Generated During Chromatographic Analysis

Contamination (4%) | | Sample introduction (6%)

Chromatography (7%)

Data management (27%)
Columns (11%)

Integration (6%)

— Collection (6%) Operator (19%)

— Instrument (8%)

—— Analysis (6%) —— Calibration (9%)

Sample processing (61%) Sample processing (30%)

Data taken from Agilent Technologies survey

Data taken from Agilent Technologies survey
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Analiza ztozonych mieszanin
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l[dealna metoda przygotowania probki

« Selektywna

« Czufa

« Solidna (Robust)
 Zautomatyzowana
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Przyjazna srodowisku

Minimalna liczba etapow

W prébce: Img/L = 1ug/mL = 1ng/pl

W prébce: 1ug/L = 1ng/mL = 1pg/ul

Proces przygotowania probek
powinien zapewni¢ by analit;
— Znajdowat sie w roztworze,
— Byl wolny od zaniczyszczen
— Byl w stezeniu
umozliwiajgcym kwantyfikacje
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Green Chemistry Pocket Guide

The 12 Principles of Green Chemistry

Provides a framework for learning about
green chemistry and designing or improving
materials, products, processes and systems.

ﬂ. Prevent waste \
2. Atom Economy

3. Less Hazardous Synthesis

4. Design Benign Chemicals

5. Benign Solvents & Auxiliaries

} 6. Design for Energy Efficiency

7. Use of Renewable Feedstocks

8. Reduce Derivatives

9. Catalysis (vs. Stoichiometric)
10. Design for Degradation

11. Real-Time Analysis for Pollution

Prevention
12. Inherently Benign Chemistry
for Accident Prevention /

www.acs.org/g reenchemi&ry




Od pobrania probki do wynikow

1. Pobieranie probek Representativity (analyte distribution)

2. Przygotowanie probek do analizy Catkowity transfer analitu/podziat miedzy fazy
a) Oddzielenie od zanieczyszczen Selektywno$¢ (mechanizm ekstrakgji, derywatyzacja)
b) Zatezenie analitow Zageszczanie (po oddzieleniu zanieczyszczen)

3. Rozdziat chromatograficzny Metody chromatograficzne
a) Oddzielenie od zanieczyszczen Rozpuszczalnoéé/lotnoéé
b) Separacja analitow Selektywnos$¢ (mechanizm rozdzielania)

4. Detekcja analitow

Selektywnos¢ (detekcja)

5. Kwantyfikacja
6. Wyniki
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Selektywnos¢ ekstrakcji - SPE

Elute the Key to Processes
* Podziat ZWiQZk()W pomiQdZy faZQ Sta"qi Ciek"q Compounds of Interest O = M
* Analit musi mie¢ wieksze powinowactwo do [ i ] | <D = ity
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Selektywnos¢ ekstrakcji - SPE
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SelektywnosC SPE + SPME =5
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Selektywnosc SPME

134 Extraction Techniques and Applications: Food and Beverage
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Figure 8 Profiles of volatile compounds obtained for Jutrzenka liguered wine using different SPME fiber coatings: (A) - alcohols; (E) — esters;
(C) — carbonyl compounds; (M) — miscellaneous; and (T) — terpenes.

SAFE

SPME

SPE

Figure 9 Comparison of volatile compounds extracted from Jutrzenka liquered wine using different isolation methods: SAFE (300 m Torr, 30 min.),

SPME (Car/DVB/PDMS, 30 min, 50 °C), and SPE (C18, dichloromethane).
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Jelen H., Majcher M., Dziadas M. in Comprehensive Sampling and Sample Preparation. Vol 4.
Pawliszyn J., Mondello L., Dugo P. Eds. Elsevier, pp 119-145, 2012,
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Podziat technik ekstrakcji

[ TECHNIKI EKSTRAKCYJNE J

ANALIZY Z PRZEPLYWEM NALIZY BEZ PRZEPLYW
(FLOW THROUGH) (BATCH)
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SORBENT TRAP W ekstrakcji wyczerpujgcej analit przeniesiony zostaje w catosci z matrycy
\ J do fazy ekstrahujgcej
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DZIEKUJE ZA UWAGE!

Materiat powstat w ramach projektu ,Najlepsi z natury! Podnoszenie kompetencji osob
dorostych przez UPP”, wspdtfinansowanego 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

dla Rozwoju Spotecznego - Polska Unie Europejska -
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