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(54) Mikroseparétor pre analyticki separadciu létok z kvapalnej fézy

Vynédlez sa tyka mikroseparétora

urdeného pre analytickd separdciu latok
z kvapalnej fazy pred ich ndsled nym
chromatografickym uréovanim, Podstata
mikroseparadtora spoéiva v tom, Ze na jed-
nom konci zuZend rirka napriklad telo
injekénej striekacky je na strané zuZené-
ho konca naplnena sorbentom, ktory je
v tele mikroseparadtora zafixovany per-
meabilnymi uzévermi. Napln sorbenta

. tvori siliké4gel alebo silikagel s chemic~-
ky viazanou alkylisilénovou fézou alebo
zosielovany polystyrén alebo porovity
uhlik alebo iontomenid. Permeabilné

uzévery su vyrobené z materidlov, ktoré
obsahuju skleneni alebo silanizovani

skleneni vatu, alebo polyetylénovi €i
polypropylenovi fritu.

Mikroseparédtor moZno vyuiii pri
priprave vzoriek pred ich kvapalinovo
alebo plynovo chromatografickym urlova-
nim v analytickych procesoch uplatﬁova-
nych v zdravotnictve,
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Vyndlez sa tyka mikroseparitora pre analyticku sepa-
riciu latok z kvapalnej fazy, t.j. afinitné zachytcnie a
koncentrovanie latok z kvapalnej fazy pred ich naslednym
analytickym urcéenim.

Doteraz pouzivanou separadénou metodou z kvapalnej
fazy je extrakcia‘létok do niektorého s kvapalnou fizou sa
nemie$ajuceho extrahovadla. Vyseparované latky sa konceniru-
ju odparenim extrahovadla. Pri injych efektivnejsich metodach
sa vyuziva afinita separovanych latok k sorhentu. V posled-
nom ¢ase sa zadinaju pouzivat uZ aj sorbentom naplnené sepa-
racéné patrény, separaéné mikrogpidky na separdciu prevaine
polarnych, resp. nepoldrnych latok z kvapalnej fazy. Ich ne-
vyhodou pri pouziti v praxi je, Ze vyZzaduji okrem pridavnych
zariadeni aj bezprostredni ruénd manipulaciu, Vv désledku c&oho
st sériovo vykonavané analyzy zdlhavé a ¢asovo néroCné. V la-
boratdrnej praxi sa vSak &asto vyZaduje, pri minimdlnom roz-
sahu manuélnych operécii, rychle spracovanie sady vzoriek.

Uvedené nedostatky odstranuje mikroseparator pre
analytickd separaciu latok z kvapalnej fazy podla vynilezu,
ktorého podstata spodéiva v tom, Ze na jednom konci zlZené
rirka, s vyhodou telo injekénej striekacky, je na strane zl=~
Zeného konca naplnena sorbentom, ktory je v tele mi rosepara-
tora zafixovany permeabilnymi uzavermi. Néapln sorbenta tvori
silikagél alebo silikagél s chemicky viazanou alkylsiléanovou
f4azou alebo zosietovany polystyrén alebo porovity uhlik ale-
bo iontomenié. Permeabilné uzavery st vyrobené z materidlov,
ktoré obsahujui sklenenu alebo silanizovanu sklenenu vatu,
alebo polyetylénovdvpolypropylénovd fritu.

Vynélez mikrosepardtora pre analyticlki scpardciu létok
z kvapalnej fazy umoZnuje rychlu separaciu a koncentriciu
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latok z kvapalnej fazy pred ich analytickym urdenim kvapalino-
vou alebo plynovou chromatografiou. Pritom moZno mikroseparéi-
tor pouzit aj viackrat, najmid pri sériovfch analyzach, ked sa
sada mikroseparatorov umiestni vo vhodne prispdsobenom stoja-
ne.

Priklad mikrosepardtora pre analytickd separdciu latok
z kvapalnej fézy je schematicky znadzorneny na pripojenom
vykrese.

Telo mikroseparatora je tvorené rurkou l, na jednom konci
ziZenou, vyhodne tvorené rirkou 1 z injekénej striekadky zo skla
alebo plastu, napr. polypropylénu, o obsahu 2 aZ 10 ml. Na
strame zuZeného konca je v tele mikroseparatora umiestneny sor-
bent 2, ktory je v mikroseparidtore fixovany permeabilnymi uzé-
vermi 3, ktoré zmemoZnujui jeho pohyb resp. tnik. Sorbent . je
tvoreny silikagélom, silanizovanym silikagélom s viazanou fazou
ako napr. sktadecylsilénom, zosietovanym polystyrénom, porovi-
tym uhlikom a pod. Permeabilné uzévery 3 su zhotovené zo sklene-
nej alebe silanizovanej sklenenej vaty, polyetylénovej, pripe.
polypropylénovej frity a pod. Pritom priestor riurky 1 nad sor-
bentom 2 vytvara zésobnik kvapaliny. Kvapalna vzorka naliata
do mikrosepardtora voIne preteki cez sorbent 2, na ktorom sa
zachytia separované latky. Afinita zachytenych latok k sorben-
tu 2 sa zrus$i eluentom, ktory vyplavi tieto latky z mikro=-
separéatora.

Z nasledujucich prikladov vyhotovenia a pouZitia mikro-
separdtora vyplyva, Ze uplatnenie mikrosepardtora v praxi je
pomerne rozsiahle. '

Priklad 1

Separacia aminoglykozidového antibiotika Gentamicinu
z krvného séra

Népln sorbenta 2 tvori ¢ 1 g guli&kového silikagélu s
priemerom dastic 0,08 az 0,1 mm, pripraveného podla &s. autor-

ského osveddenia &. 196 794 a &s. autorského osvedcéenia d&.
208 879. V mikroseparatore dlhom 10 cm a s vnutornym priemerom

5 mm sa sorbent 2 zmada destilovanou vodou. Po vytedeni destilo-
vanej vody sa na sorbent 2 naleje 0,5 ml krvného séra pacienta
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lieCeného Gentamicinom. Gentamicinm zachyteny sorbentom 2 sa
nasledne derivatizuje 0,5 ml roztoku eftalaldehydu v boréato-
vom pufri s pH = 10,4, Derivatizované liecivo sa eluuje 1 ml
etanolu. 0,1 ml etanolového roztoku sa analyzuje kvapalino=-
vou chromatografiou 8 fluorometrickou detekciou.

Priklad 2

Separéicia aminoglykozidového antibiotika Gentamicinu
z krvného séra

Napln sorbenta 2 tvori 0,05 g katexu. V mikroseparétore
dlhom 5 cm, s vnitornym priemerom 4 mm sa sorbent 2 zmadga 0,2
M roztokom siranu sodného. Po vyteCeni roztoku sa na sorbent 2
naleje 0,25 ml krvného séra pacienta liedeného Gentamicinom.
Gentamicin zachyteny sorbentom 2 sa eluuje 0,5 ml 0,01 M roz-
toku lihu sodného. 0,05 ml eluatu sa analyzuje kvapalinovou
chromatografiou s derivatizaciou za kolonou.

Priklad 3

Separédcia komplexu vitaminov D z mlieka

Napln sorbenta 2 tvori 0,5 g zosietovaného polystyrénu
v 10 ml injekénej striekacCke z plastu. Sorbent 2 sa zméida
destilovanou vodou. Po vyteleni destilovanej vody sa na sor-
bent 2 naleje 10 ml mlieka. Komplex vitaminov D zachyteny na
sorbente 2 sa eluuje 2,5 ml acetonitrilu. Po odpareni roz-
pustadla sa k odparku pridd 0,05 ml acetonitrilu a roztok
sa analyzuje kvapalinovou chromatografiou s fotometrickou
detekciou,

Priklad 4

Separacia komplexu vitaminov D z mlieka

Napln sorbenta 2 tvori 0,5 g oktadecylsilanizovaného
silikagélu. V mikrosepardtore dlhom 15 cm s vnutornym prieme-
rom 10 mm sa sorbent 2 zmdda metanolom a prepléchne destilo-
vanou vodou. Po vyteleni destilovanej vody sa na sprbent 2
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naleje 10 ml mlicka. Komplex vitaminov D, zachyteny sorbentom
2 sa eluuje 2,5 ml acetonitrilu. Acetonitrilovy eluat sa
spracuje ako v priklade 3. ”

Priklad 5

Separéacia polycyklickych aromatickych uhlovodikov
z odpadovej vody

Napln sorbenta 2 tvori 0,5 g oktadecylsilanizovaného
silikagélu. V mikroseparatore dlhom 15 cm s vnutornym prieme-
rom 5 mm sa sorbent 2 zmdda metanolom a zuZeny koniec mikro-

separdtora sa napoji na vodnu vyvevu. Sir&i koniec sa ponori

do nadoby s 1 1 odpadovej vody, ktord sa prederpad cez sorbent
2. Uhrovodiky zachytené sorbentom 2-sa eluuji 2,5 ml toluénu.
£luidt sa analyzuje plynovou chromatografiou s plamenovo ioni=

zadnou detekciou.
Priklad 6

Separacia polycyklickych aromatickych uhTovodikov
z odpadovej vody

Napln sorbenta 2 tvori 0,5 g guliékového pérovitého
uhlika pripraveného podla ¢s. autorského osvedéenia ¢. 221
197. Sorbent 2 sa v mikroseparatore dlhom 15 cm s vnutornym
priemerom 5 mm zuZenym koncom mikroseparatora pripoji na
vodni vyvevu. Sirdi koniec sa ponori do nadoby s 1 1 odpado~-
vej vody, pricom sa tato preCerpd cez sorbent 2. UhIovodiky
zachytené sorbentom 2 sa spracuju obdobnym spbésobom ako v
nriklade 5.

Mikrosepardtor mozZno vyuzit pri priprave vzoriek pred
ich kvapalinovo alebo plynovo chromatografickym urcovanim v v
analytickych separaénych procesoch uplatnovanych v zdravotnic-
tve.
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1. Mikroseparator pre analytick( separaciu latok z kvapalnej
fazy vyzaadujici sa tym, Ze jeho telo je tvorené rurkou
/1/, napriklad injekénou striekackou, ktora je na jednom
"svojom konci ziZend a na strane zuZeného konca naplnend
sorbentom /2/, ktory je ¥ tele mikroseparatora zafixovany
permeabilnymi uzavermi /3/. '

2e Mikroseparétor podTa bodu 1 vyznadujici sa tym, Ze napln
sorbenta /2/ pozostava zo silikagélu alebo silikagélu s
chemicky viazanou alkylsilanovou fazou, alebo zosietova-
ného polystyrénu, pdrovitého uhlika alebo iontomenica.

3. Mikroseparator podIa bodu 1 a 2 vyznadujici sa tym, Ze
permeabilni uzéver /3/ je vytvoreny z materidlov, ktoré
obsahujui sklenenit alebo silanizovanu sklenend vatu, poly=-
etylénovi, alebo polypropylénovi fritu.,

1 vykres
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