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pracovisté poskytuje analytickou podporu UCHP
Interni zadavatelé

» Vyzkumna skupina pokrocilych materialt a organické
syntézy

* \Vyzkumna skupina bioorganické chemie a biomaterialt
= Vyzkumna skupina membranovych separaci
= Vyzkumna skupina katalyzy a reakéniho inzenyrstvi

» Vyzkumna skupina odpadového hospodarstvi a
udrzitelnych technologii

* \yzkumna skupina mikroreaktoru
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Externi spoluprace

= Pharmacan — analyza kanabinoidU

= Nalco Water/Ecolab (nové) — testovani vzork( ropy
(stabilita ropy, testovani dispergantu — vybér
vhodnych aditiv)



= ve spolupraci se zadavatelem navrhujeme, vyvijime,
validujeme a upravujeme metodu

" individualni pristup — hledame reseni pro kazdy
pozadavek

" starame se o funkCnost pristrojového vybaveni,
udrzujeme zarizeni v optimalni kondici
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Zajistujeme servis v nasledujicich oblastech:

* hmotnostni spektrometrie — méreni spekter
organickych sloucenin a smeési

= NMR spektroskopie — charakterizace latek, urceni
chemické struktury produktl, meziproduktU reakci

= chromatografické (separacni) metody- HPLC/DAD,
HPLC/MS, GC/MS, preparativni HPLC

" elementarni analyza - MP-AES, vCetné rozkladu
vzorkU

" titracni metody, méreni pH, vodivost - okrajové



» charakterizace organickych latek - urcovani struktury
jak prirodnich tak syntetickych sloucenin

* sledovani reakcni kinetiky, chemické vymeény

" nejcastéjsi experimenty zahrnuji méreni atomu
vodiku *H a uhliku 13C, fluoru *°F nebo fosforu 3P
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NMR spektrometr 400 MHz Bruker Avance llI
spektrometr pro servisni méreni
po proskoleni moznost samostatného méreni

V eV /

meéreni aerosolovych vzorkU
analyza produktu elektrolytické redukce CO?2
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Pozadavky na vzorky

= meéné citlivd metoda — nutné dostatecné mnozstvi vzorku v zavislosti
na molekulové hmotnosti latky (1 mg az desitky mg)

= nedestruktivni metoda — vzorek lze po méreni dale pouzit

= vzorek musi byt rozpustny v béznych organickych rozpoustédlech
(idedlné CHCl;, DMSO apod.) nebo v H,O

" samotné meéreni probiha v deuterované formeé rozpoustédla (CDCI,,
DMSO-d, nebo v D,0)

= pokud se jedna o analyzu ,neznamé” latky, nemél by vzorek obsahat
dalsi organické primési nebo vedlejsi produkty

= vzorek musi byt homogenni, nerozpusténa pevna latka ma za nasledek
rozsSireni signald ve spektru.

= negativni vliv na kvalitu analyzy ma také obsah anorganickych soli,
kovovych iontt nebo molekul kysliku

&



* Hmotnostni spektrometr s vysokym rozliSenim (High
Resolution Mass Spectrometer) Bruker micrOTOF-
Qlil (2013)

= tandemovy hmotnostni spektrometr — kvadrupoél/TOF
= m/z <40 000 Da

= jzolaéni moZnost kvadrupdlu do m/z 3000 Da
(fragmentace)

= rozliSeni 20 000 FWHM (mira separace dvou sousednich
piku)

= presnost m/z <2ppm (chyba namérené a skute¢né m/z)

" moznost méreni v positivnim/negativnim maodu
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= pro¢ HRMS? — rozliSeni iontu se stejnou nominalni,
ale jinou monoizotopickou hmotou

» charakterizace a identifikace organickych latek

" potvrzeni elementarniho slozeni — presna hmota a
izotopovy klastr

= objasnovani struktury molekul MS/MS experimenty
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Dostupné ionizacni techniky
ESI teplotné nestalé i vysokomolekularni slouceniny, vhodny pro iontové slouceniny

APCI teplotné stabilnéjsi latky, k tvorbé iontl dochdzi v plynné fazi elektrickym
vybojem (moZnost analyzy pevnych vzorkd bez predchozi Upravy —,,Direct Probe®)
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Pozadavky na vzorky
" mnozstvi vzorku 1 mg - dostacujici
" informace o rozpustnosti vzorku
= stabilita vzorku
= vzorek by nemél obsahovat anorganickych soli



Pro¢ HPLC-HRMS
" feseni pro slozitéjsi smési
" umoznuje kvalitativni a kvantitativni analyzu

= zlepseni kvality spektralnich dat, minimalizace
potlaceni signalu

" eliminace potizi s identifikaci latek interferujicich s
latkami tvorici adukty [M+Na]+ [M+NH,]+

[M+H-H,0]+
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Volba podminek separace

= chromatograficky mod - v soucasné dobé az 80% separaci v
RP mdédu — mobilni faze polarni/stacionarni faze nepolarni

= kolona — vybér z velkého mnozstvi stacionarnich fazi
= tradi¢ni C18 kolony
= (8, fenyl-hexyl, amino-, kyano-, C18 s vlozenou polarni fazi
= mobilni faze
= organicka slozka MeOH nebo ACN

* Vodna slozka — voda, slabé roztoky kyselin, bazi nebo pufrd (1-10
mM), zvySeni retence analytu na koloné (analyt v neionizované
formeé)

pro LC-MS pridavek aditiv vzdy!!! — zvyseni tékavosti MF, podpora

vzniku iontd,



HPLC vybaveni

= 2 HPLC systémy (ThermoScientific)
= HPLC/MS

= HPLC/UV nebo ELSD — po proskoleni moznost
samostatné obsluhy

Vyzkumna skupina membranovych separaci
Vyzkumna skupina mikroreaktor(

= soucasné vyuziti — sledovani degradace polutantu
vod, analyza kanabinoidu, sledovani separace
racemickych smési pomoci membran, sledovani
prubéhu reakci



Preparativni HPLC — izolace slozek smési

= HPLC-UV/VIS — izokraticky systém preparativni
kapalinové chromatografie Streamline™ s UV/VIS
detektorem (WATREX). S

= pratok mobilni faze az 25 ml/min
" kolona 21.2x250 mm

" nastrik 250ul
(Analyticka kolona — 1-40 pL
zavislosti na rozmérech kolony)




Plynova chromatografie (GC)

separacni metoda omezena tenzi par analyzovanych latek a
stabilitou latek za vyssich teplot

= Trace 1310 -1SQ 7000 (MS — jednoduchy kvadrupol)

= Elionizace

®" moznost detekce FID

= 2 injektory

= k dispozici knihovna El spekter NIST

= Scion 456
= FID

= stanoveni kanabinoidl (Pharmacan)
= sledovani prubéhu hydrogenacnich reakci

&




Pristrojové vybaveni
= MP-AES Agilent 4200

= stanoveni kovovych prvkU, véetné tézkych kovul a kovu
vzacnych zemin, v riznych typech matric v roztoku nebo
pevnych vzorcich po mineralizaci




Priprava vzorku pro analyzu
= dulezity krok pro Uspésnou analyzu

= pevné vzorky — nutnost prevedeni do roztoku po totalnim
nebo caste¢ném rozkladu pomoci kyselin (HNO,, HCI, HF
nebo jejich smési), pridavek H,0,

" mineralizace na suché cesté — spaleni vzorku v muflové
peci s naslednym rozpusténim popela ve vhodné kyseliné

(zvlasté vhodné pro organické vzorky)
* mineralizace na mokré cesté kyselinami (hot plate)

* HNO,, HCI, pridavek HF zajisti rozklad kfemicitanu, H,0,
zesiluje ucinnost kyselin a zajisti oxidaci organickych

slozek
3



Soucasné vyuziti

" analyza katalyzatord na bazi oxidu prechodnych kov

= katalytické materialy na bazi polymernich
nanovlakennych nosicu

" stanoveni kovu v organokovovych slouceninach

» sledovani procesu pro ziskavani kovl a kovl vzacnych
zemin z elektroodpadu
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" vzajemna komunikace — oboustranna znalost procesu
" role zaddavajiciho — proc je tak dulezita?

" vytizenost zarizeni a obsluhy — dobré planovani

" zpétna vazba



