Extrakce
SPE



EXTRAKCE PEVNOU FAZI
(SOLID-PHASE EXTRACTION, SPE)

déleni analytu mezi dvé nemisitelné fdze, z nichZ jedna je pevna
analyt prechdzi do pevné fdze z plynné ¢i kapalné fdaze
odbér a Uprava vzorku, spojeni s instrumentdlnimi analytickymi

metodami (chromatografické, elektrochemické)
rychle vytlacuje klasickou extrakci kapaliny kapalinou (LLE)

Princip SPE

selektivni zadrzovdni latek na pevné fazi, kterd je umisténa ve formé
sloupce nebo membrdny v kratké kolonce

Sorpce - adsorpce, rozpousteéni, iontovd vyména, molekulové rozpoznavani
Desorpce - teplotou nebo rozpoustédly

Pouziti SPE

1. odstranéni rusivych slozek matrice (i odsolovdnt)

2. selektivni obohaceni (nakoncentrovani) vzorku z velkych objemd
3. izolace stopovych latek

4. zména rozpoustédla vzorku
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Vyhody SPE ve srovndni s LLE:

1. jednoduché provedeni

2. prdce s mensimi objemy vzorku, vétsi bezpecnost

3. rychlejsi a levnéjsi (snizend spotreba organickych rozpoustédel)

4. selektivitu |ze ménit volbou staciondrni (pevné) fdze

5. snadné skladovani a transport vzorkl prekoncentrovanych na kolondch
(skladovani az 8 mésict pri -20 °C nebo 3 - 4 mésice pri 4 °C)

6. snadna automatizace, on-line spojeni s HPLC

Nevyhody SPE:
1. pro nékteré specifické izolace nejsou na trhu vhodné fdze

2. sloZzeni odebraného vzorku je odlisné od plvodniho, mize byt
problém s kalibraci
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Provedeni SPE

- sklddad se z péti krokd

1. preddprava (kondicionovani) kolonky
2. davkovani vzorku

3. promyvadni

4. suseni

5. eluce (vymyvani)

PREDUPRAVA KOLONKY

- priprava kolonky na reprodukovatelnou interakci slozek
vzorku s pevnou fdzi, kterd je umoznéna solvataci pevné
fdaze

Kolonku propldchneme predepsanym rozpoustédlem
(aktivace pevné fdze, priprava pro interakce se vzorkem) a
ndsledné rozpoustédlem podobnym vzorku (Gprava
prostredi pro vlastni vzorek).

Fdze C18: aktivace methanolem, Uprava prostredi vodou a ndasleduje vodny vzorek
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DAVKOVANI VZORKU
- podle druhu pevné fdze a vzorku dochazi ke specifickym
interakcim latek s tuhou fazi

Zddand skupina ldtek se selektivné sorbuje a hesorbované
latky (matrice) prochdzeji volné kolonkou.

W jzolovand Idtka ® A rysici slozky matrice

PROMYVANT
- propldchnuti kolonky vhodnym rozpoustédlem vede k
vymyti zbytkl matrice vzorku z kolonky; Zddané latky

zUstdvaji sorbovdny na pevné fazi

SUSENI

- pokud se elu¢ni rozpoustédlo vyrazné lisi od promyvaciho
roztoku, kolonku vysusime proudem inertniho plynu (dusik)

ELUCE

- kolonku promyvdme eluc¢ nim rozpoustédlem, dochdzi

k selektivni desorpci zadanych latek z pevné faze a k jejich
vymyti z kolonky. Eludt jimdme a ddle zpracovdvdme.
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Typ SPE

selektivni zachyt doprovodnych
neCistot

neretentivni (non-retentive) SPE

selektivni zachyt analytu
retentivni (retentive) SPE
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SPE Instrumentace

1. kolonky
2. extrakéni disky (vzorkovaci terce)
3. vlakna (SPME Solid Phase MicroExtraction)

SPE KOLONKY
tvar injekéni strrikacky bez pohyblivého pistu
naplnény sorbenty o rtzné velikosti ¢dstic

sklenény nebo PP zasobnik

Parametry SPE kolonek \
— N —_—

1. typ pevné fdze, velikost ¢dstic (adsorpee,
rozpousténi, iontovd vyména, imprint...)

2. materidl kolonky [PP, sklo]
3. objem kolonky [0,4 - 15 ml]
4. kapacita [1 - 500 (2800) mg]

. . / /7 v d 3 & .
5. minimdlni elu¢ni objem [10 pl - 50 ml] adsorbent —] iy
6. maximdlni pritokovd rychlost vzorku a MF '




MozZnosti SPE usporadani
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Retencni kapacita a elu¢ni objem SPE kolonek

Sorbant mass/column volume:

L. Lyt
S Lk L
Eﬂﬂrﬂg *{}Dmg-r e mﬂmgﬂmg/lgfﬁmL 2qM12mL So/20mL 10g/60 mL

Retention capacity™ up to:

285mg 50mg 10mg 28mg 50mg 100mg 250mg S00mg
Minimum elution volumea: \

128ul 280l 500pL 1.2mlL 24mL 4 8mlL 12mL 24 mL

= —i = =1 I:|— —3 = =1 = = — — | — | N N

s

‘;I-i—i_,_.-l-'
* Approximate values: Capacity (mg) = 5% of sorbant mass ‘l
Bed Volume -~ 120ul"100mg of sorbent

Minimdlni eluéni objem = 2x objem sorbentu
Kapacita = 20x méné nez obsah sorbentu
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EXTRAKCNI DISKY

moderni forma SPE

kompozitni tenké membrdny z PVC nebo PTFE a prislusného
modifikovaného sorbentu (az 90 hm. %)

velka hustota disku, nutnad aplikace vakua pro pritok kapaliny

membrany umistény v SPE kolonkdch nebo specidlnich drzdcich, byva
predrazen sedmivrstevny filtr

Vyhody diskd
1. neni omezena pritokovad rychlost vzorku a rozpoustédla
2. nakoncentrovani vzorku ve velmi izké zoné membrdny

3. k eluci analytu stali rddové ul rozpoustédla, odpadd odparovani
nadbytecného rozpoustédla pred naslednou analyzou vzorku

MoZnost pouziti nékolika (aZ desitek) SPE kolonek ¢i diski souc¢asné
zkracuje dobu potrebnou k pripravé vzorkd.
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podtlak pretlak
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Interakéni mechanismus SPE
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Carboxylic Acid
(Deprotonated)

Specifita pevné fdze k izolované slozce je ddna nejen pouzitym
sorbentem, ale i matrici vzorku a podminkami extrakce:

sloZzeni matrice vzorku (matrice ve velkém nadbytku)

pouzitd organickd rozpoustédia

pH a iontova sila vodné fdze
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Typy sorbenti / princip (pre)separace
sorbenty pro 6C a LC s vétsi velikosti ¢astic

ADSORBENTY

aktivni uhli, grafitizované uhli, porézni grafit
silikagel, alumina

styren-divinylbenzenovy kopolymer
polymerni 2,6-difenyl-p-fenylenoxid

ROZPOUSTENI

nepoldrni polydimethylsiloxan

poldrni polyakryl, velmi poldrni polyethylenglykol a jejich kombinace
modifikovany silikagel (C18, C8, C4, C2, fenyl, kyano, diol, aminopropyl)
modifikovany polymer PS/DVB (C18, C8...)

IONTOVA VYMENA
modifikovany silikagel nebo PS/DVB polymer (SCX, WCX, SAX)

MOLEKULOVE ROZPOZNAVANT: vysoce selektivni vtisténé faze



Sorbenty pro kapalné vzorky
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Princip Sorbent Vzorek (kapalny) Elucni rozpoustédlo

Nepolarni C18, C8, C4, PAH, PCB, pesticidy, hexan,dichlormethan

extrakce C2, fenyl antibiotika, aflatoxiny, acetonitril, alkoholy
kofein, nikotin, vitaminy

Nepolarni PS/DVB fenoly a pesticidy z vody  ethylacetdt

extrakce kopolymer PAH z olejd methanol, acetonitril

na polymeru

Polarni silikagel, NH,, antibiotika, pesticidy di- a trichlormethan,

extrakce CN, OH steroidy, vitaminy, ethylacetat, voda
aflatoxiny alkoholy

Kationtova kysely aminokyseliny, chlorofyl roztoky soli, pufra,

vyména katex PCB kyselin

Aniontova bazicky organické kyseliny roztoky soli, pufra,

vyména anex kofein, sacharin zdsad

Extrakce ve CN/SiOH PAH z pldy a vody chloroform, aceton

smésném modu NH,/C18 PCB z odpadnich olejt ethylacetadt,

SCX/SiOH télni tekutiny methanol
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Sorbenty pro tékavé organické latky

| —
sorpéni trubi&ky ——
- odbér plynného vzorku pasivné (difuze) nebo aktivné (prosdvani &erpadlem)
. desor'pce rozpoué‘rédlem (sir'ouhlfk, dichlormethan, aceton, me‘rhanol)
- tepelnd desorpce

Air Flow in

Staticky headspace - SPME
Dynamicky headspace
PURGE and TRAP analyza

Sample
tissues

Single-Bed Thermal Desorption Tube Multi-Bed Thermal Desorption Tube
Single-Bed Tube (Tenax® TA) 3-Bed Tube (Carbotrap® 300)
Weakest Strongest
Heated Zone of the Tube Heated Zone of the Tube
_Sampling T Sampling
B i R LR R R R R R L —_" S
Inlet PR R Inlet Est
[ | 1 -
TENAX-TA i i (Carbopack-C ) (_ Carbopack-B ) (Carbosieve SIIl)  ( S5erser
.
Glass Wo
) PPPPP
Flow Direction during Flow Direction during
Sampling & Dry Purge Sampling & Dry Purge
Flow _Direction dt_n_'inq Flow Direction during
Desorption & Conditioning Desorption & Conditioning

5.10.2004 ©Jana Sobotnikova



5.10.2004 ©Jana Sobotnikova

On-line SPE

proces SPE Ize primo spojit vicecestnym ventilem s analytickou
metodou - nejcastéji HPLC nebo GC

Vyhody

1. neprovddi se predrazena SPE

2. primé ddavkovdni vzorku, napr. télnich tekutin

3. bezpeénd manipulace s infekénimi materidly

4. plné automatizovany provoz

5. zvySend opakovatelnost a presnost analyz

6. zvysend produktivita a nizsi ndklady pripadajici na jeden vzorek

SPE-HPLC SPE-GC

Mobilnl
faze

Analyticka
kolona
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Vzorek Promyv.
roztok




MIKROEXTRAKCE PEVNOU FAZI
(SOLID PHASE MICROEXTRACTION, SPME)

vyvinuta specidlné pro spojeni s GC a HPLC
princip je shodny s klasickou SPE, lisi se technikou provedeni
extrakce a zakoncentrovadni analytu na vldkné pokrytém sorbentem

zdchyt tékavych i netékavych sloucenin z plynnych, kapalnych a nad
pevnymi vzorky

Sorbent

nanesen na kratkém dseku povrchu kfemenné kapildry ve formé
tenkého filmu

chrdnén ocelovou jehlou, do které mize kapildra se sorbentem
zajizdét
absorbent (polymer, kapalina) nebo adsorbent (pevnd Idtka)

komercné dostupnad vldkna: polydimethylsiloxan (PDMS), polyakryldt (PA),
Carboxen/PDMS, Carbowax/divinylbenzen (DVB), PDMS-DVB, DVB/Carboxen/PDMS

tloust’ka vrstvy sorbentu podle mnozstvi analytu

typ sorbentu podle typu analytu a analyzovaného vzorku
5.10.2004 ©Jana Sobotnikova
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Provedeni SPME

Odbér vzorku (sorpce): zasunuti sorpéni kapilary do
plynného nebo kapalného vzorku nebo drZeni nad
vzorkem (headspace) do ustdleni sorpcni rovnovdhy
(typicky 2 - 15 min).

Desorpce-ddvkovani v GC: po propichnuti septa
ddvkovace tepelnd desorpce analytu do proudu
nosného plynu
snadnd automatizace pomoci automatického
ddvkovace plynového chromatografu

Desorpce-davkovdni v HPLC: v upraveném davkovacim
ventilu dochdzi k desorpci latek mobilni fazi

Vyhody SPME

1. nizké detekéni limity (v 6C radové ppT)

2. Siroké aplikani moznosti (sorbenty o riizné
polarité a tloust'ce vrstvy)

5.10.2004 ©Jana Sobotnikova



PESTICIDY Z VODY

metoda: SPE matrice: voda

PFiprava vzorku: pomoci zfed'. NH; upravime pH 1000 ml vody na hodnotu
7-8, pridame 100 ul vhitfniho standardu

Kolonka: CHROMABOND C18 Hydra

Kondiciovani: 2 x 5 ml methanolu, poté 2 x 5 ml destilované vody

Ddvkovani vzorku: vzorek nechdme projit kolonou, vysuseni kolonky
dusikem (2 bar) po dobu 2 hodin

Eluce: 10 ml methanolu

Eludt odparime do sucha v rotacni odparce pri 30 °C a uloZime do lednicky
ha dobu 15 minut. Odparek rozpustime v 200 pl n-hexanu a preneseme do
konické vialky. Ndsleduje GC (kolona OPTIMA delta-3) nebo HPLC analyza
(Nucleosil 120-3 €18).

Vytézek: 95-100 %
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DOPINGOVA KONTROLA KONSKE MOCT

metoda: SPE matrice: moc

Priprava vzorku: 1 ml moc¢i smichdme s 1 ml 7 mM H;PO, a pH upravime na
hodnotu 2 konc. H;PO,

Kolonka: CHROMABOND® SA (= SCX)
Kondiciovani: 1 kolonkovy objem methanolu, vody a 7 mM H;PO,

Davkovani vzorku: vzorek nechdme projit kolonou, vysuseni kolonky vakuem

Promyvani: 1 ml 7 mM H3;PO,, 0,5 ml 0,1 M kyseliny octové, 1 ml methanolu;
vysuseni vakuem po dobu 30 sec.

Eluce: 2 x 1 ml methanolu s pridavkem amoniaku (1 %)
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PROTINADOROVE LECIVO TEMOZOLOMID Z PLASMY A
MOCT

metoda: SPE matrice: plasma, moc

Priprava vzorku: biologicky vzorek stabilizujeme pridavkem 1 M HCI,
zamrazime a skladujeme pri -20 °C. 253 pl okyseleného
vzorku smichdme se 115 pl roztoku interniho standardu.

Kolonka: CHROMABOND® (C18ec
Kondiciovani: 2 x 1 ml methanolu, pak 2 x 1 ml 0,5% kyseliny octové

Davkovani vzorku: 160 ul predupraveného vzorku, aplikace slabého vakua

Promyvani: po 1 minuté stdni promyvame 750 ul 0,5% kyseliny octové a
vysusime vakuem po dobu 5 minut

Eluce: 1,25 ml methanolu

Eludt odparime proudem dusiku pri laboratorni teploté. Odparek
rozpustime ve 200 pl 0,5% kyseliny octové, zcentrifugujeme a ddvkujeme
na HPLC kolonu

5.10.2004 ©Jana Sobotnikova



AROMATICKE AMINY Z VODY

(ANILINY, CHLORANILINY, NITROANILINY, AMINONITROTOLUENY) o

metoda: SPE matrice: voda
Priprava vzorku: pH vzorku upravime roztokem 10 M NaOH na hodnotu 9
Kolonka: CHROMABOND® HR-P (PS-DVB adsorbent)

Kondiciovani: 2 ml methanolu, acetonitrilu a 105 M roztoku NaOH
Davkovani vzorku: nasdvani vzorku do kolony rychlosti 10 ml/min
Promyvani: 2 ml destilované vody, poté vysuseni vakuem po dobu 5 minut

Eluce: 2 x 1 ml smési methanol/acetonitril v poméru 1/1 obj.

5.10.2004 ©Jana Sobotnikova



PURGE anp TRAP ANALYZA TEKAVYCH ORGANICKYCH LATEK

Trap
24 cm
A Adsorbent Key
15 cm 8cm
B Y e
Tenax TA
8cm 7.7 cm 7.7 cm -
c N P . Silica Gel 15 -
16 cm 7.7 cm
D Y Activatad Charooal -
1cm 7.7 cm 7.7 cm 7.7 cm
e Y I 3% SP-21004/
1cm 15 cm 7.7 cm Chromosorb W AW
F Carbopack B -
G Carbopack C -
H Carbosieve S-llI* -
I Carboxen 1000 .
J Carboxen 1001 -
K
L
7cm 7 cm
M I

VSTUP —~SORPCE ~DESORPCE VYSTUP 5.10.2004 ©Jana Sobotrikovd



Extrakce
SLE



EXTRAKCE SLE

= analyt z pevného vzorku selektivné extrahujeme do vhodného
rozpoustédla, prip. kombinujeme s chemickou reakci (roztoky kyselin)

= pevhé vzorky - napr. vzorky pud, rostlinnych materidll, potravin

Extrakci SLE Ize provést
= vsddkové (macerace, digesce)

= v dynamickém reZimu (perkolace, Soxhletlv extraktor)

EXTRAKCE PEVNA LATKA-KAPALINA

EXTRAKCE ULTRAZVUKEM (v prostiedi rozpoustédia)
MIKROVLNNA EXTRAKCE (MAE)

URYCHLENA EXTRAKCE SOLVENTEM (ASE) (PFE, PSE, PLE)
EXTRAKCE TEKUTINOU V NADKRITICKEM STAVU (SFE)
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EXTRAKCE PEVNA LATKA-KAPALINA /

= pro extrakci 1 nebo vice sloZek z prirodniho nebo technického
materidlu

= extrakce v pristroji s kontinudlnim chodem (Soxletlv extraktor),
maximalizace vytézku

= rozpoustédlo selektivné rozpousti extrahovany analyt

= vyhodné je pouzit rozpoustédlo s nizkou teplotou varu, analyt Ize
ndsledné destilaci izolovat/zakoncentrovat

Multifunkéni extrakéni systém

kombinace extrakce (macerace, digesce, perkolace) a
destilace, prip. filtrace

extrakce az do tlaku 10 bar nebo ve vakuu

recyklace rozpoustédla (uzavreny okruh)

vysoky vytézek, kratké extrakéni ¢asy, vysokad Cistota
extraktu, jednoduchd manipulace, vizualizace celého
extrakéniho procesu (detailni poitadovy zdznam
parametrl procesu)
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MIKROVLNNA EXTRAKCE

prvni pouziti koncem 80. let 20. stoleti

zéreni s frekvenci 300 MHz-300 GHz, tj. vinové délky Im - 1 mm, nejCastéji
12,24 cm - 2450 MHz

MIKROVLNNA EXTRAKCE
v prostredi rozpoustédla => urychleni extrakce, ohrev rozpoustédla
bez rozpoustédla => rostlinny materidl pro headspace analyzu

v otevrenych nadobdch (aMAE)
v uzavrenych celdch (pMAE)

Vyhody

= rychlost - dramatické snizeni doby analyzy (hodiny — minuty)
= ekonomicky faktor - mensi spotrreba rozpoustédla

u Wééf uéinnost extrakce => Vyggi vy’/‘réinos’r (vztahuje se k Soxhletu)

= moznost automatizace
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URYCHLENA EXTRAKCE SOLVENTEM (ASE)

komeréni vyuziti od roku 1995
uziti béznych solventl za teplot vyssich nez T, ., a pfi vysokém tlaku

extrakce zahrdtou kapalinou - rychld kinetika extrakce, zvyseni
difdze a rozpustnosti, zvyseni Ucinnosti extrakce

fazovy diagram: zahrdti rozpoustédla z teploty T, na T, vede k prechodu
rozpoustédla do plynné fdze, proto musime zvysit tlak k opétovnému
zkapalnéni rozpoustédla

:
P, \ .
(s) \ 0 /
P, /
trojny bod
(2)

T; T, Teplota
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URYCHLENA EXTRAKCE SOLVENTEM (ASE)

Nerezova extrakéni cela

pini se pevnym vzorkem smichanym s inertnim
[| materidlem (sklenéné kuli¢ky, zaji§t'uji propustnost)

pLITIRE

exfrakini
cela

teploty pri ASE: 40°C - 200°C

covert ol tlaky pri ASE: 10 - 15 MPa

doba ASE: 5 - 15 minut

poet cykll: 1-5 (staticky), 10-20 (dynamicky)

shérna wialka

malé ¢dstice extrahovaného materidlu zajist'uji vétsi styénou plochu mezi
extrahovanym materidlem a solventem

dprava matrice vzorku kyselinou nebo zdsadou, po hydrolyze |ze analyty
sndze extrahovat

EXTRAKCE STLACENOU KAPALNOU HORKOU VODOU (PHWE)

horka stla¢ena voda je .nejzelenéjsi" rozpoustédlo (teplota mezi 100 -
374 °C, tlak do 21,7 MPa)
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Extrakce
SFE



SUPERKRITICKA FLUIDNI EXTRAKCE
(SUPERCRITICAL FLUID EXTRACTION, SFE)

Nadkriticka tekutina (supercritical fluid, SF) je zvld$tni skupensky stav,
ktery spojuje vlastnosti kapalin a plynd. Vznikne zahratim plynu nebo
kapaliny na teplotu vyssi nez je jeho/jeji kriticka teplota T pri
sou¢asném stlaceni na hodnotu vy3si nez je jeho/jeji kriticky tlak py.

Nadkritické tekutiny se pouZivaji pri extrakci (SFE) i jako mobilni faze v
chromatografii (SUPERCRITICAL FLUID CHROMATOGRAPHY, SFC)

Pouziti SFE: extrakce z pldy, rostlinného a Zivocigného materidlu

Pouziti SFC: tam, kde selhdva GC - analyza malo tékavych nebo tepelné
labilnich latek. Tyto latky lze analyzovat metodou HPLC, avsak s nizsi
dcinnosti a pri delsi dobé analyzy nez v SFC.

Cagniard de la Tour (1822) - prvni pozorovani koexistence kapaliny a plynu (jeji pdry) v uzavirené nddobé
Hannay a Hogarth (1879) - experimenty se zahfdtym ethanolem (rozpousténi x srdzeni halogenidt kovl v
zavislosti na tlaku)

Francis (1954) - chovdni CO, za vysokych teplot a tlaki

Vyuziti superkritickych kapalin v chemické syntéze (1980) 5.10.2004 ©Jana Sobotnikovd



Nadkritické tekutiny

maji nekteré vlastnosti jako plyny, jiné jako kapaliny

jsou stlacitelné, Ize ménit jejich hustotu. Hustota nadkritickych
tekutin se bliZi kapalinam; rozpoustéci vlastnosti zdviseji do znaéné
miry na hustoté = zménou hustoty |ze ménit rozpoustéci vlastnosti

viskozita je o 1 rad nizsi nez u kapalin; dochdzi k rychlému prevodu
hmoty v disledku priznivych charakteristik toku

vysoka difuzivita a absence povrchového napéti: snadné pronikani
nadkritickych tekutin do pérl pevné fdze, G¢innd extrakce v SFE,
rychlé analyzy v SFC

Hustota (g cm3) | Viskozita (Pa s) Difuzivita (cm? s1)

Plyn ca 103 (05-35)-107° 001-10
Nadkriticka
tekutina 02-09 (0,2-1,)- 10 (3,3-0,1)- 104

Kapalina 08-10 (0,3-2,4)-103 (05-2,0)-10°
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Fdzovy diagram oxidu uhli¢itého

120
co,
100r superkriticka | kpitickd teplota, T, = 31,3 °C
tekutina ey 1.0
= VL py kriticky bod kriticky tlak, p, = 7,2 MPa
© o
2 801 4 ha _— (35 °C x 75 bar)
= 40| latka apaiina olyn (1 bar = 1- 105 Pa = 0,987 atm)
20
_ I fdzovy prechod g < | nelze do nekonecna
0 2 ! ' priurcité T a p = superkritickd tekutina

80 60 40 20 0 20 40 60
teplota, "C

zména hustoty CO,
40 °C: 72 bar —» 0,22 g cm3, 400 bar — 0,96 g cm™3
80 °C: 72 bar —» 0,14 g cm=3, 400 bar — 0,82 g cm-3
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Kritické vlastnosti vybranych rozpoustédel

ROZPOUSTEDLO T,.(°C) p« (105 Pa)
CO, 31,1 73,8
propan 96,7 42 5
cyklohexan 280,3 40,7
propan-2-ol 235,2 47,6
methanol 239,6 80,9
ethanol 243,2 61,4
toluen 318,6 411
voda 3742 2212

Superkritické tekutiny (SkT) mohou difundovat skrz pevné latky jako plyny a rozpousti
materidly jako kapaliny.

nemaji rozhrani kapalina-plyn a povrchové napéti

vdechny SKT jsou vzdjemné zcela misitelné

smés superkritickych rozpoustédel je jedina faze pri prekroceni kritického bodu smési
(aritmeticky primér kritickych teplot a tlakd jednotlivych sloZek)

blizko kritickému bodu malé zmény p nebo T zplsobuji velké zmény hustoty-rozpoustéci
sily SKT

rizeni selektivity extrakce zménou rozpoustéci sily (hustoty SkT) a pridavkem ko-

solventu .
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Vyhody CO,

T, a p, relativné nizké a instrumentalné dosazitelné

netoxicky (zdravotné nezdvadny)

nehorlavy

snadno se Cisti

pri SFC kompatibilni s plamenové ioniza¢nim detektorem (nehorlavy)

kompatibilni se spektrofotometrickym detektorem (transparentni v
UV oblasti) a I detektorem

nizka cena

Nevyhody CO,

je nepoldrni (podobny hexanu), dobre rozpousti nepolérnf latky

pro poldrni latky je nutné zvyseni polarity pomoci modifikatort
(nejcastéji methanol, ethanol, acetonitril, voda, tetrahydrofuran v
koncentracich 1-20 °/o)
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Pristroj S
Fistroj pro SFE Instrumentace

pumpa
tlakova cela

pe

extrakéni cela

B zahrivaci zona

extrakcni nadoba (nherez)

restriktor

0xid uhlicity restrikior

shérnd vialka

Aplikace SFE

extrakce pevnych a kapalnych (vodnych) vzorku
PAH (plda, prach), PCB (Fi¢ni sedimenty)
potravindrstvi, vonné silice
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Aplika¢ni moznosti superkritickych tekutin

hlavné CO, (40-70 MPa, 60-150 °C)

Potravinarstvi
extrakce kofeinu z kdvovych zrn
extrakce tukl z mléka, masa, ¢okolddy, bramborovych lupinka,
krmnych smési

Parfumérstvi: vonné silice z rostlin

Chemické syntézy
rozpoustédlo polymerl, zména extrakéniho tlaku zplsobi zménu hustoty
extrakéniho rozpoustédla => extrakce polymert s riznou velikosti (M,.)

Suché cisténi textilii - SkT misto toxickych tékavych rozpoustédel
Impregnace/barveni materidll - dobrd difuze SKkT do materidld

Produkce bionafty
z rostlinnych oleju ziskavdme transesterifikaci methylestery nenasycenych
mastnych kyselin, pouziti MeOH + kyselina + katalyzdtor
superkriticky MeOH bez dalSich aditiv

Hydrolyza PET: superkritickou vodou za 30 min, nejsou treba aditiva
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Superkriticka voda

kritickd teplota 374,2 °C, kriticky tlak 22,12 MPa

silné korozivni, zplsobuje korozi véech druh oceli

silné oxidacni G€inky
urychleni oxidacnich procest organickych latek, likvidace odpadi (PAH, PCB)
a jedovatych latek

vyroba nanocdstic

rozpousteédlo

katalyzator

Superkritické tekutiny v prirodé

Podmorské sopky (.¢erni kufdci", .black smokers")
ve velkych hloubkach (rddové 3 km, p = 30 MPa) se uvolriuje horka
vodni pdra a tvori se superkritickd voda

Atmosféra Venuse
96 % CO,, T=461,9 °C, p = 9 MPa => CO, v superkritickém stavu
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