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Abstrakt

Byla vyvinuta nova GC metoda pro stanoveni statinii po jejich derivatizacis vyuzitim FID
detektoru. V pribéhu experimentt byly dosazeny nasledujici vysledky. Optimalnich vysledka
separace pii analyze statinli bylo dosazeno pii nasledujicim teplotnim gradientu: prvni minutu
pti teploté 250°C; dale se teplota zvySovala rychlosti 10°C/min do vysledné teploty 320°C
s dalsi izotermickou ¢asti. Plamenové-ionizacni detektor byl termostatovan na teplotu 320°C.
Jako optimélni derivatiza¢ni ¢inidlo bylo zvoleno BSTFA+TMCS pro simvastatin, a N-tert-
butyl(dimethylsilyl)trifluoracetamid pro atorvastatin. Pfidavkem bezvodého uhli¢itanu
draselného bylo ziskano alkalické prostiedi, které umoznilo derivatizaci. Nejvhodnéjsi teplota
pro derivatizaci je u obou 16¢iv 90°C. Cas po ktery je nezbytné nechat probéhnout derivatizaci
je 60 minut u simvastatinu a 30 minut u atorvastatinu. Kvantifikace byla v obou pifipadech
provedena pomoci kyseliny mefenamové jako vnitiniho standardu, ktera byla rovnéz
derivatizovana, a to stejnym derivatizatnim cinidlem jako dané 1éCivo. Derivatizace IS
probihala pii teploté 60°C po dobu 60 minut. Nejvetsi vytéznosti reakce bylo dosazeno pfi
pouziti polovicniho mnoZzstvi derivatiza¢niho ¢inidla nez je mnozstvi 1é€iva. Z divodu lepsi
odezvy byl pouzit nastiik vzorku o objemu 8ul a také vysokotlaky mod nésttiku, kdy tlak na
pocatku kolony byl 150 kPa po dobu jedné minuty. Po derivatizaci se analyty eluovaly
Vv podob¢ dvou pikd. Limit detekce je 6,4644 pug/ml pro 1. pik simvastatinu; 3,1251 pg/ml
pro 2. pik simvastatinu a 4,6250 pg/ml pro atorvastatin. Limit kvantifikace je 21,5479 ng/ml
pro 1. pik simvastatinu; 10,4171 pug/ml pro 2. pik simvastatinu a 8,1254 pg/ml pro

atorvastatin. Byla provedena pouze ¢aste¢na validace metody.



