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Nazov diplomovej prace: Vplyv metddy pripravy vzorky na vyskyt matricovych efektov

pri UHPSFC-MS analyze vitaminu E

Cielom prdace bola optimalizacia chromatografickej metddy na stanovenie 8 réznych
derivatov vitaminu E, ktord by poskytovala lepsie vysledky analyzy ako dve uZ existujuce
metddy; vysoko rychlostna (HS) avysoko rozliSovacia (HR). Testované boli nové
stacionarne fazy (SF) Torus (dietylamin, 1-aminoantracen, 2-pikolylamin a diol), za
podmienok: CO2:MeOH 98:2, prietok 2 ml/min, nastrek 2 pl, teplota kolony 40°C, tlak
12,9 MPa, pridavna kvapalina 0,1% NH4OH v metanole. Na 2-PIC kolone boli skusané
modifikatory mobilnej fazy (etanol, isopropanol a zmes acetonitrilu s metanolom
v pomere 1:1). Porovnaval sa aj vplyv aditiv k mobilnej faze (0,1% NH4OH, 10mM
mravencan amonny, 10mM octan aménny a 2% H,0). V dalSej Casti prace bola
optimalizovand metdda na Upravu vzorky s cielom znizenia alebo eliminacie matricovych
efektov (ME). Testovana bola metdda riedenia pomocou rozpustadiel — H,O, 50%
acetonitril (ACN) a 75% ACN. Najvhodnejsim rozpustadlom boli vzorky mocu 10, 20, 50
a 100 nasobne nariedené a nasledne analyzované za HS a HR podmienok na stanovenie
ME. Druhym sp6sobom upravy vzorky bola extrakcia z kvapaliny do kvapaliny (LLE).
Skusané boli rozpustadla hexan, heptan a dichlormetan v r6znych pomeroch, ktoré boli
pouzité pre extrakciu mocu obsahujucim standardy vitaminu E o koncentracii 0,5 pg/ml
v pomere 1:1 a 2:1. Na pripravenych vzorkach bol skasany vplyv dizky trepania (5, 10
a 20 minut). Po uprave boli vzorky analyzované za HS podmienok, kde sa pozoroval vplyv

matricovych efektov na odozvu detektora.
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