














Курсовая работа на тему:
Основные принципы подбора условий разделения

Перед начинающим хроматографистом проблема выбора типа разделительной системы (эксклюзионной, ион-парной, адсорбционной или другой) и подбора условий, с которыми лучше эту систему использовать для анализа необходимой ему смеси веществ, встает сразу же после того, как он получает эту смесь. Решить этот вопрос тем более сложно, чем менее известно вещество или вещества, с которыми предстоит работать, чем сложнее по составу проба, чем меньше опыт у хроматографиста и его возможность воспроизвести методику, описанную в литературе (отсутствие необходимых колонок и сорбентов, растворителей высокого качества, детектора, градиента растворителя и т.п.). Многое зависит от того, располагает ли хроматографист такими-то чистыми стандартами, оборудованием и методиками для очистки сложных по составу проб, особенно медицинских и биологических, от мешающих анализу примесей (взвесей, полимерных веществ, солей и др.).
Как правило, надо стремиться подбирать условия разделения по принципу — от простого к сложному.
Если вещество, с которым предстоит работать, не является уникальным (они встречаются достаточно редко), прежде всего, следует собрать о нем всю возможную информацию: к какому классу веществ относится, какова его формула, молекулярная масса, какие есть функциональные группы, в чем растворяется, какова температура кипения, показатель преломления, УФ-спектр, растворимость в различных растворителях и другое.
Когда информация о веществе или веществах собрана, следует провести тщательный литературный поиск с использованием реферативных журналов, оригинальной литературы, картотек, каталогов и собрать всю информацию о методиках анализа этого вещества как ВЭЖХ, так и родственными методами (ГЖХ, ТСХ, колоночной хроматографией). Попутно необходимо собрать информацию о методах очистки и подготовки проб. Собранную информацию следует заносить на карточки и хранить в картотеке. Если информация о веществе очень скудна или же полностью отсутствует, следует собирать информацию о наиболее близких по свойствам классах веществ. Когда весь собранный литературный материал обработан и систематизирован, нужно выбрать ту из методик, которая наиболее соответствует имеющемуся оборудованию, наиболее проста для исполнения и для воспроизведения которой есть все условия (колонки, сорбенты, растворители, реагенты).
Начинать следует с подготовки хроматографической системы. Ее следует тщательно проверить, приготовить нужный растворитель, промыть, уравновесить колонку с новым растворителем. Если возможно, после этого ввести тестовую смесь, чтобы убедиться в том, что колонка и вся система в целом наводятся в рабочем состоянии. Уравновешивание колонки с растворителем следует проводить до тех пор, пока параметры удерживания тест-веществ не станут совершенно стабильными. Затем следует перейти к анализу. На начальном этапе работы не следует увлекаться высокой чувствительностью детектирования, за исключением только тех случаев, когда исследователь не располагает чистыми стандартами и вынужден сразу работать с образцами, чистота которых вызывает сомнение. Однако и в этих случаях лучше провести очистку до ВЭЖХ, использовав метод ТСХ или другой.
Установив на детекторе среднюю чувствительность, следует по одному ввести в инжектор растворы всех имеющихся и представляющих интерес чистых веществ (стандартов), фиксируя каждый раз время выхода, форму пика, наличие примесей и все отклонения от нормы, которые замечены. Если полученные результаты близки к тем, которые получены в методике, взятой в литературе, порядок выхода пиков тот же и форма их правильная, следует проанализировать наиболее чистую из проб, с которыми предполагается работать. Если в дальнейшем предполагается работать с загрязненными пробами, очистка которых затруднена или невозможна, нужно защитить колонку от возможного загрязнения и выхода из строя путем установки после инжектора предколонки. Следует учитывать, что предколонка, заполненная пелликулярным материалом, имеет малую емкость по загрязнениям, тогда как заполненная микрочастицами размером 5 или 10 мкм—существенно большую. Установка предколонки, заполненной микрочастицами, изменяет время удерживания веществ пробы, поэтому при ее установке следует повторить ввод чистых стандартов и идентификацию компонентов в пробе.
Если все вещества, которые вас интересуют, выходят достаточно быстро и с хорошим разрешением, можно переходить к калибровке по искусственным смесям и начинать количественную работу. Если же выходят не все вещества, следует попытаться добиться их элюирования, увеличив силу растворителя. Полезно, если есть возможность, для сокращения объема поиска использовать градиент растворителя от слабого до наиболее сильного. При этом не следует забывать два положения: во-первых, колонка должна быть промыта от тяжелых компонентов предыдущих проб, анализировавшихся изократически, сильным растворителем; во-вторых, всегда следует проверить отсутствие ложных пиков при градиенте, введя вместо пробы чистый растворитель. Если исследователь не располагает возможностью применить градиент, следует использовать метод поиска от самого сильного растворителя к слабому.
При использовании для анализа обращенно-фазного варианта работы, подайте на колонку наиболее сильный растворитель, например метанол, уравновесьте с ним колонку (и вымойте все остатки от предыдущих проб, анализировавшихся с более слабым растворителем). Затем введите пробу (еще лучше, стандарт), наиболее трудно элюирующуюся. Если компонент элюируется слишком быстро (например, с нулевым объемом), значит, растворитель слишком сильный.
Уравновесьте колонку с более слабым растворителем (например, метанол — вода в соотношении 80:20) и повторить ввод пробы. Если результат тот же, переходите последовательно к соотношениям 60:40, 40:60, 20:80 до тех пор, пока не будет получено разделение достаточно хорошее с приемлемым временем элюирования всей пробы (k' последнего элюирующегося компонента не должно превышать 10). Если при этом полученная селективность (разделение некоторых компонентов) вас не удовлетворяет, можно испытать систему ацетонитрил — вода (с несколько меньшим содержанием ацетонитрила по сравнению с системой метанол—вода, в которой получено приемлемое время элюирования) — ее селективность несколько другая. Наконец, можно испытать и систему тетрагидрофуран— вода (со значительно меньшим содержанием тетрагидрофурана по сравнению с системой метанол—вода), хотя она значительно менее удобна (хуже работает в ближней УФ-области, более склонна к окислению). Наконец, имея селективность по всем трем системам обращенно-фазных растворителей, можно определить состав трехкомпонентного (или даже четырехкомпонентного) растворителя, обеспечивающий наилучшее разделение всех компонентов. Этим, однако, на практике пользуются редко, довольствуясь обычно двухкомпонентным растворителем наилучшей селективности.
При работе в нормально-фазном режиме с привитой фазой или в адсорбционном варианте уравновесьте колонку с более сильным растворителем, например с системой гексан—изопропанол в соотношении 100:10. Так же, как и в предыдущем случае, вводите пробу при этом составе растворителя; далее повторяйте несколько раз, каждый раз уменьшая элюирующую силу растворителя (ряд соотношений гексан — изопропанол 100:3, 100:1, 100:0,3 и 100:0,1 и т.д.) до тех пор, пока не будет достигнуто разделение с k' для последнего элюирующегося компонента 8—10. Если полученная при этом селективность вас не удовлетворяет, можно попытаться повторить эту работу, заменив модификатор на другой (например, ацетонитрил, метиленхлорид, уксусную кислоту и т.д.).
При этом селективность естественно, будет меняться. Можно также попытаться сменить привитую фазу на другую, оставив прежним модификатор, и за счет этого добиться требуемой селективности.
При работе в ионообменном режиме подбор условии осуществляют аналогично, начиная с наиболее сильного буферного раствора и последовательно идя к более слабому. Селективность и элюирующую силу при этом можно менять, изменяя рН буферного раствора, вводя большие или меньшие количества модификатора — органического растворителя (метанола, ацуонитрила и др.) или заменяя один буферный раствор на другой.
В случае использования ион-парной хроматографии выбор условий включает те же факторы, которые используют в ионообменной хроматографии. Однако дополнительно селективность можно регулировать, добиваясь нужного разделения, путем увеличения или уменьшения концентрации ион-парного реагента, а также изменяя соотношение полярной и неполярной групп в молекуле ион-парного реагента.

Подвижные фазы для ВЭЖХ и ТСХ

Аналитическая ВЭЖХ уже давно играет ключевую роль в контроле технологических процессов, контроле качества фармацевтической продукции и анализе объектов окружающей среды.
Серьёзные задачи вынуждают предъявлять высокие требования к используемым в качестве подвижной фазы растворителям.
Низкое УФ-поглощение, низкое содержание механических примесей, низкая кислотность или щёлочность в совокупности с малым количеством сухого остатка после упаривания являются необходимым условием воспроизводимости разделения. Данным требованиям в полной мере удовлетворяют растворители под торговой маркой LiChrosolv®, которые производятся с использованием специально отобранных реактивов, а затем подвергаются многостадийному процессу очистки, обуславливающему неизменно высокое качество каждой партии растворителей. Растворители LiChrosolv® для ВЭЖХ производятся так, чтобы полностью исключить вероятность их загрязнения следовыми количествами каких либо побочных соединений, способных затруднить интерпретацию полученных результатов анализа.
Сочетание классической жидкостной хроматографии (ЖХ) с масс-спектрометрическим (МС) детектированием быстрыми темпами становится основным исследовательским инструментом фактически в каждой области химического анализа. ЖХ - МС сочетает в себе преимущества хроматографического разделения с масс-спектрометрическим детектированием: низким пределом детектирования и способностью устанавливать структуру анализируемых соединений (особенно важно при определении и характеризации метаболитов). Особо чистые растворители марки LiChrosolv характеризуются низким УФ-поглощением и низким содержанием ионов металлов.
Благодаря высокому качеству растворителей аналитикам удаётся избежать проведения дорогостоящих повторных анализов или потерь ценных образцов.

Система хранения растворителей

Специальные стальные контейнеры одноразового использования, разработанные компанией Мерк для высокочистых растворителей, обладают рядом преимуществ
• Отсутствием взаимодействий растворителей с материалом контейнера
• Высокой стабильностью
• Меньшими потерями растворителей
• Возможностью подсоединения дополнительного оборудования
• Меньшим риском попадания загрязнений
• Большей безопасностью работы


Растворители для аналитической хроматографии

В современной аналитической ВЭЖХ часто используется градиентный режим элюирования. Поэтому мы производим растворители, предназначенные как для изократического, так и градиентного режимов элюирования. Таким образом, при использовании этих растворителей, например, для разделения энантиомеров на хиральных фазах, негативные эффекты, связанные с градиентным режимом элюирования, сводятся к минимуму.
Что касается высокочистых растворителей марки LiChrosolv®, то дополнительно к имеющемуся у нас широкому ассортименту мы предлагаем растворители в стеклянных сосудах объёмом 1; 2.5 и 4 л, в алюминиевых бутылках объёмом 5 л и стальных контейнерах одноразового использования объёмом 10, 30 и 185 л. Более крупные объёмы поставляются под заказ. Преимущества данных контейнеров описаны в нашей брошюре, посвящённой растворителям. Идеальная линия растворителей должна непременно включать удобную и не приводящую к загрязнению систему подачи растворителей. В наличии имеется соответствующая брошюра.

Физико-химические характеристики растворителей LiChrosolv®
	Кат. номер
	Продукт
	Остаток после упар. [мг/л]
	Поглощение [макс. мЕА]
210 235 254
	Флуоресценция№ 
[макс. ppb]
254 365

	1.00030
	Ацетонитрил
	4
	2.0
	-
	0.5
	1.0
	0.5

	1.11727
	Этанол
	5
	-
	5.0
	2.0
	-
	-

	1.06007
	Метанол
	4
	-
	2.0
	1.0
	1.0
	1.0

	1.01040
	2-Пропанол
	5
	-
	2.5
	2.0
	-
	-

	1.15333
	Вода
	5
	5.0
	-
	0.5
	1.0
	0.5


1) 1 ppb соответствует 1 ppb хинина в 0,05М H2S04


*УФ-спектр ацетонитрила марки LiChrosolv®
Длина оптического пути: 1 см Кювета сравнения: вода LiChrosolv®

Информация для заказа растворителей LiChrosolv®
	Название
	Каталожный номер
	Чистота (ГХ) мин.[%]
	Сухой остаток макс, [мг/л]
	Вода макс.
[%]
	Кислот-ность макс, [мэкв/г]
	Щёлоч-ность макс, [мэкв/г]
	Пропуска-емое™ УФ на нм [%]
	Объём

	Ацетон
	1.00020.1000 1.00020.2500 1.00020.4000 1.00020.5000
	99.8
	2
	0.05
	0.0002
	0.0002
	335(50%) 340(80%) 350(98%)
	1л 
2.5 л 4л
5л

	Ацетонитрил ос.ч. hypergrade для
жх/мс*
	1.00029.1000 1.00029.2500 1.00029.9010 1.00029.9030
	99.9
	1
	0.01
	0.0001
	0.0002
	191(25%) 195(85%) 200(96%)
	1л 
2.5л 10л 
30л

	Ацетонитрил градиентный
	1.00030.1000 1.00030.2500 1.00030.4000 1.00030.5000 1.00030.9010 1.00030.9030 1.00030.9185
	99.9
	2
	0.02
	0.0002
	0.0002
	193(60%) 195(80%) 230(98%)
 
	1л 
2.5л 
4л 
5л 
10л 
30л 185л

	Ацетонитрил изократический
	1.14291.1000 1.14291.2500 1.14291.4000 1.14291.5000 1.14291.9010 1.14291.9030 1.14291.9185
	99.8
	4
	0.05
	0.0005
	0.0002
	195(70%) 200(90%) 
240(98%)
	1л 
2.5л 
4л 
5л 
10л 
30л 185л

	Бензол
	1.01768.1000
	99.8
	2
	0.03
	0.0002
	0.0002
	285(70%) 290(90%) 340(98%)
	1л

	нБутанол
	1.01988.1000 1.01988.2500
	99.8
	2
	0.05
	0.0002
	0.0002
	230(75%) 240(85%) 310(99%)
	1л 2.5л

	Третбутил метиловый эфир
	1.01845.1000 1.01845.2500
	99.8
	2
	0.02
	0.0002
	0.0002
	240(60%) 255(85%) 280(98%)
	1л 2.5л

	Хлороформ, стабилизированный
	1.02444.1000 1.02444.2500 1.02444.4000
	99.8
	5
	0.01
	0.0002
	0.0002
	255(70%) 260(85%) 300(98%)
	1л 2.5л 4л

	1-хлорбутан
	1.01692.1000
	99.8
	2
	0.01
	0.0002
	0.0002
	227(60%) 232(80%) 250(98%)
	1л

	Циклогексан
	1.02827.1000 1.02827.2500
	99.9
	2
	0.01
	0.0002
	0.0002
	230(75%) 240(90%) 260 (99%)
	1л 
2.5л

	1,2-дихлорэтан
	1.13713.1000
	99.8
	2
	0.02
	0.0002
	0.0002
	240(85%) 245(90%) 270(99%)
	1л

	Дихлор-метан, стабилизи-
рованный
	1.06044.1000 1.06044.2500 1.06044.4000
	99.9
	5
	0.01
	0.0002
	0.0002
	240(70%) 245(90%) 260(99%)
	1л 
2.5л 
4л

	1,4-диоксан
	1.03132.1000 1.03132.2500
	99.8
	2
	0.02
	0.0002
	0.0002
	245(50%) 270(80%) 300(98%)
	1л 
2.5л

	Этанол градиентный
	1.11727.1000 1.11727.2500 1.11727.4000
	99.9
	2
	0.1
	0.0002
	0.0002
	225(60%) 240(85%) 260(98%)
	1л
2.5л
4л

	Этилацетат
	1.00868.1000 1.00868.2500 1.00868.4000
	99.8
	2
	0.05
	0.0002
	0.0002
	260(50%) 265(80%) 270(98%)
	1л 
2.5л 
4л

	Н-гептан
	1.04390.1000 1.04390.2500 1.04390.9010 1.04390.9030
	99.3
	2
	0.005
	0.0002
	0.0002
	210(50%) 220(80%) 245(98%)
	1л 
2.5л 10л 
30л

	Н-гексан
	1.04391.1000 1.04391.2500 1.04391.4000 1.04391.5000 1.04391.9010
	98.0
	1
	0.01
	0.0002
	0.0002
	210(50%) 220(80%) 245(98%)
	1л 
2.5л
4л 
5л
10л

	Изогексан
	1.04335.2500
	99.0
	2
	0.005
	0.0002
	0.0002
	210(60%) 220(80%) 245(98%)
	2.5л

	Изооктан
	1.04717.1000 1.04717.2500
	99.0
	2
	0.01
	0.0005
	0.0002
	210(50%) 220(80%) 270(98%)
	1л 
2.5л

	Метанол ос.ч. для ЖХ/МС
	1.06035.1000 1.06035.2500
	99.9
	1
	0.01
	0.0002
	0.0002
	210(35%) 220(60%) 230(75%)
	1л 
2.5л

	Метанол градиентный
	1.06007.1000 1.06007.2500 1.06007.4000 1.06007.5000 1.06007.9010 1.06007.9030 1.06007.9185
	99.9
	2
	0.02
	0.0005
	0.0002
	220(55%) 235(83%) 260(98%)
	1л 
2.5л
4л
5л 
10л 
30л 185л

	Метанол
	1.06018.1000 1.06018.2500 1.06018.5000 1.06018.9010 1.06018.9030 1.06018.9185
	99.8
	3
	0.03
	0.0005
	0.0002
	225(50%) 240(80%) 265(98%)
	1л 
2.5л 
5л 
10л 
30л 185л

	1-пропанол
	1.01024.1000 1.01024.2500
	99.8
	2
	0.02
	0.0005
	0.0002
	230(70%) 240(80%) 270(98%)
	1л 
2.5л

	2-пропанол
	1.01040.1000 1.01040.2500 1.01040.5000 1.01040.9010 1.01040.9030
	99.9
	2
	0.05
	0.0005
	0.0002
	220(80%) 230(90%) 250(98%)
	1л 
2.5л
5л 
10л 
30л

	Четырёххорис
тый углерод
	1.02223.1000
	99.9
	5
	0.01
	0.0002
	0.0002
	270(50%) 275(80%) 290(98%)
	1л

	Тетрагидро
фуран
	1.08101.1000 1.08101.2500 1.08101.4000 1.08101.9010
	99.9
	1
	0.02
	0.0005
	0.0002
	260(80%) 270(90%) 310(99%)
	1л 
2.5л 
4л
10л

	Толуол
	1.08327.1000 1.08327.2500 1.08327.4000
	99.9
	2
	0.05
	0.0005
	0.0002
	300(70%) 310(80%) 350(98%)
	1л 
2.5л 
4л

	1,2,4-трихлор-бензол
	1.15224.1000
	99.0
	2
	0.01
	0.002
	0.0002
	315(50%) 320(80%) 385(98%)
	1л

	Вода градиентная
	1.15333.1000 1.15333.2500 1.15333.9010 1.15333.9030
	 
	5
	 
	 
	 
	 
	1л 
2.5л
10л 
30л



Новый стандарт растворителей для ВЭЖХ

Определение полиароматических углеводородов (ПАУ) в объектах окружающей среды является одной из наиболее сложных задач, решаемых при помощи ВЭЖХ. Растворители марки LiChrosolv® hypergrade высоко эффективны при обнаружении следовых количеств соединений на уровне мкг/л и могут использоваться как для изократического разделения 6 ПАУ, так и разделения 16 ПАУ с применением градиентного элюирования в соответствии с международными методами ЕРА 610 (анализ питьевой воды) и 550 + бензо(а)пирен + перилен (анализ сточной воды). При использовании флуоресцентного детектирования с переключением длины волны детектирования надёжность полученных результатов находится в сильной зависимости от чистоты используемых растворителей.
Растворители марки LiChrosolv® квалификации hypergrade обеспечивают высокую степень надёжности ВЭЖХ анализов с применением техники градиентного элюирования и последующим спектрофотометрическим или флуоресцентным детектированием и устанавливают новый стандарт в высокоэффективной жидкостной хроматографии.
Ацетонитрил LiChrosolv® hypergrade производится с применением современных высокоэффективных технологических процессов, высокочувствительные аналитические методы используются для контроля его пригодности в методиках определения пестицидов и ПАУ при помощи ВЭЖХ. Используемый нами в рамках контроля качества метод тотальной флуориметрии демонстрирует значительно меньшую интенсивность флуоресценции ацето-нитрила в диапазоне длин волн 250 - 700 нм при диапазоне длин волн возбуждения 240 - 600 нм, чем у стандартных растворов хинина (1нг/мл; 0.05М H2SO4) и ПАУ (1:100000; Ацетонитрил; NIST SRM 1647b)
Используемая методика спектрофотометрии в ультрафиолетовом и видимом диапазонах спектра демонстрирует практически идеальные значения пропускаемости.
Классическая жидкостная хроматография (ЖХ) с масс-спектрометрическим (МС) детектированием сочетает преимущества хроматографического разделения и масс-спектрометрии: низкие пределы детектирования и возможность анализа молекулярных структур, достоверность которого зависит от чистоты используемых растворителей. Растворители LiChrosolv квалификации hypergrade обладают высокими значениями пропускаемости в ультрафиолетовой области спектра, обеспечивают стабильную базовую линию при градиентном элюировании, содержат малые количества ионов металлов.

Физико-химические характеристики растворителей LiChrosolv® hypergrade
	Название
	Чистота
[%]
	Сухой
остаток макс.
[мг/л]
	Вода макс. [%] 
 
	Кислотность 
макс. [мэкв/г] 
	Щёлочность
макс. [мэкв/г]
	 УФ-пропускаемость

	Ацетонитрил
	99.9
	1 
	0.01 
	0.0001 
	0.0002 
	191 нм(25%) 
195 нм(85%) 
200 нм(96%) 
215 нм(98%) 
230 нм(99%)


 

Пригодность для ЖХ/МС (Bruker esquire 3000 plus); ESI (+):
	TIC (50 - 2000 m/z) Индивидуальные сигналы 
Na
К 
Метанол
	99.9
	< 1x106 per scan < 5x104 per scan < 100 ppb
< 10 ppb 1
	0.01
	0.0002
	0.0002
	210 нм(5%) 
220 нм (60 %) 230 нм(75%) 260 нм(98%)



Информация для заказа растворителей LiChrosolv® hypergrade
	Название
	Каталожный номер
	Объём

	Ацетонитрил
	1.00029.1000
	1 л

	Ацетонитрил
	1.00029.2500
	2.5 л

	Ацетонитрил
	1.00029.9010
	10 л

	Ацетонитрил
	1.00029.9030
	30 л

	Метанол
	 
	1 л

	Метанол
	1.06035.2500
	2.5 л


Подвижные фазы для ВЭЖХ и ТСХ.

Информация для заказа готовых смесей LiChrosolv®
	Название
	Каталожный номер.
	Содержание 
ТФУ
	Объём

	Ацетонитрил + 0.1% об. ТФУ
	4.80448.2500 4.80448.9030 4.80448.9185
	0.095-0.105%
	2.5л 
30л 
185л

	Вода + 0.1% об. ТФУ
	4.80112.2500 4.80112.9030 4.80112.9185
	0.095-0.105%
	2.5л 
30л 
185л

	Ацетонитрил + Вода 80:20
	4.80159.2500
	 
	2.5л



Разделение 16 ПАУ (ЕРА 610/550) + бензо(а)пирен + перилен с детектированием по флуоресценции
	Колонка
	LiChroCART® 250-4 LiChrospher® РАН, 5мкм

	Подвижная фаза
	А: Ацетонитрил hypergrade LiChrosolv® 
В: Вода LiChrosolv®

	Градиент
	0 - 3 мин 60 % А 
3 -15 мин 60 % А -100% А
15 - 50 мин 100 %А

	Расход
	1.0 мл/мин

	Детектирование
	Программируемое флуоресцентное детектирование:

	 
	Пик 1, 3, 4 5 6 7 8 9,10 11-15 16,17 18
	Возб., нм 
280 
246 
250 
280 
270 
265 
290 
90 
300
	Эмисс.нм 
330 
370 
406 
450 
390 
380 
430 
410 
500

	Температура
	20°С




1) Чистая проба ацетонитрила LiChrosolv® hypergrade при определении ПАУ в соответствии с методом ЕРА 610


2) Хроматограмма: анализ 16 ПАУ (ЕРА 610/550) Программируемое флуоресцентное детектирование

Растворители для препаративной хроматографии

Для облегчения процесса масштабирования при переходе от аналитического к препаративному хроматографическому разделению были специально разработаны растворители Prepsolv®, отвечающие особым требованиям препаративной хроматографии. Их характерными особенностями являются предельно низкое количество сухого остатка после упаривания (< 1 мг/л) и низкое содержание воды. Для препаративной хроматографии характерны большие расходы высококачественных растворителей. Следовательно, крайне важно обеспечить безопасную транспортировку и хранение растворителей для достижения высокоточных и воспроизводимых результатов. Мерк поставляет весь набор растворителей для крупномасштабных процессов в контейнерах одноразового использования, выполненных из нержавеющей стали, преимущественно в 30 и 185 литровых или 1000 литровых ёмкостях, достоинствами которых являются химическая инертность, устойчивость к множественным повторным транспортировкам и возможность их подсоединения к различным автоматизированным устройствам подачи растворителей. Широкий спектр устройств подачи растворителей обеспечивает простое и безопасное использование растворителей без угрозы их загрязнения. При необходимости компания Мерк готова поставить растворители в ёмкости любого объёма для удовлетворения нужд индивидуального заказчика.

Физико-химические характеристики растворителей Prepsolv®
	Название
	Чистота (ГХ) мин. (%) 
	Сух. остаток макс.(мг/л)
	Вода макс. [%]
	Кислотность 
макс.[мэкв./г]
 
	Щёлочность макс.[мэкв./г]
	УФ- Пропускаемость
50 % 98%
 

	Ацетонитрил
	99.8
	1
	0.05
	0.0005
	0.0002
	220
	240

	Метанол
	99.8
	1
	0.05
	0.0005
	0.0002
	225
	265

	2-пропанол
	99.8
	1
	0.05
	0.0005
	0.0002
	220
	260



Информация для заказа растворителей Prepsolv®
	Название
	Каталожный Номер
	Объём
	Упаковка

	Ацетонитрил
	1.13358.2500 1.13358.9030 1.13358.9185 1.13358.9910
	2.5л 
З0л 185л 1000л
	стеклянная бутылка 
сосуд одноразового использования из нержавеющей стали сосуд одноразового использования из нержавеющей стали 1000 литровый контейнер из нержавеющей стали

	Этилацетат
	1.13353.9030
	З0л
	сосуд одноразового использования из нержавеющей стали

	Гексан
	1.04394.9030
	З0л
	сосуд одноразового использования из нержавеющей стали

	Метанол
	1.13351.2500 1.13351.9030 1.13351.9185
	2.5л 
З0л 185л
	стеклянная бутылка 
сосуд одноразового использования из нержавеющей стали сосуд одноразового использования из неожавеюшей стали

	2-пропанол
	1.13350.2500
	2.5л
	стеклянная бутылка



Реагенты для аналитической ВЭЖХ LiChropur®

Ион-парные реагенты и соли для буферных растворов 
Ион-парные реагенты - что это?
Это сильные гидрофобные ионы, которые образуют нейтральные ионные пары с молекулами образца, несущими противоположный заряд. Таким образом возможно одновременное разделение заряженных и незаряженных молекул образца. Реактивы марки LiChropur® обладают высокой степенью УФ - пропускаемости™ даже при коротких длинах волн. 
Какие колонки и подвижные фазы можно использовать с ион-парными реагентами?
Использоваться могут практически все типы неподвижных фаз; элюент должен содержать, по крайней мере, 10% воды, в противном случае возникает опасность выпадения осадка (в особенности, если органической составляющей элюента является ацетонитрил). При применении ион-парных реагентов с длинной углеродной цепью, таких как цетилтриметиламмония гидросульфат или натриевая соль додекансульфоновой кислоты, следует использовать отдельную колонку, так как возможна необратимая адсорбция реагента на неподвижной фазе и, как следствие, изменение разделяющих свойств колонки.
Какие концентрации ион - парных реагентов можно использовать?
Традиционно ион - парные реагенты с короткой углеродной цепью применяют в концентрации 5 х 10-3 моль/л, а реагенты с длинной углеродной цепью - 5 х 10-4 моль/л.
Как приготавливать буферные растворы?
Инструкции по приготовлению буферных растворов из реактивов марки LiChropur® прикладываются к упаковке (в зависимости от условий хроматографирования инструкции могут быть модифицированы).
Информация для заказа ион - парных реагентов для ВЭЖХ LiChropur®

	Название реагента
	Каталожный номер
	Материал упаковки
	Количество

	1-бутансульфоновой кислоты натриевая соль
	1.18303.0025
	Стекло
	25г

	1-пентансульфоновой кислоты натриевая соль
	1.18304.0025
	 Стекло
	25г

	1-гексансульфоновой кислоты натриевая соль
	1.18305.0025
	 Стекло
	25г

	1-гептансульфоновой кислоты натриевая соль
	1.18306.0025
	Стекло
	25г

	1-октансульфоновой кислоты натриевая соль
	1.18307.0025
	Стекло
	25г

	1-додекансульфоновой кислоты натриевая соль
	1.18308.0025
	Стекло
	25г

	1-додецилгидросульфат натрия
	1.18309.0024
	Стекло
	25г

	Тетраметиламмония гидросульфат
	1.18310.0025
	Стекло
	25г

	Тетрабутиламмония гидросульфат
	1.18312.0025
	Стекло
	25г

	Цетилтриметиламмония гидросульфат
	1.18313.0025
	Стекло
	25г




Соли для буферных растворов

Реактивы для приготовления буферных растворов LiChropur® были созданы для использования в аналитической ВЭЖХ и характеризуются высокой степенью УФ - пропускаемости.

Информация для заказа солей для буферных растворов LiChropur®
	Название
	Каталожный номер
	Упаковка
	Количество

	Гидрофосфат калия тригидрат
	1.19754.0250
	Стекло
	250г

	Гидрофосфат натрия дигидрат
	1.19753.0250
	Стекло
	250г



Подготовка пробы EXtrelut® NT

Наиболее эффективная форма жидкостной экстракции
Колонки EXtrelut® NT упрощают процесс жидкостной экстракции и позволяют избежать использования делительной воронки. Данный метод отличается гораздо более высокой эффективностью, а также низкими затратами растворителей, реактивов и времени.
Классическая экстракция с использованием делительной воронки связана с рядом неудобств: образованием эмульсии, плохим разделением фаз, высоким потреблением растворителей, низкой степенью автоматизации.
Жидкостная экстракция с использованием колонок EXtrelut® NT лишена этих недостатков. Простой одностадийный метод исключает образование эмульсии и, как следствие, приводит к получению более чистых экстрактов с более высокими выходами целевых веществ.
Ёмкость наполненных сорбентом колонок EXtrelut® NT для водных образцов приведена в полном названии, т.е. EXtrelut® NT1: максимальный объём наносимой водной пробы составляет 1мл, EXtrelut® NT3: 3мл и EXtrelut® NT20: до 20мл пробы.
Пробы значительно меньших объёмов следует разбавить. При нанесении больших объёмов существует опасность перегрузки колонки и попадания воды в органический растворитель. Элюирование проводят объёмом растворителя, в 2-3 раза превышающим объём нанесённого образца. Проба и элюирующий растворитель могут наноситься на колонку при помощи вакуумирующих устройств или самотёком. Специальный наконечник колонки регулирует поток жидкости соответствующим образом.
В зависимости от требований методики можно применять три различных вида колонок:


Диатомит для EXtrelut® NT

Характеристики сорбентов EXtrelut® NT
	Характеристики:
	Специально обработанный широкопористый кизельгур с большим объёмом пор; химически инертный: продукт природного происхождения

	Максимальный объём наносимой водной пробы:
	1мл (EXtrelut® NT1), 3мл (EXtrelut® NT3) и 20мл (EXtrelut® NT20) без проскока

	диапазон рН:
	рН 1-13

	Неизменное качество от партии к партии
	 



EXtrelut® NT1, EXtrelut® NT3 и EXtrelut® NT20 доступны также в формате стеклянных колонок. Использование данного формата целесообразно при необходимости получения высокочистых экстрактов для последующих анализов. Наполнитель колонки зафиксирован между двумя чистыми бумажными фильтрами.
EXtrelut® NT20 существует в виде специальной полиэтиленовой колонки, исключающей возможность загрязнения пробы, характерного при использовании обычных полимерных материалов. Вышесказанное также относится к используемым в колонках специальному, не проявляющему адгезии, стекловолокну и бумажным фильтрам.

Информация для заказа готовых колонок EXtrelut® NT
	Название
	Каталожный номер.
	Количество в упаковке

	EXtrelut® NT1 стеклянные колонки для 0.1 - 1мл раствора пробы
	1.15094.0001
	100 колонок

	EXtrelut® NT3 стеклянные колонки для 1 - Змл раствора пробы
	1.15095.0001
	50 колонок

	EXtrelut® NT 20 полиэтиленовые колонки, содержащие специальные наконечники, для проб объёмом до 20мл
	1.15096.0001
	25 колонок



Наборы EXtrelut® NT для повторного заполнения колонок

Наборы EXtrelut® NT для повторного заполнения колонок обладают такой же сорбционной ёмкостью (г водного образца/г наполнителя EXtrelut® NT) как и стандартная колонка EXtrelut® NT, но чуть большим весом. Количество наполнителя рассчитано таким образом, чтобы абсорбировать как минимум 20мл (+10 % запас) водной пробы. Таким образом на одну колонку EXtrelut®NT20 будет полностью израсходован один набор. Индивидуальные наборы допускается опустошать полностью без остатка. Наборы для повторного заполнения колонок также содержат стекловолокно (24мм) и чистые бумажные фильтры (10мм) для колонок EXtrelut® NT20.
Также доступен наполнитель для колонок EXtrelut® NT в упаковках весом 1кг. В этом случае следует сначала установить абсорбционную ёмкость наполнителя при помощи предварительного тестирования соответствующей партии. Наполнитель в упаковках весом 1кг является идеальным решением при необходимости использования колонок с большим объёмом.
Сорбенты EXtrelut® NT

	Название
	Каталожный номер.
	Количество в одной упаковке

	Наполнитель для колонок EXtrelut® NT с большим объёмом
	1.15092.1000
	1кг

	Набор для повторного заполнения 50 колонок EXtrelut® NT20 (включает запасные бумажные фильтры)
	1.15093.0001
	50 пакетов



Комплектующие к колонкам EXtrelut® NT
	Название
	Каталожный номер
	Количество в упаковке

	Наконечники для колонок EXtrelut® NT 0.60/30 с переходником типа Луер для колонок EXtrelut® NT1 и NT3
	1.15373.0001
	100 штук

	Пробирки для сбора элюата EXtrelut® NT с коническим дном и завинчивающейся крышкой (стандартный объём 15мл) для колонок EXtrelut® NT1 и NT3
	1.15622.0001
	30 штук

	Вставки под виалы для автосамплера для карусели EXtrelut®NT
	1.10441.0001
	5 штук

	Запасные фильтры для EXtrelut® NT1 (10 мм)
	1.14236.0001
	100 штук

	Запасные фильтры для EXtrelut® NT3 (15 мм)
	1.14237.0001
	100 штук

	Запасные фильтры для EXtrelut® NT20 (24 мм)
	1.14567.0001
	50 штук



EXtrelut® NT: принцип работы

Водная проба наносится на сорбент EXtrelut® NT, распределяясь в виде тонкой плёнки на поверхности химически инертной матрицы и выполняя функции своего рода неподвижной фазы. Затем осуществляется элюирование несмешивающимися с водой органическими растворителями, такими как диэтиловый эфир, этилацетат или галогенсодер-жащие углеводороды. Все липофильные вещества экстрагируются из водной фазы в органическую. В течении всего процесса водная фаза остаётся неподвижной. Элюат не содержит эмульсий и может быть подвержен упариванию для последующего анализа. 
Важные параметры экстракции колонок EXtrelut® NT
	Вид колонки EXtrelut NT®
	Размеры наконечника
	Максимальный объём пробы 2) (мл)
	Время экстракции 3) (перед элюированием) (мин)
	Рекомендуемый объём элюирования 4) (мл)

	EXtrelut® NT 1
	0.60 x 30мм
	1
	5-10
	6

	EXtrelut® NT 3
	0.60 x 30мм
	3
	5-10
	15

	EXtrelut® NT 20 1)
	0.70 х 30мм
	20
	10-15
	40



1) При использовании колонок EXtrelut® NT 20 времена элюирования лежат в диапазоне 5 - 20 мин в зависимости от типа водного раствора, значения рН и органического растворителя. При использовании 40мл элюирующего растворителя объём элюата составляет 25 мл. Мёртвый объём колонки составляет 15 мл. При наличии большого количества гидрофильных веществ в пробе допускается помутнение элюата. Подобное помутнение не препятствует последующей стадии упаривания (концентрирования).
2) Для предотвращения проскока воды не перегружайте колонку.
3) Более короткие времена могут сказаться негативно на выходе целевых веществ.
4) Приведены оптимальные значения, установленные опытным путём. Растворы меньших объёмов следует разбавлять до получения рекомендуемых значений.

Пример использования колонок EXtrelut® NT

Колонки EXtrelut® NT уже на протяжении долгого времени используются для подготовки проб мочи, крови, плазмы, сыворотки, желудочного сока, кала, животных и растительных тканей, спиртных напитков. Существует множество других применений в области анализа следовых количеств веществ в объектах окружающей среды, например анализ промышленных, питьевых или сточных вод. С помощью данного метода возможно также фракционирование кислотных и основных веществ, например лекарственных средств и их метаболитов в биологических жидкостях.
Определение противоэпилептических лекарственных средств в сыворотке человеческой крови



*= 17.6 г NaH2PO4,4,5 г Na2HP04 2 H20,1.5 г NaN3, растворить в 1 литре воды (рН 6,0 - 6,1)

ВЭЖХ разделение после подготовки пробы с помощью EXtrelut® NT1


Выходы (средние значения для 3 опытов)


	1
	Этосуксимид*
	14.1мин
	84±7%

	2
	Примидон
	19.4мин
	100 ± 2 %

	3 
	а-метил-а-пропилсукцинимид
	22.5мин
	Внутренний стандарт

	4
	Фенобарбитал
	26.9мин
	96±2%

	5
	Гексобарбитал
	34.2мин
	99±2%

	6
	Карбамазепин
	36.4мин
	97 ±1%

	7
	Фенитоин
	38.0мин
	100 ± 1 %

	 
	*Этосуксимид - летучее соединение


 
	Условия хроматографирования

	ВЭЖХ
	ВЭЖХ система LaChrom®

	Колонка
	LiChroCART® 250-4 LiChrospher® RP-select B 5µ Cat. No. 1.50839

	Подвижная фаза
	А. Вода LiChrosolv®, Cat. No. 1.15333
Ацетонитрил LiChrosolv® (1+1), Cat. No. 1.00030
В: Вода LiChrosolv®, Cat. No. 1.15333

	Профиль градиента
	Время/мин %А %B 
0 10 90 
30 60 40 
44 60 40 
44.1 100 0 
50 100 0 
51 10 90 
75 10 90

	Расход
	1мл/мин

	Температура
	30 °C

	Детектирование
	УФ 205нм



LiChrolut® 

Твердофазная экстракция (ТФЭ) на сорбентах LiChrolut® - быстрый и надёжный путь к успешной подготовке пробы.
Основной целью твердофазной экстракции является селективное выделение целевых компонентов из объектов со сложной матрицей или проб с чрезмерно большим объёмом непосредственно перед анализом (ВЭЖХ, ГХ, ТСХ). В соответствии с принципом жидкостной хроматографии это достигается за счёт сильного, но обратимого взаимодействия анализируемого вещества и поверхности неподвижной фазы. Типичными видами взаимодействий являются: гидрофобные (Ван-дер-Ваальсовы силы), полярные (водородное связывание, диполь - дипольные взаимодействия) или электростатические взаимодействия. Взаимодействия между неподвижной фазой и матрицей образца должны исключаться. Таким образом большое значение приобретает дополнительная перед нанесением подготовка образца, которая сделала бы различия химических свойств анализируемого компонента и компонентов матрицы более ярковыраженными. Предварительная подготовка может заключаться в изменении значения рН или ионной силы раствора образца. При соблюдении вышеупомянутых условий анализируемое вещество концентрируется в виде узкой зоны на неподвижной фазе. После стадии промывки, в ходе которой удаляются нежелательные сорбировавшиеся компоненты пробы, следует стадия селективного элюирования целевых компонентов.
Твердофазная экстракция при помощи линии продуктов LiChrolut® обеспечивает аналитику
• Быструю подготовку пробы в течении нескольких минут.
• Более высокие выходы целевых веществ без образования эмульсии.
• Высокую точность аналитических результатов при использовании одноразовых картриджей.
• Существенную экономию растворителей.
• Возможность полной автоматизации процесса.

Характеристики сорбентов LiChrolut®
	Характеристики:
	Высокопористый синтетический силикагель

	Размер частиц:
	40-63 µ

	Размер пор:
	60 А

	Удельная поверхность:
	- 600 м2/г

	Стабильность:
	рН 2-8

	Широкий ассортимент химически модифицированных фаз:
	Si 60, NH2, CN, RP-18e, RP-18, SAX (сильный анионообменник), SCX (сильный катионообменник), TSC (катионообменник для биологических проб)



Характеристики сорбента Florisil
	Характеристики:
	силикат магния

	Размер частиц:
	150-250µ



Информация для заказа картриджей для ТФЭ LiChrolut®
	Название
	Каталожный номер
	Вес сорбента
	Объём картриджа
	Количество в
одной упаковке

	Florisil (150-250µ)
	1.19128.0001
	500мг
	6мл ПП
	30 штук

	Florisil (150-250u)
	1.19127.0001
	1000мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® CN (40-63µ)
	1.19698.0001
	200мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® CN(40-63µ)
	1.19699.0001
	500мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® EN (40-120u)
	1.19693.0001
	200мг
	Змл стекло
	30 штук

	LiChrolut® EN (40-120µ)
	1.19870.0001
	200мг
	Змл ПП
	30 штук

	LiChrolut® EN (40-120µ)
	1.19691.0001
	500мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® EN / RP-18
	1.19912.0001
	100 / 200мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® NH2 (40-63µ)
	1.19696.0001
	200мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® NH, (40-63µ)
	1.19697.0001
	500мл
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® NH2 (40-63 µ)
	1.19913.0001
	500мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® RP-18 (40-63µ)
	1.19855.0001
	100мг
	1мл ПП
	100 штук

	LiChrolut® RP-18 (40-63µ)
	1.02014.0001
	200мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® RP-18 (40-63µ)
	1.02023.0001
	500мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® RP-18 (40-63µ)
	1.19687.0001
	500мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® RP-18 (40-63µ)
	1.02122.0001
	1000мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® RP-18 (40-63µ)
	1.19686.0001
	2000мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® RP-18 endcapped (40-63µ)
	1.19847.0001
	200мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® RP-18 endcapped (40-63µ)
	1.19849.0001
	500мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® RP-18 endcapped (40-63µ)
	1.02124.0001
	1000 мг
	6мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® SCX (40-63µ)
	1.02016.0001
	200мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® SCX (40-63µ)
	1.02022.0001
	500мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® Si (40-63µ)
	1.02021.0001
	200мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® Si (40-63µ)
	1.02024.0001
	500мг
	Змл ПП
	50 штук

	LiChrolut® Si / Na2S04
	1.19120.0001
	1000 / 2000мг
	6мл ПП
	50 штук

	LiChrolut® TSC (40-63µ)
	1.19767.0001
	300мг
	Змл
	50 штук



Описание сорбентов для ТФЭ LiChrolut®

Сорбенты LiChrolut® - результат строжайшего контроля качества, который начинается уже на стадии отбора сырьевых материалов. Постоянный контроль на каждой стадии технологического процесса вплоть до получения конечного продукта обеспечивает потребителю неизменное качество продукции от партии к партии. Воспроизводимость качества сорбентов LiChrolut® от партии к партии наглядно демонстрируется на примере такого параметра, как ёмкость, измеряемая в "мг анализируемого вещества/г сорбента". Это означает, что при идентичных условиях эксперимента сорбент различных партий сорбирует одинаковое количество анализируемого вещества. Для сорбентов LiChrolut® RP и LiChrolut® EN ёмкость для гидрофильных веществ определяется по кофеину, а для липофильных - по диизодецилфталату. Определение ёмкости сорбентов LiChrolut® NH2 проводится по 4-нитрофенолу и бензилдиметилдодециламмония бромиду. Ёмкость сорбентов LiChrolut® SCX определяется по дофамин гидрохлориду.
Значение многостадийной очистки сырьевых материалов для производства сорбентов LiChrolut® становится особенно важным, когда дело доходит до анализа следовых количеств веществ. Низкое содержание экстрактивных примесей в сорбенте обеспечивает получение ещё более чистых экстрактов пробы. Все доступные типы сорбентов анализируются самыми чувствительными методами. Максимально допустимый разброс основополагающих параметров лежит в очень узком коридоре значений. Это является гарантией того, что пользователь приобретает высококачественную и чистую продукцию неизменного от партии к партии качества.
LiChrolut® EN - высочайшая ёмкость для твердофазной экстракции

Сорбент LiChrolut® EN был разработан специально для анализа объектов окружающей среды, для которых с одной стороны характерно высокое содержание загрязняющих веществ, а с другой стороны необходимо анализировать сильнополярные органические соединения. Благодаря своей крайне большой удельной поверхности (приблизительно 1200м2/г) данный сорбент обладает отличной адсорбционной ёмкостью по отношению к полярным соединениям, таким как триазины, фенильные производные мочевины, фенок-сикарбоновые кислоты, фенолы, нафтолы, ароматические нитросоединения и анилины. Ёмкость сорбента LiChrolut® EN превышает ёмкость традиционного сорбента LiChrolut® RP-18 приблизительно в десять раз. Таким образом всего лишь 200 мг сорбента достаточно для воспроизводимости процесса экстракции и получения высоких выходов. LiChrolut® EN обладает следующими неоспоримыми преимуществами:
• Возможность использования традиционных органических растворителей, буферных растворов, кислот и оснований, перекрывающих весь диапазон значений рН.
• Значительную экономию растворителей так как для кондиционирования сорбента и элюирования веществ требуется незначительное количество жидкости.
• Экономию времени, так как меньшее количество адсорбента требует меньшего времени на кондиционирование и сушку.
• Улучшение качества последующего анализа, так как уменьшение объёма растворителя для элюирования целевых компонентов пробы приводит к меньшей загрязнённости конечного экстракта и повышению предела обнаружения

Информация для заказа продукции для ТФЭ LiChrolut® EN Картриджи LiChrolut® EN
	Название
	Каталожный номер
	Масса сорбента
	Объём картриджа
	Количество в упаковке

	LiChrolut® EN (40-120 µ)
	1.19693.0001
	200мг
	3мл стекло
	30 штук

	LiChrolut® EN (40-120µ)
	1.19870.0001
	200мг
	Змл ПП
	30 штук

	LiChrolut® EN (40-120µ)
	1.19691.0001
	 500мг
	6 мл ПП
	30 штук

	LiChrolut® EN/RP-18 (top)
	1.19912.0001
	100/200МГ
	6 мл ПП
	30 штук



Сорбенты LiChrolut® EN
	Тип сорбента:
	Сополимер этилвинилбензола и ливинилбензола

	Форма частиц:
	неправильная

	Распределение размера частиц:
	40 - 120µ

	Удельная поверхность:
	1200м2/г

	Объём пор:
	0.75мл/г

	Стабильность:
	рН 1 - 13

	Ёмкость:
	500мг Кофеина/г сорбента (стандартный образец для полярных веществ) 500мг диизодецилфталата ДИДФ/г сорбента (стандартный образец для неполярных веществ).



	Название
	Каталожный номер
	Количество в упаковке

	LiChroLut® EN для объектов окружающей среды
	1.19853.0020
	20г



Пример использования картриджей LiChrolut® EN Подготовка проб питьевой воды
	Анилины рН 9 NaOH
	Взрывчатые вещества рН 5,5-6,0
	ТФЭ LiChrolut EN, 200 мг, 3 мл
	Пестициды рН 5,5-6,0
	Фенолы рН 2 25% HCI

	Змл этилацетата 3 мл метанола 3 мл воды
	3 мл метанола 3 мл воды
	Кондиционирование
	3 мл метанола 3 мл воды
	3 мл этилацетата 9 мл воды, рН 2

	1000 мл пробы за 2 часа
	1000 мл пробы за 2 часа
	Нанесение пробы
	1000 мл пробы за 2 часа
	1000 мл пробы за 2 часа

	1 мл воды
	Не нужно
	Промывка
	 
	 

	1 мин в токе азота
	Не нужно
	Сушка
	10 мин в токе азота
	5 мин в токе азота

	2 х 1,5 мл
метанол\ацетонитрил\ацетон (50\50\1)
	2x1,5 мл
ацетонитрил\метаиол (50\50)
	Элюирование
	2x3 мл
метанол\этилацетат (50\50)
	3x0,3 мл этилацетата



Значения выходов пестицидов в пробах водопроводной воды (N = 10), содержащих 33-х компонентный стандартный раствор (концентрация каждого компонента с = 200нг/л)

	Пестицид
	Выход ± СКО(%)

	1.Дезиэопропилатразин
	100 ± 2.7

	2. Метамитрон
	98 ± 1.4

	З. Хлоридазон
	96 ± 1.8

	4. Дезэтилатразин
	101 ± 2.6

	5. Кримидин
	86 ± 3.2

	6. Карбетамид
	87 ± 3.8

	7. Бромацил
	103 ± 3.4

	8. Симазин
	99 ± 1.7

	9. Цианазин
	100 ± 1.9

	10. Дезэтилтербутилазин
	95 ± 2.2

	11. Карбутилат
	82 ± 4.7

	12. Метабензтиазурон
	94 ± 2.4

	13.Хлортолурон
	100 ± 2.5

	14. Атразин
	100 ± 3.8

	15. Монолинурон
	98 ± 1.8

	16. Изопротурон
	101 ± 3.8

	17. Диурон
	102 ± 5.0

	18. Метобромурон
	99 ± 3.2

	19. Метазахлор
	108 + 5.6

	20. Метопротрин
	99 ± 3.8е

	21. Димефурон
	100 ± 1.7

	22. Себугилазин
	99 ± 1.7

	23. Пропазин
	102 ± 1.9

	24. Тербутилазин
	98 + 1.5

	25. Линурон
	97 ± 1.9

	26.Хлороксурон
	101 ± 1.1

	27. Прометрин
	95 ± 2.3

	28. Хлорпрофам
	101 ± 2.8

	29. Тербутрин
	96 ± 1.6

	30. Метолахлор
	102 ± 1.5

	31. Пенсикурон
	91 ± 2.5

	32. Бифенокс
	102 ± 4.1

	33. Пендиметалин
	98 ± 5.0



Вакуумный манифолд LiChrolut®

Все отдельно взятые стадии подготовки пробы методом твердофазной экстракции могут быть осуществлены быстро и надёжно с помощью вакуумного манифолда LiChrolut®. Это прозрачное вакуумируемое устройство, выполненное из стекла, может быть использовано для одновременной подготовки 12 образцов. Вакуумный манифолд обладает следующими характеристиками:
• Контроль силы вакуума посредством расположенного спереди манометра.
• Простая индивидуальная установка различных скоростей потока с помощью кранов.
• Стеклянная камера и набор стандартных комплектующих, состоящих из инертных и лекго очищаемых материалов.
• Стандартные комплектующие включают сосуды для сбора элюата различных размеров и конфигураций: от мерных колб до виал для автосамплера.

Информация для заказа вакуумного манифолда LiChrolut®
	Название
	Каталожный номер
	Количество в упаковке

	Набор запчастей к вакуумному манифолду LiChrolut®
	1.19877.0001
	2 стандартных крана, 2 уплотнения камеры манифолда, 6 переходников для подключения картриджей для ТФЭ к камере манифолда, 6 стандартных носиков из нержавеющей стали

	Вакуумный манифолд LiChrolut®, комплект
	1.19851.0001
	1 камера с 12 стандартными кранами и уплотнениями, 1 стеклянная камера с манометром и вакуумным краном, 12 стандартных наконечников из нержавеющей стали, 1 штатив под колбы для сбора элюата, 1 штатив под мерные колбы, 1 штатив под 16мм пробирки, 1 штатив под виалы для автосамплера

	Приспособление для сушки LiChrolut®, комплект
	1.19852.0001
	1 штука

	Фторопластовые лайнеры
	1.19874.0001
	100 штук

	Капилляры большого объёма
	1.19902.0001
	6 штук нержавеющая сталь, полированные 2.0 вн.диам. х 1.5 внуто.диам. х 300мм дл.

	ПТФЭ адаптор (PTFE) Универсальный переходник типа Луер для подсоединения резервуара для растворителя для всех типов каотоиджей LiChrolut®
	1.02206.0001
	10 штук для 1.19828 и 1.19878, а также всех 1 и Змл ПП картриджей

	Стеклянные колонки (пустые) объёмом 8мл
	1.19828.0001
	30 штук

	Фриты (ПТФЭ) для 8мл стеклянных колонок, размер пор 10и
	1.19827.0001
	100 штук

	Стеклянные колонки (пустые) объёмом Змл
	1.19878.0001
	54 штуки

	Фриты (ПТФЭ) для Змл стеклянных колонок, размер пор 10и
	1.19891.0001
	100 штук




Принцип работы картриджей LiChrolut®

Весь процесс твердофазной экстракции состоит в большинстве случаев из 4 последовательных стадий. Для получения максимального выхода и чистоты экстракта необходимо оптимизировать каждую стадию.
1. Кондиционирование сорбента
При работе с химически модифицированными сорбентами требуется их предварительная активация органическим растворителем (ацетонитрилом или метанолом). За активацией следует процедура уравновешивания активированного сорбента водой или буферным раствором для более эффективного нанесения пробы. Данная стадия является критичной для воспроизводимой сорбции анализируемого компонента.
2. Нанесение образца
Раствор образца пропускается (под действием вакуума или давления) через предварительно активированный и уравновешенный картридж для ТФЭ. В процессе этого анализируемый компонент концентрируется в виде узкой зоны в слое сорбента. В идеальном случае все побочные компоненты матрицы не удерживаются на сорбенте и проскакивают в сливную ёмкость.
3. Промывка
Оставшиеся на сорбенте после нанесения пробы нежелательные компоненты матрицы удаляются с поверхности неподвижной фазы небольшим объёмом воды или буферного раствора. Также допускается использование буферного раствора или воды с небольшой добавкой подходящего органического растворителя.
4. Элюирование целевого компонента
В результате этой последней стадии твердофазной экстракции анализируемое вещество десорбируется подходящим растворителем и смывается в виде узкой зоны с последующим концентрированием или разбавлением полученного экстракта и его анализом. Необходим подбор растворителя, наиболее эффективно разрывающего взаимодействие целевого вещества с сорбентом.
Таким образом для разработки оптимального метода подготовки пробы с помощью твердофазной экстракции необходимы исчерпывающие знания химических и физико-химических свойств анализируемого вещества
Инструкция по выбору картриджей LiChrolut®
Приведённая ниже таблица содержит более детальную информацию по очистке и концентрированию полярных, неполярных и ионогенных соединений.

	
	тип колонки LiChrolut®
	матрица образца
	целевые вещества
	элюирующий растворитель

	Неполярная экстракция
	RP-18 RP-18e
(эндкэппинг) CN
	Водный буферный раствор
	Ароматические системы колец, соединения с алкильными группами
	Ацетонитрил, метанол, этилацетат

	Полярная экстракция
	Si CN NH2
	Гексан, масла, хлорпроизводные углеводородов 
	Гидроксильные группы, амины, соединения с гетероатомами 
(S, N, O)
	Метанол, 2-пропанол

	Катионный обмен
	SCX (сильный)
	Метанольный/водный буферный раствор с низкой ионной силой; значение рН должно быть на 2 единицы ниже значения рК целевого вешества
	Катионы: амины, пиримидины
	Водный буферный раствор с большой ионной силой (0.1М); значение рН должно быть на 2 единицы выше значения оК целевого вещества

	Экстракция смешанного типа
	TSC
	Биологические жидкости
	Катионогенные и нейтральные вещества
	Хлороформ-ацетон, NH3-этилацетат либо NНЗ-метанол

	Анионообменная экстракция
	SAX (сильный) NH2 (слабый)
	Метанольный/водный буферный раствор с низкой ионной силой; значение рН должно быть на 2 единицы выше значения рК целевого вещества
	Анионогенные вещества: кар-боновые кислоты, сульфоновые кислоты, фосфаты
	Водный буферный раствор с большой ионной силой (0.1М); значение рН должно быть на 2 единицы ниже значения рК целевого вешества

	Неполярная экстракция на полимерном сорбенте
	EN
	Питьевые, грунтовые и поверхностные воды
	Полярные контаминанты: пестициды, фенолы, взрывчатые вещества, анилины
	Этилацетат, метанол, ацетонитрил: метанол (1:1)

	Неполярная экстракция на полимерном сорбенте
	EN
	Биологические жидкости
	Лекарственные средства
	Ацетонитрил, метанол

	Полярная экстракция загрязняющих экологию веществ
	Florisil
	Сточные/грунтовые/питьевые воды, образцы почвы
	Гербициды, пестициды, ПХБ, ПХФ, диоксины, фенолы, нитросоединения
	Гексан, дихлорметан



LiChrospher® ADS для прямой "ин-лайн" подготовки проб биологических жидкостей

Подготовка пробы с помощью интегрированного в хроматографическую систему картриджа LiChrospher® ADS является более дешёвым, быстрым и точным аналогом традиционной подготовки пробы.
LiChrospher® ADS позволяет осуществлять прямую экстракцию и концентрирование гидрофобных низкомолекулярных соединений из необработанных проб, таких как кровь, плазма, сыворотка, молоко, бражка, супернатанты клеточных культур и тканей, а также грубые экстракты продуктов питания. LiChrospher® ADS позволяет полностью автоматизировать процесс подготовки пробы перед её разделением на хроматографической колонке. Благодаря этому существует возможность прямого ввода необработанных проб биологических жидкостей в хроматографическую систему без угрозы для колонки и качества полученных аналитических результатов.тСорбенты LiChrospher® ADS принадлежат к семейству так называемых материалов с ограниченным доступом (RAM, restricted access materials) с двумя отличающимися по химической природе поверхностями. В основе экстракции или фракционирования на сорбентах LiChrospher® ADS лежат два хроматографических механизма: обращённо-фазовый/ион-парный и сайз эксклюзионный. Существует три типа предколонок ADS, различающихся по гидрофобности, силе удерживания и экстрактивным свойствам по отношению к неполярным соединениям:
LiChrospher® RP-4 ADS, LiChrospher® RP-8 ADS и LiChrospher® RP-18 ADS

Характеристики сорбента LiChrospher® ADS
	Характеристика сорбента:
	Сферический силикагель со смешанными химически модифицированными поверхностями: 1. Внешняя поверхность: модифицирована диольными группами 2. Внутренняя поверхность (поверхность пор): модифицирована С-4, С-8, или С-18 лигандами ADS = Alkvl-DIQL-Silica

	Размер частиц:
	25 µ

	Диаметр пор:
	60 А (6нм)



Информация для заказа картриджей LiChrospher® ADS
	Тип сорбента
	Каталожный номер
	Размер частиц 
	 Размеры Длина 
	 Размеры вн.диам. 
	 Количество в упаковке

	Набор для картриджа LiChrospher® RP-4 ADS
	1.50206.0001
	25µ 
	 25мм 
	 4мм 
	1 LiChroCART® 25-4 LiChrospher® RP-4 ADS 1 держатель manu-CART® 25-4

	LiChrospher® RP-4 ADS
	1.50208.0001
	25µ 
	 25мм 
	 4мм 
	 3 штуки

	Набор для картриджа LiChrospher® RP-8 ADS
	1.50207.0001
	25µ 
	 25мм 
	 4мм 
	1 LiChroCART® 25-4 LiChrospher® RP-8 ADS 1 держатель manu-CART® 25-4

	LiChrospher® RP-8 ADS
	1.50209.0001
	25µ 
	 25мм 
	 4мм 
	 3 штуки

	Набор для картриджа LiChrospher® RP-18 ADS
	1.50187.0001
	25µ 
	 25мм 
	 4мм 
	1 LiChroCART® 25-4 LiChrospher® RP-18 ADS 1 держатель manu-CART® 25-4

	LiChrospher® RP-18 ADS
	1.50947.0001
	25µ 
	 25мм 
	 4мм 
	 3 штуки

	Набор для картриджа LiChrospher® ADS
	1.50210.0001
	25µ 
	 25мм 
	 4мм 
	1 LiChroCART® 25-4 LiChrospher® RP-4 ADS 1 LiChroCART® 25-4 LiChrospher® RP-8 ADS 1 LiChroCART® 25-4 LiChrospher® RP-18 ADS 1 держатель manu-CART® 25-4

	Держатель ин-лайн фильтра
	1.51193.0001
	 
	 
	 
	1 штука

	LiChrospher® ADS Ин-лайн фильтр (запасной набор)
	1.51192.0001
	 
	 
	 
	5 штук



Описание картриджей LiChrospher® ADS

Анализ биологических жидкостей
	Задача:
	ВЭЖХ анализ низкомолекулярных соединений (лекарственных средств и их метаболитов) в биологических образцах (крови, плазме, сыворотке, молоке, клеточных культурах или тканях) удаление необратимо сорбирующихся или выпадающих в осадок макромолекулярных структур (например, белков) перед вэжх анализом.

	Негативные явления:
	необратимое увеличение обратного давления уменьшение ёмкости сорбента падение селективности разделения серьёзный ущерб ВЭЖХ колонке

	Решение: LiChrospher® ADS:
	специально разработанный картридж в виде предколонки для интегрирования в хромтаографическую систему внешняя поверхность частиц сорбента не удерживает компоненты матрицы благодаря своей электронейтральной или гидрофильной природе внутренняя поверхность пор доступна только для низкомолекулярных веществ (MW < 15000 дальтон), а удерживание (экстракция, концентрирование) происходит по классическому обращённо-фазовому распределению Экстракцию и концентрирование можно оптимизировать варьированием типа картриджа LiChrospher® ADS: С-18, С-8 или С-4



Принцип работы
1. Ввод пробы и фракционирование
Ввод пробы осуществляется непосредственно в предколонку. В идеальном случае сорбент предколонки удерживает (экстрагирует и концентрирует) только целевые вещества, тогда как остальные компоненты пробы (матрица) проскакивают мимо с потоком элюента, создаваемым насосом 1.



1 = Насос 1
2 = Насос 2
3 = Узел ввода пробы
4 = Предколонка LiChroCART® 25-4 LiChrospher® ADS
5 = Аналитическая ВЭЖХ колонка
6 = Детектор
7 = Шестиходовой кран
2. Нанесение анализируемых веществ на аналитическую колонку
Для последовательного соединения в линию предколонки и аналитической колонки используется традиционный ручной шестиходовой кран или инжектор с электрическим приводом. Элюент, подаваемый насосом 2, промывает предколонку в противоположном направлении потока (техника сжатия пика back flush). Большая элюирующая сила подвижной фазы вызывает десорбцию анализируемых веществ с предколонки и обеспечивает их нанесение на аналитическую колонку.
3. ВЭЖХ разделение
После переключения инжектора в исходную позицию анализируемые вещества подвергаются обычному хроматографическому разделению. В ходе разделения и детектирования предколонка перемывается и уравновешивается подвижной фазой исходного состава для нанесения следующего образца.
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