PSE (Pressurized Solvent Extraction)

Extrakce podporovana tlakem

Extrakce podporovana tlakem (Pressurized SolvertaEixon, PSE) je technikatipravy
vzorku, ktera kombinuje zvySenou teplotu a tlakspejeni s kapalnymi rozpogdty, a to

k dosazeni rychlé a efektivni extrakce analytuxnpio vzorku.

1. Princip

Vzorek se umisti do extraki patrony, ve které probiha extrakce,¢asgji organickym
rozpoustdlem @i teplotach od pokojovych do 200 °C & pelativre vysokém tlaku (od 4 do
20 MPa). B vyssi teplot se zvySuje difuzni rychlost, rozpustnost analytprastupnost
hmoty, kleséa viskozita a povrchové gpozpoustdla. Tyto znény zlepSuji kontakt analytu

s rozpou&tdlem a zlep3uji extrakci, takZzeuie byt dosazena rychleji a s pouZzitim mensiho
mnoZstvi rozpoustla, v porovnani s klasickymi extrakimi metodami. Vysoky tlak
zatlatuje rozpousidlo do péfi matrice vzorku a rowt udrzuje rozpoustlo v kapalném

skupenstvi fi dané teplat.

2. Typy PSE

U této techniky, ktera zahrnuje extrakci rozpédiEm i vysokém tlaku a teplét aniz by se
dosahlo kritického bodu rozpoudta, se nizeme setkat siznymi nazvy. Jednotlivé typy
ozna&eni jsou uvedeny v nasledujici tabulce. Pokud ke jazpoudtdlo pouziva voda,
objevuji se dalSi pojmenovani. V nasledujicim tdxtale pro tuto metodu uvé&th zkratka
PSE.

VétSina PSE aplikaci vyuZivd statického modu nasladélhio kratkym post-extrakim
proplachem patrony rozpogdtem. V tomto pipadt zvolené rozpoustllo naplni extraéni
patronu se vzorkem, nasleddojde k zakati a natlakovani patrony na stanovené hodnoty a
potom po zvolenou dobu probiha extrakce. Po extraksleduje vypushi extrakniho
rozpoustdla do skrné vialky a proplach systému malym mnozZstvim roZgola a
procisteni dusikem (n€gstji po dobu 1 — 2 min). V dynamickém modu zaié rozpoustdlo

pii stanoveném gitoku proudi pes vzorek kontinuathpo ugenou dobu. Schéma zakladniho

typu extraktoru PSE je uvedeno na obrazku 1.



Tabulka I:

Metody extrakce podporované tlakem

Zkratka | Nazev metody anglicky Preklad nazvu metody
PSE pressurized solvent extraction zrychlena extrakmpprovana tlakem
ASE accelerated solvent extraction zrychlena extrakzpoustdlem
PFE pressurized fluid extraction fluidni extrakce podp@na tlakem
PLE pressurized liquid extraction kapalinova extrakodgmorovana tlakem
PHSE | pressurized hot solvent extraction horka extrake@.rpodporovana tlakem
HPSE | high - pressure solvent extraction vysokotlakaakde rozpougtlem
HPHTSE | high - pressure, high temperature | vysokotlaka, vysokoteplotni extrakce
solvent extraction rozpoustdlem
SSE subcritical solvent extraction subkritick4 extrakoepoustdlem
SWE | subcritical water extraction subkriticka extrak@elgu
HWE | hot water extraction horka extrakce vodou
PHWE | pressurized hot water extraction horka extrakceouqabdporovana tlakem
HTWE | high temperature water extraction vysokoteplotnisgkce vodou
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Obrazek 1: Schéma zakladniho typu PSE systému

3. Optimalizace metody

Optimalizaci extrakniho procesu se musi vyt metoda nejvhodf)Si pro extrakci

sledovanych latek z daného materialu. Lze optiroght tyto parametry: mnozstvi a skladba

vzorku, typ, objem a fitok rozpou&tdla, teplota, tlak, extraki doba a peet cykli. Bézre se

provadi tak, Ze se jeden z pr&mych parametr méni a ostatni @&stavaji konstantni.



3.1. Vliv pripravy vzorku

Analyzované vzorkyasto patebuji ged vlastni extrakci upravit. Jednim z kitgle proseti
nebo rozemleti vzorku, protoZém mensi jsou jednotlivéasti vzorku, tim snaze se extrahuji
analyty do rozpouétlla.

Suseni vzorku je také velmilgzité, protoZe jakakoliv vihkost vzorkuie zmensSit &innost
extrakce. Tento krok je zvl&Stvyznamny, jestlize se jako exttak cinidlo pouZivaji
nepolarni rozpoustlla. Obvykle se provadirfdavkem dehydrataiho ¢inidla, kterym niize
byt siran sodny bezvody, infuzoriova hlinka, cedaloa meésky pisek. DalSi alternativou
suSeni vzorku je pouziti vakuové pece, subtimifao suSeni a lyofylizace. lifgs vylgr
vhodného dehydrataiho ¢inidla se voda rize rekdy koextrahovat, a fite ruSit péibéh
analyzy v dalSich krocich. ddteri autdi doporwuji pridavat bezvody siran sodnyimo do

shérné vialky.

3.2. Vliv rozpousgdla

Optimalizace PSE metody daé nefastji vybérem vhodného extrgkiho rozpougdla. Pro
prvni zkousSky se voli rozpoustia pouzivand u konvénich extrakci jako je nép
Soxhletova extrakce. Extraki rozpoustdlo musi byt schopné izolovat sledované analyty a
zaroves minimalizovat koextrakci dalSich latek z matriceokku. Také je vyhodné, aby
vybrané rozpoustlo bylo co nejvice shitelné s rozpoustly, pouzivanymi v pozgSich
krocich €isteni, zakoncentrovani analytu).

Polarita rozpougtlla by n¢la byt blizka polarit sledovaného analytu. Nepolarni a s vodou
nemisitelnd rozpouddla, jakymi jsou hexan, pentaniipadré smési nepolarnich a sdre
polarnich rozpoustlel (pentan : dichlormethan, cyklohexan : ethylapejsou nejastji
pouzivany p extrakci nepolarnich a lipofilnich sléenin. Vice polarni rozpoustla
(acetonitril, methanol, ethylacetat, voda) se wyaji v pipadech extrakce polarnich
hydrofilnich latek. Srssi mélo polarnich a vice polarnich rozpédst poskytuji dinngjsi
extrakce neZ pouZiti jednoho rozpaula, zejména i extrakcich, kdy je izolovano vice

analyti o mizné polarit.

3.3. Vliv teploty
Teplota, stejt jako povaha rozpouitla, ovliviwuji U¢innost extrakce. Obeé&mlati, Ze vySsi
extrakéni teplota zpsobuje lepSi pronikavost extiakho rozpou&dla a také vyssi difzi a

desorgni rychlost analytu z matrice do rozpawla. Vyjimkou jsou pipady, kdyz se



extrahuji termolabilni latky, fiipadre, kdyz je givodni matrice synteticky polymer nebo plast,

které maji nizké teploty tani.

3.4. Vliv tlaku

Tlak rovrez vyznamg ovliviiuje &innost PSE extrakce. Hlavni vyznam vysokého tlaku
spaiiva v tom, Ze seip dané teplat udrzuje rozpoustlo v kapalném stavu.i@sto bylo
zjisteno, Ze u skterych vzork vysoky tlak @innost extrakce ovlitje, napiklad u vzorki
vihkych, vysoce adsorptivnich a vzérksloZzenych z malychkastic, protoze zattaje

organickeé rozpoustllo dovnit pérm matrice.

3.5. Vliv extrakéni doby

Extrakini doba se négastji pouziva v rozsahu 5 — 10 minut. Bylo z§i8o, Ze lepSi &innosti
extrakci jsou dosazenyigkratSich extrakcich vékolika krocich, nez { jedné dlouhotrvajici
extrakci. Ri extrakci PCB provéaghé 2 x po dobu 5 minut byly prokazany lepsi vysiedid
% rekterych PCB obsazenych ve vzorku bylo izolovaneea@druhém extrainim kroku.

4. Vyuziti a vyznam PSE

Metoda PSE je vhodna pro analyzu biologickych viaak/zorki potravin, zejména ze dvou
duvoda; prvnim divodem je extrakce kontaminantdruhym divodem je izolace vzotk
od matrénich komponent. Metoda PSE se pouZziva pro standagriéminani a obsahovych
latek (PCB, PAH, silice, polyfenoly a farmaceuticiitivni latky) izolovanych zaznych

environmentalnich matric.

Tento navod je financovan z priedki MSMT — projekt FRVS.2173/2011.



