Vyroéni zprava Ustavu analytické chemie AV CR za rok 1996

1. Védecka ¢innost pracovisté a uplatnéni jejich vysledkt

a) Stejné jako v roce predchazejicim spadala védecka ¢innost ustavu do oblasti separac¢nich
metod analytické chemie, analytickych spektralnich metod a analytické chemie Zivotniho
prostiedi.

b) Nejvyznamnéjsi vysledky dosazené v jednotlivych oblastech ¢innosti Gstavu jsou:

Oblast separace, charakterizace a mikropreparace biopolymerii a ¢astic
Byly popsany interakce ovliviiuyjici separaci silikagelovych nosi¢ti pro HPLC metodou
gravitacni field-flow frakcionace (B) a tato metoda byla pouzita k mikropreparaci kmenovych
bun¢k kostni dfen¢ (C). Teoreticky vyzkum migrace fragmentii DNA v roztocich polymert
odhalil mimotadné vysokou selektivitu separace na rozhrani mezi volnym elektrolytem a
roztokem polymeru, zptisobenou konforma¢nimi zménami polymerniho klubka fragmentu
DNA pfi elektromigraci pies rozhrani (B). Byla navrzena metodika velmi rychlych separaci s
vysokym rozliSenim ve velmi kratkych kapilarach a ovéfena separaci 11 restrikénich
fragmenti modelového vzorku £X174 Haelll v rozmezi velikosti 72 az 1353 part bazi za 29
sekund (C). V ramci studia posttransla¢ni modifikace bilkovin karbonylovymi slou¢eninami
se podafilo charakterizovat novy fluorofor vznikajici pii reakci nenasycenych aldehydu s
aminoskupinami peptidi a bilkovin (B). Ukézalo se, ze oboustranné fizenych zmén iontové
matrice v kapilarni izoelektrické fokusaci (IEF) 1ze s vyhodou vyuzit k izolaci bilkovin z
komplexnich biologickych smési bez nosnych amfolytt (B).

Oblast teorie a metodologie elektromigrac¢nich metod
Byla dokoncena studie piechodovych stavii v on-line kombinaci kapilarni izotachoforézy
(ITP) se zéonovou elektroforézou (CZE) (B) a prednosti této kombinované techniky byly
demonstrovany na analyze kyseliny hippurové v séru (C). Byl vyvinut jednoduchy
matematicky model pro rychlou piedpovéd’ tvaru a velikosti pikli souboru analytti v daném
zékladnim elektrolytu se zvlastnim zietelem k vodivostni detekci (B) a model vysvétlujici tzv.
systémovou zonu jako migrujici vakanci v koncentraci neékteré slozky zékladniho elektrolytu
(B). Popis relaxacnich dé&jt v kapildrach nekonstantniho prifezu naznacil limity zlepSeni
citlivosti fotometrické detekce v CZE pii pouZiti rozsifené detekeni kapilary (B) a ukazal
prednosti ITP fokusace v zuzené kapilare, které byly experimentalné ovéfeny s
polyamfolytickymi spacery a za vyuziti diive vyvinutych nizkomolekularnich amfolytt (B).
Teoreticky popis ITP s kontinudlnimi gradienty pH a vodivosti otevira cestu k fokusacim
silnych a slabych elektrolyt (B). V sad¢ substituovanych morfolinmethylfenold bylo
prokazano, ze na rozdil od hodnot pK, téchto latek jsou jejich hodnoty pl velmi dobie
korelovany s Hammettovymi 0y, konstantami. Tento nalez vyznamné pfispiva k moznosti
cilené syntézy amfolytl s pozadovanym izoelektrickym bodem (B). Bylo zkonstruovano
zafizeni pro ITP v zzené kapilafe a byla zdokonalena opticka detekce pro kapilarni separace
s vyuzitim optickych vladken (C). V rdmci vyzkumu separaci chiralnich sloucenin byla
navrzena metoda uréeni mobilit asociatii vznikajicich béhem separaci a pokracovalo studium
vankomycinu jako chirdlniho selektoru jeho aplikaci k separaci derivatizovanych
aminokyselin s obsahem siry a selenu.



Oblast kapalinové chromatografie
Byly formulovany zakladni vztahy pro zkoncentrovani a ptedseparaci slozek vzorku
davkovaného na modifikovanou kiemennou kapilaru spole¢né s pulsem extrakéni kapaliny.
Pfi experimentalnim ovéfeni teorie v systému voda-cyklohexanol byly oddéleny polarni
slozky matrice a bylo dosazeno az stonasobného zkoncentrovani polycyklickych aromatickych
uhlovodiki a dialkylftalata (B). Byly prostudovany moZznosti vyuZiti iontd uranylu pro
nepiimou fotometrickou detekci alkalickych kovll v iontové chromatografii (C).

Oblast stopové prvkové analyzy
Experimenty s radioaktivnimi isotopy Se, As a Sb v pficné vyhfivaném grafitovém
atomizatoru pro atomovou absorp¢ni spektrometrii (AAS) ukazaly, ze v pomérn¢ Sirokém
rozmezi experimentalnich parametrti dochazi ke kompletni kolekcei hydrida téchto prvki, coz
ma zasadni vyznam pro rutinni vyuziti in-situ kolekce (B). V ramci optimalizace citlivosti
"flame-in-gas shield" atomizatoru byl studovan vliv jednotlivych faktort na reakce a transport
volnych atomi v pozorovaném objemu a jeho blizkém okoli (B). Bylo ukazano, ze hodnota
biologického polocasu bromu ve §titné Zlaze laboratorniho potkana je prakticky shodna s
biologickym polo¢asem jodu a Ze mechanismus ustaveni rovnovazného poméru koncentraci
obou prvki je dan urovni ptivodu jodu (B). Byla vyvinuta metoda stanoveni bazalnich
koncentraci stroncia v krevni plazmé (desitky ng/ml) a dale hodnot o dva fady vysSich
metodou AAS s atomizaci v grafitové kyveté (C).

Oblast superkritické fluidni extrakce a chromatografie
Byl nalezen novy zptsob zachytu analytt v off-line SFE vyuzitim pfehiaté pary organického
rozpoustédla (B). Pokracoval vyvoj mikronapliovych kolon pro SFC (B). Byl zpracovan
poruchovy model vlivu molekularnich parametra systému na retenci solutu v superkritické
fluidni chromatografii (B). Byly zkoumany termodynamické piedpoklady vyuziti
alternativnich chladiv jako rozpoustédel v superkritické fluidni extrakci (B).

Oblast analytické chemie Zivotniho prostiedi
Denudery s kontinualné se obnovujicim povrchem a aerosolovéa obohacovaci jednotka byly

aplikovany ke zjist'ovani distribuce zdravi Skodlivych latek ve vybranych ekosystémech (C).

e) 3 pracovnici prednaseli na workshopu fy Lambda Bio-Med na Mendelové zemédélské a
lesnické université v Brné a 1 pracovnik na workshopu ChF VUT v Brné¢.

f) Uspéch zaméru vyuzivat v Gistavu modernich technik hmotnostni spektrometrie je podminén
ziskanim pottebnych investi¢nich prosttedk.

2. Spoluprace pracovisté s vysokymi Skolami a dal§imi domdacimi institucemi

2.1. Jmenovité zhodnoceni v§ech vyznamnych domécich spolupraci pracovisté s nasimi
vysokymi Skolami

a) Védecka spoluprace tstavu s vysokymi Skolami probiha v rdmci 14 spole¢nych grantovych
projekt, které podstatné ptispély k vysledklim shrnutym v ¢asti 1.b) této zpravy.



b) Ustav provozuje spole¢né s Ceskou zemédélskou universitou a Ceskym geologickym
ustavem Sdruzenou ultrastopovou laboratot (Praha 5 - Barrandov); ptislusna smlouva o
sdruzeni byla uzaviena podle §829 ad. Ob¢anského zakoniku na dobu neurcitou. V rdmci
spolupréace s Universitou Palackého v Olomouci na projektu MSMT VS 96021 bylo vytvoieno
Centrum analytické chemie molekularnich struktur.

c) Ptiprava novych védeckych pracovniki tistavu probiha formou postgradualniho studia na
Piirodovédecké fakulté MU v Brné a na Université Pardubice. Ustav tizivé pocituje maly
zajem absolventl vysokych Skol o akademickou kariéru.

2.2. Zhodnoceni spoluprace s dal§imi mimovysokoskolskymi vyzkumnymi a
mimoakademickymi pracovisti

Pracovnici ustavu se podileji na spoleénych projektech se 4 pracovisti. Vysledky spoluprace
se Statnim zdravotnim Gstavem Praha a s oddélenim humanni genetiky Détské nemocnice v
Brné jsou zahrnuty v ¢asti 1.b) této zpravy. Ve spolupréci s firmou SEKO s.r.o. v Brné byl
dokoncen vyvoj superkritického fluidniho extraktoru SE-1 a spolupréce s firmou IMOS
Holding s.r.0. v Brn¢ zahrnuje studium distribuce emisi motorovych vozidel.

3. Mezinarodni védecka spoluprace pracovisté

a) Mezi zahrani¢ni pracovisté v oblasti separacnich a spektralnich metod analytické chemie,
se kterymi pracovnici UIACH v roce 1996 udrzovali intenzivni pracovni kontakty, patii mj.:
Barnett Institute, Northeastern University, Boston (MA), USA (Prof. B. Karger),
Department of Chemistry, Indiana University, Bloomington (IN), USA (Prof. M.

Novotny),
Istituto di Cromatografia del C. N. R., Rim, Italie (Dr. S. Fanali),
Department of Physical Chemistry, University of Leeds, Leeds, Velké Britanie (Prof.

K. D. Bartle),
Istituto di Chimica Analitica Strumentale del C. N. R., Pisa, Italie (Dr. A. D’Ulivo),
Sektion Analytik und Hochstreinigung, Universitdt Ulm, SRN (Prof. V. Krivan) a
Netherlands Energy Research Foundation (ECN), Petten, Holandsko (Prof. J.

Slanina).
Vysledky téchto spolupraci jsou zaclenény v ¢asti 1.b) této zpravy.
b) UIACH se v roce 1996 nepodilel na pofadani mezinarodnich konferenci.
c) UIACH se podili na feSeni grantu Komise Evropskych spole¢enstvi COPERNICUS CIPA-
CT94-0146.

4. Predpokladané hlavni okruhy védecké ¢innosti pracovisté v roce 1997

Oblast separace, charakterizace a mikropreparace biopolymerii a ¢astic
Bude rozvijena technika sekvenovani DNA s vyuzitim CZE v kratkych kapilarach o délce
nékolika centimetril s cilem stanovit sekvenci 500 bazi genomové DNA nékterych
bakteriofagl za dobu kratsi nez 10 minut. Bude pokracovat vyvoj metodiky analyz DNA pro
prenatalni diagnostiku zavaznych dédi¢nych chorob. Bude studovan vliv riiznych interakci na
separace v gravitaéni FFF s vyuzitim modifikace povrchu stén separa¢niho kanalu. V oblasti
kapilarni isoelektrické fokusace bude studovan zptisob dosazeni maximalni koncentrace
amfolytu v jeho vysledné zoné podmyvanim pomocnym amfolytem a bude optimalizovano



on-line spojeni s elektroforézou. Program studia posttranslacnich zmén bilkovin po
modifikaci karbonylovymi slouc¢eninami bude zahajen na pfistroji Compact MALDI III, ktery
bude na dobu 1 roku zaptijéen firmou Shimadzu.

Oblast teorie a metodologie elektromigrac¢nich metod
Cilem teoretického vyzkumu bude popsat a vysvétlit existenci, tvar a velikost vSech
elektroforetickych pikll véetné systémovych pikil a posoudit moznosti praktického vyuziti
systémovych zon. Budou rozvijeny metody vypoctu asociacnich konstant z elektroforetickych
migracnich dat namétenych s nizkomolekularnimi chirdlnimi selektory. Bude zahajen
systematicky vyzkum vyuzitelnosti kapilarni zonové elektroforézy k charakterizaci pevnych
povrcht a jejich rozhrani s roztoky elektrolyti. Bude pokracovat experimentalni oveéfovani
hranic analytickych mozZnosti on-line spojeni kapildrni isotachoforézy se zonovou
elektroforézou v roving praktickych problémi biologickych véd a mediciny. Bude pokracovat
teoretickd analyza isotachoforézy s kontinualnimi gradienty vodivosti a pH. Teorie bude
ovétovana v modelovych experimentech s cilem optimalizovat separaci a fokusaci silnych a
slabych elektrolytl. Vyvoj instrumentace bude soustfedén do oblasti optické detekce v
kapilarach. Bude pokracovat syntéza novych barviv pro charakterizaci a detekci v kapilarni
elektroforéze.

Oblast stopové prvkové analyzy
Stanoveni Gi€innosti in-situ kolekce a vlivu relevantnich experimentalnich parametrti na ni
pomoci radioizotopové techniky bude rozsifeno na podélné vyhtivany grafitovy atomizator
pro AAS. Pro zlepSeni poméru signal/Sum "flame-in-gas shield" atomizatoru bude
optimalizovana konstrukce tohoto atomizatoru. Bude studovano vzéjemné ovlivnéni retenci
jodu a bromu ve §titné zlaze. Bude pokracovat feSeni problematiky ultrastopovych obsahti
analytl v biologickém materialu.

Oblast superkritické fluidni extrakce a chromatografie
Bude pokracovat vyvoj metodiky a instrumentace kontinudlni SFE vodnych médii
nadkritickym oxidem uhli¢itym a vyvoj metodiky spojeni SFE-SFC. Budou studovany nové
zpusoby in-situ modifikace tuhych matric v off-line SFE a budou ovéteny dal§i moznosti
zachytu analytt, vyplyvajici z charakteru expandujici fluidni smési. Termodynamicky popis
analytickych aplikaci superkritickych tekutin bude soustfedén na soustavy s obsahem helia.

Oblast analytické chemie Zivotniho prostiedi
Vyvoj metod analyzy riznych matric zivotniho prostfedi bude orientovan piedevs§im na tyto
okruhy analytii: prvky, polychlorované bifenyly, polycyklické aromatické uhlovodiky, terpeny
a organické slouceniny cinu. Rozvoj instrumentace bude soustfedén na monitorovani
oxosloucenin dusiku ve vzduchu v redlném case.

V Brné dne 8. ledna 1997

Prof. RNDr. Petr Boc¢ek, DrSc.
feditel UIACH AV CR



