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SÚHRN

HPLC štúdium vplyvu teploty na separáciu niektorých enantiomérov sulfoxidov, stanovenie
niektorých enantiomérov sulfoxidov v sére potkana 
Metylovaný teikoplanín aglykón ako chemicky viazaná chirálna stacionárna fáza (CSP) sa pou-
žila na štúdium separácie enantiomérov a štúdium vplyvu teploty na enantioselektivitu niekto-
rých chirálnych sulfoxidov – deväť rôznych aryl metyl sulfoxidov, 1-(metylsulfinyl) naftalén
a [(1,1-dimetyl-2-fenyletyl)sulfinyl]benzén v polárnom organickom móde. Vplyv teploty na
separáciu enantiomérov sa študoval v rozsahu od 10 °C do 50 °C v metanole ako mobilnej fáze
s rozdielnou koncentráciou organického modifikátora v mobilnej fáze. Na základe van’t Hoffo-
vých závislostí (grafická závislosť ln k od 1/T a ln α od 1/T, kde k je retenčný faktor, T je tep-
lota a α je selektivitný faktor) sa vypočítali termodynamické parametre pre 12 chirálnych sulfo-
xidov. Van’t Hoffove závislosti mali lineárny priebeh pre všetky enantioméry. Elučné poradie
enantiomérov sa v danom rozsahu teploty nemenili, (S) (+) enantiomér eluoval prvý. Na analý-
zu sulfoxidov vo vzorke potkanieho séra sa použila extrakcia tuhou fázou, po prečistení vzorky
sa číry roztok dávkoval do chirálnej kolóny s mobilnou fázou metanol – kyselina octová
(17,48 mmol/l) – dietylamín (4,79 mmol/l). Medza stanovenia sa vypočítala pre všetky študo-
vané sulfoxidy a bola v rozsahu od 7,0 do 24,2 ng/ml, účinnosť extrakcie bola v intervale od
82 % do 96 %. 
Klúčové slová: separácia chirálnych látok – metylovaný teikoplanín CSP – sulfoxidy – extrakcia
tuhou fázou – HPLC
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SUMMARY

HPLC study of temperature influence on some enantiomer separations of sulfoxides,
determination of some enantiomers of sulfoxides in rat serum
The methylated-teicoplanin aglycone chiral stationary phase (CSP) was used to study the
enantioseparation and temperature behaviour of a set of chiral sulfoxides – nine different aryl
methyl sulfoxides, 1-methylsulfinylnaphthalene and 1,1-dimethyl-2-phenylethylsulfinylbenzene in
polar organic mode. The effect of temperature on the HPLC separation of aromatic sulfoxides was
studied between 10 °C and 50 °C in methanol mobile phases with different concentration of the
organic modifier in mobile phase composition. The van’t Hoff plots (ln k versus 1/T and ln α versus
1/T, where k is retention factor, T is temperature of chromatographic column, and α is selectivity
coefficient) were constructed and thermodynamic data were determined from the slope and the
intercept of linear van’t Hoff plots for all 12 racemic compounds under the study. The van’t Hoff
plots were linear for all enantiomers. (S) (+) enantiomeric form was eluted as the first one in any
case. Solid phase extraction (SPE) was used for the determination of sulfoxides and clean solutions
after SPE was injected into a chiral column. The mobile phase was methanol containing acetic acid
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Úvod

Makrocyklické antibiotiká, zvlášť teikoplanín glyko-
peptidy, sú veľmi vhodnými chirálnymi selektormi na
separáciu enantiomérov väčšiny chirálnych látok 1–4).
V dôsledku väčšieho počtu stereogénnych centier, pri
separácii sa môžu využiť rôzne interakčné stereošpecific-
ké mechanizmy, najčastejšie sa vyskytujú polárne a ióno-
vé interakcie 3, 5). Vo všeobecnosti glykopeptidické chi-
rálne selektory využívajú možné interakcie s viacerými
funkčnými skupinami naviazaných na skelete aglykónu
(napríklad hydroxylová, amínová, amidická, karboxylo-
vá skupina), interakcie pomocou π-elektrónov (hlavne
benzénové jadrá) a interakcie s hydrofóbnymi centrami.
Tieto interakcie umožňujú využiť rozdielne molekulové
vlastnosti separovaných látok vrátane hydrofóbnych,
iónových, dipól – dipól, π – π a stérických interakcií 6).
Glykopeptidické chirálne selektory sa môžu použiť aj
v reverzom fázovom systéme, v konvenčnom a polárnom
– organickom móde 7). Účinnosť separácie sa niekedy
môže zvýšiť použitím metylovaného teikoplanínu
(MTAG), čím sa značne obmedzí tvorba interakcií cez
vodíkové väzby a v niektorých prípadoch sa môže pod-
statne zvýšiť enantioselektivita 6, 8). 

Chirálne sulfoxidy sa často používajú ako intermediá-
tory pri syntézach, dôležitých bioaktívnych látok 9–12), pri
asymmetrických syntézach 13, 14) a zaraďujú sa medzi čas-
to používané reagenty pri syntéze liečiv 15). Z tohto hľa-
diska je potrebné kontrolovať prítomnosť sulfoxidov
v biologických vzorkách. Termodynamické štúdie
a zhodnotenie vplyvu teploty na selektivitu separácie
enantiomérov sulfoxidov môže vysvetliť niektoré inter-
akčné mechanizmy pri chromatografickej separácii.

Zmenu parciálnej mólovej entalpie (ΔHi) a zmenu par-
ciálnej mólovej entropie (ΔSi) pri prechode molekúl
separovanej látky z jednej fázy do druhej možno vypočí-
tať podľa van’t Hoffovej rovnici [1]:

lnki = +  + ln φ, [1]

kde ki je retenčný faktor, ΔHi je zmena parciálnej
mólovej entalpie, ΔSi je zmena parciálnej mólovej entro-
pie, R je plynová konštanta, T je teplota chromatografic-
kej kolóny a φ je pomer fáz definovaný ako pomer obje-
mu stacionárnej fázy Vs, a objemu mobilnej fázy Vm.
Uvedená rovnica sa rieši graficky použitím regresnej
analýzy tak, že sa zostrojí graf ln k v závislosti od 1/T,

ΔSi

R

−ΔHi

RT

potom zo smernice závislosti (–ΔHi/R) možno vypočítať
ΔHi a ΔSi, sa vypočíta z úseku na osi y (ΔSi+ ln φ). 

Podobným spôsobom možno zistiť vplyv teploty na
enantioselektivitu  podľa rovnice [2], ktorá sa rieši gra-
ficky použitím regresnej analýzy na základe závislosti
lnα od 1/T, kde hodnota Δ(ΔH2,1) sa vypočíta zo smeri-
ce závislosti a Δ(ΔS2,1) z úseku na osi y.

lnα = +  . [2]

Hodnota Δ(ΔH2,1) reprezentuje rozdiel v zmene ental-
pie a hodnota  Δ(ΔS2,1) vyjadruje rozdiel v zmene entro-
pie medzi dvojicou enantiomérov. Inými slovami tento
rozdiel termodynamických parametrov znázorňuje zme-
nu uvedených termodynamických parametrov, ktorá je
potrebná na enantioseparáciu. 

Cieľom tejto práce bolo preskúmať vplyv zloženia
mobilnej fázy na selektivitu separácie z hľadiska termo-
dynamických parametrov pri použití MTAG ako chirál-
nej stacionárnej fázy. Na úpravu biologickej vzorky pred
dávkovaním do chirálnej chromatografickej kolóny sa
použila extrakcia tuhou fázou (SPE). 

POKUSNÁ âASË

Chemikálie

Štruktúra študovaných chirálnych sulfoxidov sa uvád-
zajú na obrázku 1. Všetky sulfoxidy sa pripravili na
Ústave analytickej chémie, Fakulta chemickej a potravi-
nárskej technológie, STU v Bratislave podľa postupu
uvedeného v literatúre 16, 17). Chemikálie a rozpúšťadlá
pre HPLC (metanol, kyselina octová, dietylamín a voda)
sa zakúpili od fy. Merck (Nemecko). 

Prístrojová technika

V práci sa použil kvapalinový chromatografický
systém Hewlett Packard 1100, ktorý pozostával z vyso-
kotlakového čerpadla, dávkovacieho ventilu (Rheodyne
7724) s 20 μl dávkovacou kapilárou, spektrofotometric-
ký detektor s diódovým poľom a polarimetrický detektor
(Chiralyzer, IBZ MESSTECHNIK, Nemecko). Detekto-
ry boli zapojené v sérii. Teplota chromatografickej chi-

Δ(ΔS2,1)

R

Δ(ΔH2,1)

RT

(17.48 mmol/l) and diethylamine (4.79 mmol/l). The limits of determination (LOQ) were calculated
for all compounds under study. The LOQ values were in the range from 7.0 to 24.2 ng/ml, the
recovery of extraction was in the range from 82% to 96%. 
Key words: separation of chiral compounds – methylated teicoplanin CSP – sulfoxidies – solid
phase extraction – HPLC
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rálnej kolóny sa kontrolovala termostatom (LCT 5100,
INGOS, Česká republika).

Pracovný postup

Chirálna kolóna (150× 4,6 mm I.D., Astec, USA)
s metylovaným aglykónom teikoplanínu (MTAG) sa
použila na štúdium chirálnych vlastností enantiomérov
sulfoxidov. Mobilnou fázou boli čistý metanol (MP1)
a metanol so 17,48 mmol/l kyseliny octovej (Hac)
a s rozdielnou koncentráciou dietylamínu (Dea). Použili
sa nasledujúce koncentrácie Dea: bez prídavku Dea
(MP2), ďalej s prídavkami 2,39 mmol/l (MP3), 4,79
mmol/l (MP4), 9,57 mmol/l (MP5) a 14,36 mmol/l
(MP6). Termodynamické parametre sa merali pri izoter-
mických podmienkach v rozsahu teplôt od 10 °C do

50 °C pri 10 °C intervaloch. Relatívna smerodajná
odchýlka teploty kolóny bola ± 0,1 °C. Analyty sa roz-
pustili v metanole (koncentrácia 1 mg/ml). Roztoky štan-
dardov sa zriedili na konečné koncentrácie v rozsahu od
2,5 μg/ml do 100 μg/ml (5 roztokov s rôznymi koncent-
ráciami). Roztoky štandardov sa pripravili pre každú
racemickú zmes a rovnica kalibračnej priamky sa vypo-
čítala metódou regresnej analýzy. SPE sa použila na prí-
pravu vzoriek potkanieho séra k analýze, ku ktorým sa
pridali prídavky štandardu, tak aby koncentrácia štandar-
dov bola 5 μg/ml séra. SPE kolónka OASIS HLB
(30 mg, 1ml, Waters, Ireland) sa najprv premyla 1 ml
metanolom a 1 ml deionizovanej vody; 0,5 ml vzorky
séra sa nadávkovalo do SPE kolónky. Po nadávkovaní sa
SPE kolónka premyla 1 ml zmesou deionizovanej vody
a metanolu (95/5 v/v). Sorbované analyty sa vymyli

Obr. 1. Štruktúra študovaných sulfoxidov

Obr. 2. Vplyv zloženia mobilnej fázy na hodnoty retenčných faktorov jednotlivých enantiomérov. Chirálna kolóna MTAG,
podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.
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zmesou metanolu, 17,48 mmol/l kyseliny octovej a 4,79
mmol/l dietylaminu (MP4) v objeme 0,5 ml. 20 μl eluá-
tu sa potom dávkoval do chirálnej chromatografickej

kolóny. Rovnaký pracovný postup sa použil aj pri analý-
ze potkanieho séra bez prídavku štandardu. Na detekciu
separovaných látok sa použila vlnová dĺžka 254 nm.

Tab. 2. Termodynamické parametere vypočítané z van’t Hoffových závislostí (ln ki vs 1/T) pre prvý a druhý eluovaný
enantiomér. Chirálna kolóna MTAG, mobilná fáza MP2, ďalšie podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.

Index 1 a 2 sa vzťahuje na prvý a druhý eluovaný enantiomér. Fázový pomer, ktorý sa použil na výpočet zmeny entropie, bol φ = 0,09. 

MP2
ΔΔH1

(kJ.mol-1)
ΔΔS1

(J.mol-1.K-1)
ΔΔH2

(kJ.mol-1)
ΔΔS2

(J.mol-1.K-1)
ΔΔ(ΔΔH2,1) 

(kJ.mol-1)
ΔΔ(ΔΔS2,1) 

(J.mol-1.K-1)
Tiso

(°C)

Analyt
A –7,969 –6,95 –9,637 –9,63 –1,668 –2,68 350
B –8,195 –17,62 –9,431 –19,90 –1,236 –2,29 267
C –8,405 –12,81 –10,803 –17,34 –2,398 –4,53 257
D –8,335 –11,41 –10,349 –15,21 –2,014 –3,80 257
E –8,137 –12,64 –9,969 –15,98 –1,832 –3,34 275
F –8,565 –11,79 –10,820 –17,25 –2,254 –5,46 139
G –8,334 –10,56 –10,221 –14,29 –1,887 –3,73 232
H –7,881 –10,99 –9,804 –14,44 –1,923 –3,44 285
I –8,448 –10,21 –10,877 –16,01 –2,429 –5,81 145
J –8,761 –12,58 –9,820 –14,77 –1,059 –2,20 208
K –8,134 –12,78 –9,148 –13,68 –1,014 –0,90 854
L –8,571 –11,41 –9,836 –14,26 –1,266 –2,85 170

Tab. 1. Termodynamické parametere vypočítané z van’t Hoffových závislostí (ln ki vs 1/T) pre prvý a druhý eluovaný
enantiomér. Chirálna kolóna MTAG, mobilná fáza MP1, ďalšie podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.

Index 1 a 2 sa vzťahuje na prvý a druhý eluovaný enantiomér. Fázový pomer, ktorý sa použil na výpočet zmeny entropie, bol φ = 0,09. 

MP1
ΔΔH1

(kJ.mol-1)
ΔΔS1

(J.mol-1.K-1)
ΔΔH2

(kJ.mol-1)
ΔΔS2

(J.mol-1.K-1)
ΔΔ(ΔΔH2,1) 

(kJ.mol-1)
ΔΔ(ΔΔS2,1) 

(J.mol-1.K-1)

Analyt
A –8,107 –7,42 –10,079 –11,08 –1,973 –3,66
B –7,890 –16,59 –9,067 –18,67 –1,177 –2,08
C –9,425 –16,28 –12,224 –21,92 –2,436 –4,41
D –9,438 –15,11 –11,711 –19,58 –2,307 –4,60
E –9,565 –17,38 –10,838 –18,57 –1,899 –3,29
F –9,368 –14,41 –11,987 –20,71 –2,435 –5,66
G –9,324 –13,90 –11,205 –17,44 –2,079 –4,20
H –8,520 –13,09 –10,614 –16,82 –2,373 –4,68
I –9,361 –13,21 –12,041 –19,51 –2,709 –6,37
J –10,423 –18,29 –11,419 –19,99 –1,433 –3,14
K –8,995 –15,72 –9,603 –15,03 –1,144 –1,05
L –9,741 –15,39 –11,278 –18,92 –1,442 –3,23

Obr. 3. Vplyv zloženia mobilnej fázy na hodnoty enatioselektivitných rozlišovacích faktorov jednotlivých enantiomérov. Chirálna
kolóna MTAG, podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.
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Elučné poradie separovaných enantiomérov sulfoxidov
sa zistilo polarimetrickým detektorom a pre všetky race-
mické zmesi študovaných sulfoxidov sa prvý eluoval (S)
(+) - enantiomér.

V¯SLEDKY A DISKUSIA

Závislosť hodnôt retenčných faktorov jednotlivých
enantiomérov od zloženia mobilnej fázy je na obrázku 2.
Hodnoty retenčných faktorov klesajú so zvyšovaním
koncentrácie Dea v mobilnej fáze. Ak mobilnou fázou je
čistý metanol (MP1), potom retenčné faktory nadobú-
dajú vyššie hodnoty v porovnaní s inými mobilnými
fázami s organickými modifikátormi. Možno predpokla-
dať, že acidita alebo bazicita ale aj iónová sila mobilnej

fázy má vplyv na retenčný mechanizmus študovaných
enantiomérov sulfoxidov. Na druhej strane hodnoty
selektivitných faktorov sa zvyšujú so zvyšovaním bázici-
ty mobilnej fázy do určitej hodnoty, kedy zrejme sa mení
interakčný mechanizmus (obr. 3). 

V tabuľkách 1–6 sa uvádzajú termodynamické para-
metre, ktoré sa vypočítali zo vzťahov 1 a 2. Podmienkou
správneho výpočtu týchto parametrov je, aby van’t Hof-
fove závislosti (ln ki vs. 1/T) boli lineárne v danom roz-
sahu teplôt. Pre všetky študované sulfoxidy hodnoty
korelačných koeficientov van’t Hoffových závislostí boli
nad hodnotou 0,99, čo dokumentovalo lineárny priebeh
závislostí. Podobne v prípade závislostí enantioselektivi-
ty od teploty (obr. 4) boli hodnoty korelačných koefi-
cientov v rozsahu od 0,98 do 0,99. Na základe získaných
výsledkov možno konštatovať, že v danom rozsahu tep-
lôt nedochádza k zmene retenčného mechanizmu
a k zmene poradia eluovaných enantiomérov, enantiomér

Tab. 4. Termodynamické parametere vypočítané z van’t Hoffových závislostí (ln ki vs 1/T) pre prvý a druhý eluovaný
enantiomér. Chirálna kolóna MTAG, mobilná fáza MP4, ďalšie podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.

Index 1 a 2 sa vzťahuje na prvý a druhý eluovaný enantiomér. Fázový pomer, ktorý sa použil na výpočet zmeny entropie, bol φ = 0,09. 

MP4
ΔΔH1

(kJ.mol-1)
ΔΔS1

(J.mol-1.K-1)
ΔΔH2

(kJ.mol-1)
ΔΔS2

(J.mol-1.K-1)
ΔΔ(ΔΔH2,1) 

(kJ.mol-1)
ΔΔ(ΔΔS2,1) 

(J.mol-1.K-1)

Analyt
A –8,018 –7,69 –9,625 –10,04 –1,608 –2,35
B –8,811 –21,11 –9,729 –21,78 –0,919 –0,68
C –8,600 –14,47 –10,798 –18,06 –2,198 –3,59
D –8,258 –12,05 –10,139 –15,27 –1,881 –3,21
E –8,079 –13,36 –9,682 –15,66 –1,603 –2,30
F –8,430 –12,17 –10,472 –16,60 –2,042 –4,42
G –8,160 –10,83 –9,958 –14,14 –1,798 –3,31
H –7,755 –11,43 –9,517 –14,11 –1,762 –2,67
I –8,277 –10,42 –10,616 –15,63 –2,339 –5,21
J –8,931 –14,21 –9,898 –15,94 –0,967 –1,72
K –8,504 –15,19 –9,314 –15,09 –0,809 0,10
L –8,751 –12,98 –10,095 –15,95 –1,344 –2,97

Tab. 3. Termodynamické parametere vypočítané z van’t Hoffových závislostí (ln ki vs 1/T) pre prvý a druhý eluovaný
enantiomér. Chirálna kolóna MTAG, mobilná fáza MP3, ďalšie podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.

Index 1 a 2 sa vzťahuje na prvý a druhý eluovaný enantiomér. Fázový pomer, ktorý sa použil na výpočet zmeny entropie, bol φ = 0,09. 

MP3
ΔΔH1

(kJ.mol-1)
ΔΔS1

(J.mol-1.K-1)
ΔΔH2

(kJ.mol-1)
ΔΔS2

(J.mol-1.K-1)
ΔΔ(ΔΔH2,1) 

(kJ.mol-1)
ΔΔ(ΔΔS2,1) 

(J.mol-1.K-1)

Analyt

A –7,630 –6,15 –9,318 –8,76 –1,688 –2,61

B –8,192 –18,59 –9,080 –19,28 –0,888 –0,70

C –8,300 –13,12 –10,530 –16,90 –2,230 –3,78

D –7,985 –10,83 –9,914 –14,24 –1,929 –3,41

E –7,633 –11,57 –9,408 –14,51 –1,775 –2,95

F –8,114 –10,84 –10,222 –15,56 –2,108 –4,72

G –7,864 –9,55 –9,664 –12,91 –1,800 –3,36

H –7,367 –9,84 –9,249 –12,97 –1,882 –3,14

I –8,017 –9,30 –10,319 –14,45 –2,303 –5,15

J –8,581 –12,68 –9,585 –14,58 –1,004 –1,90

K –8,045 –13,26 –9,020 –13,81 –0,975 –0,55
L –8,489 –11,76 –9,810 –14,67 –1,321 –2,92
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(S) (+) mal hodnotu retenčného faktora vždy nižšiu ako
enantiomér (R) (-). Závislosť retenčného faktora od tep-
loty čiastočne ovplyvňovala zmena zloženia mobilnej
fázy (tab. 1–6).

Na stanovenie enantiomérov sulfoxidov v biologic-
kých vzorkách sa musela použiť extrakcia tuhou fázou,
čím sa dosiahlo skoncentrovanie sulfoxidov v menšom
objeme a zabránilo sa možnému znehodnoteniu chirálnej
kolóny MTAG v dôsledku ireverzibilnej sorpcie látok
z biologickej vzorky. Postup pri extrakcii je opísaný
v Experimentálnej časti. Účinnosti extrakcie tuhou fázou
s hodnotami medze stanovenia (LOD) pre všetky študo-
vané sulfoxidy sa uvádzajú v tabuľke 7. Na obrázku 5 sa
prezentujú chromatografické záznamy separácie sulfoxi-
dov v reálnej vzorke. Je zrejmé, že teplota ovplyvňuje
hodnoty retenčných faktorov sulfoxidov prítomných
v sére potkana. Z obrázku vyplýva, že i pri vyššej teplo-
te chromatografickej kolóny nedochádza k interferencii

Tab. 6. Termodynamické parametere vypočítané z van’t Hoffových závislostí (ln ki vs 1/T) pre prvý a druhý eluovaný
enantiomér. Chirálna kolóna MTAG, mobilná fáza MP6, ďalšie podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.

Index 1 a 2 sa vzťahuje na prvý a druhý eluovaný enantiomér. Fázový pomer, ktorý sa použil na výpočet zmeny entropie, bol φ = 0,09. 

MP6
ΔΔH1

(kJ.mol-1)
ΔΔS1

(J.mol-1.K-1)
ΔΔH2

(kJ.mol-1)
ΔΔS2

(J.mol-1.K-1)
ΔΔ(ΔΔH2,1) 

(kJ.mol-1)
ΔΔ(ΔΔS2,1) 

(J.mol-1.K-1)

Analyt
A –8,066 –8,21 –9,561 –10,29 –1,495 –2,08
B –8,951 –22,05 –9,963 –22,94 –1,012 –0,89
C –8,728 –15,39 –10,970 –19,14 –2,241 –3,75
D –8,317 –12,70 –10,214 –16,01 –1,897 –3,31
E –8,172 –14,11 –9,792 –16,47 –1,620 –2,36
F –8,544 –12,94 –10,543 –17,27 –1,998 –4,33
G –8,112 –11,09 –9,900 –14,41 –1,788 –3,32
H –7,796 –11,98 –9,566 –14,69 –1,770 –2,71
I –8,412 –11,24 –10,601 –16,01 –2,189 –4,77
J –9,034 –15,10 –9,992 –16,81 –0,958 –1,71
K –8,686 –16,34 –9,453 –16,09 –0,766 0,25
L –8,843 –13,77 –10,169 –16,75 –1,326 –2,98

Tab. 5. Termodynamické parametere vypočítané z van’t Hoffových závislostí (ln ki vs 1/T) pre prvý a druhý eluovaný
enantiomér. Chirálna kolóna MTAG, mobilná fáza MP5, ďalšie podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.

Index 1 a 2 sa vzťahuje na prvý a druhý eluovaný enantiomér. Fázový pomer, ktorý sa použil na výpočet zmeny entropie, bol φ = 0,09. 

MP5
ΔΔH1

(kJ.mol-1)
ΔΔS1

(J.mol-1.K-1)
ΔΔH2

(kJ.mol-1)
ΔΔS2

(J.mol-1.K-1)
ΔΔ(ΔΔH2,1) 

(kJ.mol-1)
ΔΔ(ΔΔS2,1) 

(J.mol-1.K-1)

Analyt

A –8,112 –8,16 –9,641 –10,29 –1,529 –2,13

B –8,989 –21,99 –9,933 –22,68 –0,944 –0,69

C –8,680 –14,98 –10,868 –18,53 –2,188 –3,55

D –8,222 –12,16 –10,090 –15,34 –1,868 –3,18

E –8,038 –13,45 –9,705 –15,96 –1,667 –2,51

F –8,513 –12,64 –10,430 –16,67 –1,917 –4,02

G –8,106 –10,86 –9,875 –14,10 –1,769 –3,24

H –7,734 –11,56 –9,519 –14,31 –1,785 –2,75

I –8,321 –10,75 –10,580 –15,71 –2,259 –4,95

J –8,952 –14,56 –9,943 –16,35 –0,991 –1,80

K –8,594 –15,77 –9,343 –15,44 –0,750 0,33
L –8,835 –13,49 –10,176 –16,48 –1,342 –2,98

Obr. 4. Van’t Hoffove závislosti ln ki od 1/T pre vybraté
analyty. Chirálna kolóna MTAG, mobilná fáza MP6, ďalšie
podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.
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s ostatnými látkami zo vzorky a týmto spôsobom možno
skrátiť čas analýzy. 

Táto práca sa uskutočnila vďaka finančnej podpore Granto-
vej agentúry Slovenskej republiky (grant 1/0058/08), APVV
projekt No. 20-035-205 and VEGA projekt č. 1/4291/07.
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Obr. 5. Chromatografické záznamy analýz extraktu potkanieho séra s prídavkom štandardu enantiomérov sulfoxidov pri
rôznych teplotách, podmienky separácie sa uvádzajú v experimentálnej časti.

Tab. 7. Smernice a úseky na osi y regresnej kalibračnej priamky (y = a x + b) s hodnotami korelačných koeficientov daných
závislostí, medze stanovenia (LOQ) a účinnosť SPE študovaných sulfoxidov z potkanieho séra. Podmienky separácie sa
uvádzajú v experimentálnej časti.

Hodnota relatívnej smerodajnej odchýlky účinnosti SPE bola v rozsahu 2–5% (n = 3).

Analyt Smernica 
(a)

Úsek na osi y 
(b)

Korelačný koeficient
(r)

LOQ 
(ng/ml)

Účinnosť SPE 
(%)

A 876,06 0,42 0,999 24,2 94

B 3865,99 0,60 0,999 6,3 82

C 1146,30 0,26 0,999 18,1 96

D 2927,69 –0,47 0,999 7,5 92

E 1868,29 –0,73 0,999 11,1 96

F 1575,42 0,81 0,999 13,9 91
G 3267,84 1,10 0,999 7,0 87
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