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Die Dispersive Liquid-Liquid-Microextraktion (DLLME) mit
dem bilimex®-Sortiment

Bei der alternativen Probenvorbereitungsmethode Dispersive Liquid-Liquid-Microextraction
(DLLME) wird aus wassrigen Losungen der gewunschte Analyt mit einer geringen Menge orga-
nischem Losungsmittel, extrahiert und gleichzeitig aufkonzentriert.

Die Dispersive Liquid-Liquid-Microextraction
(DLLME) ist schnell, automatisiert, mit geringem Material-
aufwand und hoher Effizienz durchfuhrbar. Bei dieser Me-
thode erfolgt die Analytentrennung durch Extraktion von
wassrigen Proben mit 10 pl bis ca. 150 ul eines mit Wasser
nicht mischbaren organischen Losungsmittel (Extraktions-
mittel), welches eine hdhere oder niedere Dichte als Was-
ser besitzt, sowie mit einem Wasser mischbaren Lésemit-
tel (Dispersionsmittel). Als organisches Losungsmittel (mit
hdéherer Dichte) werden halogenierte Kohlenwasserstoffe
oder ionische Flissigkeiten verwendet. Bei dem mischba-
ren Losemittel sind es beispielsweise Aceton oder Metha-
nol. Als organisches Lésungsmittel (mit niederer Dichte)
werden Kohlenwasserstoffe verwendet und als mischba-
res Losemittel beispielsweise Aceton oder Ethanol.

Mit der DLLME-Methode werden hohe Wiederfin-
dungsraten und Anreicherungsfaktoren erzielt.

Nach Zugabe der Extraktions- und Dispersions-
mittel bildet sich entweder spontan oder nach kurzem
Schutteln - evtl. auch mit einer Ultraschallbestrahlung, eine
Dispersion, in dieser l6sen sich die unpolaren Analyten
schlagartig in die feinverteilten organischen Extraktions-
mitteltrépfchen. Durch die Bildung der Emulsion wird die
Oberflache der unpolaren Phase vergrof3ert und es stellt
sich augenblicklich ein Gleichgewicht ein. Im abschlief3en-
den Zentrifugationsschritt werden die dispergierten Tropf-
chen mit den angereicherten Analyten abzentrifugiert und
die von der stdérender Matrix befreiten Analyten werden
durch die Entnahme mit einer Mikroliterspritze entnom-
men und analysiert.

In der Masterarbeit von Maria Johansson (11.3.2013, Laboratory of Analytical Chemistry, University of Helsinki)
werden DLLME-Methoden und Applikationsbeispiele beschrieben.
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Fir die manuelle DLLME (inklusive Zentrifugati-

onsschritt) mit organischen Lésungsmitteln niederer Dich-
te (LD, low density) standen bisher keine geeigneten Ge-
fale zur Verfligung.
Des Weiteren standen fiir die automatisierte DLLME (in-
klusive Zentrifugationsschritt) mit CTC-Autosamplern kei-
ne geeigneten Vials mit magnetischen Caps, weder flr die
DLLME (LD, low density) noch fiir die DLLME (HD, high
density) zur Verfigung. Bei der DLLME mit einem Extrak-
tionsmittel, das eine geringere Dichte als Wasser aufweist,
existierte fur diese Art der DLLME-Probenvorbereitung
bisher kein Liquid-Liquid-Microextractor.

Fiir die Anforderung der LD- und HD-DLLME ent-
wickelte die LABC-Labortechnik vier Produkte des
bilimex®-Sortiments.

Bei der LD-DLLME scheidet sich die organische
Phase (Extraktionsmittel), die leichter als Wasser (LD, low
density) ist, oben in der Kapillare ab.
Bei der HD-DLLME entsteht durch eine Drehung des bi-
limex® um 180° eine Scheidung der organischen Phase
(Extraktionsmittel), die schwerer als Wasser (HD, high
density) ist, unten in der Kapillare ab. Durch Durchstechen
des Septums mit der Kanlle einer Mikroliterspritze kann
die abgeschiedene organische Phase (Extraktionsmittel)
jeweils enthommen und analysiert werden.
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Fiir die manuelle DLLME wurde der bilimex®-HD-MAN
und der bilimex®-LD/HD-MAN entwickelt.

Der bilimex®-HD-MAN wird als klassisches Zent-
rifugenglas aus Borosilikat 3.3 mit einem 60° Spitzboden,
einem GL-Gewinde mit Schraubkappe und eingelegter te-
flonisierter Dichtung, fur die HD-DLLME, hergestellt.

Der bilimex®-LD/HD-MAN ist durch eine Drehung
um 180° fir die LD-DLLME oder HD-DLLME geeignet.
Durch eine zylindrische statt einer konischen Ausfiihrung
des Abscheideraums ist bilimex®-LD/HD-MAN der ideale
Zentrifugen-Scheidetrichter bei der DLLME. Die GL-25-
Kappe als Standful® ermdglicht ein bequemes Handling
in der manuellen Probenvorbereitung. Hergestellt wird
bilimex®-LD/HD-MAN aus Borsilikat 3.3 und kann gerei-
nigt und mehrfach verwendet werden.

Fiir die DLLME im Autosampler wurde der bilimex®-
HD-AS und der bilimex®-LD/HD-AS entwickelt.

Der bilimex®-HD-AS ist ein Extractor aus Glas in
Vial-Form mit magnetischer Cap, der die automatische In-
jizierung und Entnahme via Mikroliterspritze und CTC-Au-
tosampler ermoglicht, er wird als Einmalartikel verwendet.

Der bilimex®-LD/HD-AS fur ist ein Extractor aus
Glas in Vial-Form mit magnetischer Cap, der die automa-
tische Injizierung und Entnahme via Mikroliterspritze und
CTC-Autosampler ermoglicht, er kann mehrfach verwen-
det und gereinigt werden.
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