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UPRAVA VZORKU LYOFILIZACI

1 Ucel a rozsah

Vzorky s vysokym obsahem vody Ize Setrn¢€ vysusit lyofilizaci. Tento zplisob suSeni je nutny
pro stanoveni rezidui nezddoucich latek v rostlinném materialu, u kterych postup pozaduje
extrakci suchého vzorku.

Pristroje a pomiicky
Laboratorni lyofiliza¢ni zatizeni, napt. ALPHA1-2, (Christ).
Laboratorni mlyn nozovy.

Velkoobjemovy mrazici box.
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Laboratorni vahy.

3 Pracovni postup

Prediprava vzorku

Laboratorni vzorek urceny k lyofilizaci se zamrazi na teplotu <-18 °C a predbézné
se zhomogenizuje rozmixovanim v laboratornim mlynku nebo se ve zmrzlém stavu nahrubo
nadrti. Pokud nehrozi znehodnoceni vzorku pied dal§i analyzou, lze jej v Cerstvém stavu

nakrajet na mensi kousky (tloustka do 1 cm), navrstvit na lyofilizaéni misku a zamrazit.

Lyofilizace vzorku

Ptedupraveny vzorek se navrstvi na lyofilizacni misku ve vrstvé <2 cm, do vzorku se upevni
teplotni sonda, miska se vzorkem se zabali do folie a zamrazi se na teplotu <-18 °C.
Lyofiliza¢ni zafizeni se pfipravi a spusti dle navodu. VloZi se misky se zamraZenym vzorkem
a spusti se proces lyofilizace. Vyhtivanim poli¢ek pro ulozeni vzorkli a kontrolou aktualni
teploty ve vzorku a tlaku ve vymrazovaném prostoru se udrzuji optimalni podminky blizké
priabéhu sublimaéni kiivky. Proces lyofilizace je ukoncen, kdyz teplota uvnitt vzorku,
snimand po celou dobu teplotni sondou, doséhne teploty vyhiivané policky (T ~ 20 °C).

Lyofilizovany vzorek se dale homogenizuje postupem vhodnym pro suché vzorky.
Stanoveni susiny vzorku

Miska s lyofilizovanym vzorkem se zvazi pred zamrazenim a po procesu lyofilizace.
Z rozdilu hmotnosti vzorku pted a po suSeni se zjisti ztrata vody lyofilizaci. Pro potiebu
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pfepoctu vysledkli na plvodni hmotnost vzorku se stanovi obsah suSiny analytického
(Iyofilizovaného) vzorku a vypocte se susina puvodniho vzorku podle vztahu

f= fox o o = mﬂ
kde
fov je susina v piivodnim (Cerstvém) vzorku,
fiyo susina v lyofilizovaném vzorku,
f sus susina analytického (lyofilizovaného) vzorku,
m hmotnost vzorku po lyofilizaci (g),
m, hmotnost vzorku pted lyofilizaci (g).
4 Optimalizace procesu lyofilizace

Ve spodni casti lyofilizadtoru je vymrazovaci prostor, kde na chlazenych spirdlach
(T ~ =55 °C) dochazi za snizeného tlaku ke kondenzaci a vymrazovani vodnich par. V horni
casti kryté polykarbonatovym zvonem je nosi¢ s péti vyhfivatelnymi polickami, na které
se umisti misky se vzorky. Teplota uvniti vzorku Se snima teplotni sondou, kterd je zasunuta
do vzorku.

Cilem je vést proces sublimace vody ze zmrzlého vzorku pii hodnotach teploty T a tlaku p
blizicich se prib¢hu sublimacni kiivky, tedy dostate¢né zahtivat policky a pfivadét tak
tepelnou energii do vzorku. Vzorky s vysokym obsahem vody a cukrii pfi nedostatecném
zamrazeni mohou v prvni fazi pénit, protoZe pii poc¢ate¢nim poklesu tlaku se prudce odpaiuje
voda a teplota ve vzorku se dostane nad kritickou hodnotu ur€enou sublimacni kiivkou.
Vhodné pocatecni nastaveni teploty policky se vzorky je Tsheir = 0 °C a nastaveni limitniho
tlaku v lyofilizatoru pesr = 611 Pa (trojny bod). Jakmile teplota uvnitf vzorku snimana sondou
zacne vyrazné klesat (Tsample <—10 °C), lze postupné zvySovat vakuum (sniZenim pojistného
tlaku pro otvirdni ventilu az na pesr = 1 Pa) a zvySovat teplotu Tgher > 30 °C. Po né€kolika
hodinach teplota ve vzorku zac¢ne stoupat a proces suSeni 1ze ukoncit, kdyZ Tsample ~ Tshelf.
Pokud je uvniti suSené¢ hmoty stile voda, Tsmple je vyrazn€ niz$i nez nastavend Tspers
a pii pfed¢asném ukonceni procesu by vzorek zavlhnul. Pti optimalnim pribchu procesu jsou
vzorky rostlin vysuSeny za (12 — 15) h. Delsi dobu suseni vyzaduji vzorky s vysokym
obsahem cukru (fepa, paprika) a celé bobuloviny (rybiz).
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