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Stofftrennung und Detektion

Integrierte Probenvorbereitung, Trennung und MS-
Detektion: Ein Weg zur Totalanalyse

Gérard Hopfgartner,
Life Sciences Mass Spectrometry, Laboratory of Pharmaceutical Analytical
Chemistry, Universitéat Genf, 20 Bd d’ Yvoy, 1211 Genf 4

Massenspektometrie gekoppelt mit Flissigchromatographie spielt eine wesentliche
Rolle bei der Bestimmung pharmazeutischer Verbindungen in biologischem Material

(1).

Die hohe Selektivitat der Tripel MS erlaubt die Routineanalyse von hunderten von
Proben pro Tag, wenn eine geeignete Probenvorbereitung angewendet wird. Das
Hauptproblem ist die "matrix suppression" des Analyten wahrend der lonisierung, die
auch Analyt abhangig ist. Aus diesem Grunde werden verschiedene
Probenvorbereitungsstrategien, wie z.B. flussig-flissig Extraktion, teil- oder
vollautomatisierte Festphasenextraktion, angewandt. Die zeitaufwendige Entwicklung
derartiger Methoden stellt jedoch, bei einem immer vielfalltigerem Probenaufkommen
und dem daraus resultierendem Zeitdruck, ein grof3es Problem flr analytische
Laboratorien dar. Aufgrund der Komplexitdt moderner Pharmaka ist jedoch ein
allumfassender Ansatz fur analytische Methodenentwicklungen nicht immer mdglich.

Ein Ansatz, basierend auf Saulenschaltung (Prospekt Il), der eine schnelle und
flexible Methodenentwicklung fur pharmazeutische Substanzen mit unterschiedlichen
chemischen Eigenschaften ermoglicht, wurde erarbeitet und wird vorgestellt. Mittels
on-line Festphasenextraktion kann Plasma direkt oder nach einer Proteinfallung, mit
dem selben LC/LC-MS System, analysiert werden.

Mittels flussig-flussig Extraktion erhalt man sehr reine Extrakte flr Elektrospray
Massespektrometrie. In diesem Fall, dank der hohen Selektivitdt des MS, ist es
moglich die Probe ohne chromatographische Trennung mittels Infusion zu
analysieren. Ein erster Schritt in diese Richtung ist die Anwendung von ,CHIP-MS*
fur qualitative oder quantitative Analytik. Ausgewahlte Beispiele dieser Technik
werden prasentiert.
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