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Soucasné vyzvy

Analyza konopnych produktu

= Popularita konopnych pripravku (potraviny, kosmetika, doplnky stravy)
Laborator forenzni analyzy biologicky aktivnich latek:

= Prijem konopnych vzorku k analyze

= Stanoveni obsahu kanabinoidu

— snaha o univerzalni analytickou metodu




Soucasné vyzvy

Volné prodejné konopné produkty na trhu

Soucasné vyzvy v analyze konopnych produktu:

Siroké rozmezi
koncentraci
kanabinoidu

i Velké mnozstvi
i produktl
! rtznych typa




Soucasné vyzvy

Kanabinoidy

V soucasnosti znamo pres 90 ruznych fytokanabinoidu
Pro analyzu konopnych produktu jsou vyznamné:

Kanabidiol
+ prekurzor: kanabidiolova kyselina (CBDA)

CBDA

A°-Tetrahydrokanabinol
+ prekurzor: tetrahydrokanabinolova kyselina (THCA)

THCA AS-THC




Soucasné vyzvy

Kanabinoidy: Obsah v komercnich produktech

Kanabidiol (CBD)

Deklarované ucinky:
= PUasobi proti bolesti a zanétu Produkty )
=  7mirnuje uzkost

= Potlacuje krece
= adalsi

A°-Tetrahydrokanabinol (A°-THC) VN
Max. pfijem

= Psychoaktivni kanabinoid potravinamil
= (Obsah v produktech kontrolovany " < 1 ug/kg telesne hm.
= Legislativa nejednotna IIKosmetika'




Soucasné vyzvy

Typy konopnych produkti

Zpracovani vzorku:

J Oleje
= - tekuté, nemisitelné s vodou 1) Prizplisobeno typu matrice:
Extrakty a naplné do e-cigaret x Nutna rava kalibra ro kazdy
‘*’ - tekuté, misitelné s vodou typ vzorku
x Nutné pouziti U prosté
Cukrovinky matrice

- tuhé, s obsahem cukru, rozpustné ve vodé s
x Neekonomicke

M Masti a balzamy — 2) Uni ‘Ini toch )

.‘ - polotuhé, bez obsahu vody ) Univerzalni pro vsechny matrice
— , , v' Moznost soubézné analyzy nékolika
35\1 Krémy a mydla — typli produkt(

- polotuhé, s obsahem vody/emulgatort




Priprava vzorki

Zpracovani vzorku pred analyzou

Metoda redéeni — vybér vhodného rozpoustédla pro kazdy typ vzorku

Propan-2-ol/Ethylacetat (1:1)

Propan-2-ol

Redéni mobilni fazi (1:20)

VOREL, AN — Priprava kalibrace v mobilni

fazi




LC-UV-MS/MS analyza

Instrumentalni analyza

Kapalinova chromatografie + kombinace dvou detektord s odlisnou citlivosti

E HPLC . = | uvpAD —_ g
Separace Detekce vysokych Detekce nizkych
hladin CBD hladin THC
Kolona:
- Poroshell EC-C18 (100x2,1 mm, 1,8 um) 235 nm | MRM mod
Mobilni faze:

-ACN
- 0,1% kys. Octova, 10 mM octan amonny v H,0

Gradient:
-8 min j \

1,0 2,0 3,0 4,0 5,0
Retencni cas (min)

8,0




LC-UV-MS/MS analyza

1 CBDA 7 CBN
2 CBGA 8 A’-THC

Kompletni chromatogram sy ot
o JLeB ] saw  pwmcs
1) UV detektor (235 nm) ;Y
Std CBD v rozsahu 0,5 - 150 pg/mL 5w
.ﬁ ’ 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0
Time (min)
THCA
2) MS detektor (MRM méd) Z 9 9)
v :c_': 4,000 1 CBD AQ_THC
Smes 9 std v rozsahu 0,005 - 1 pg/mL B 3000 ET—
i | L
1.0 2.0 3.0 Tim:.;)rnin) 5.0 6.0 7.0
THC-d,
3) MS detektor (MRM méd, IS) ERREEY SLCE
Smés 3 vnitfnich std o konc. 0,025 pg/mL g . p A
S 40

Time (min)




LC-UV-MS/MS analyza

Kvantifikace pomoci kalibracni rady oV
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LC-UV-MS/MS analyza

Kvantifikace pomoci kalibracni rady )
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Validace metod

Validace metody

Béhem validace hodnoceno:

= Spravnost pro kazdy typ vzorku

= Preciznost

= Limit detekce a kvantifikace
= Selektivita

» Matricovy efekt

pro dva detektory (UV, MS)

Matricovy efekt (ME)

= Priprava vzork( prostym rozpousténim — nedochazi k odstranéni matrice
— Zbytkova matrice muze potlacit signal analytl v hmotnostnim spektrometru

— Hodnoceni Matricového efektu je zasadni




Validace metod

Hodnoceni matricoveho efektu

Dva zpusoby hodnoceni: Priklady matric:

/ ™ 1600 1 e Rozpoustédlo
Porovnani ploch pod pikem | ﬂ ” — Olivovy olej

800 -

Intensity (cps)

0 40 50 N | W

. / | | |
20 30 40 50 60
Time (min)
- - ) woo . Rozpoustédlo
Post-kolonova infuze standardu ' — Olivovy olej
@ 60,000
2 '
[ Infuze std ] 2 40,000 -

Intens

20,000 -+
W Kolona ]——[ MS detektor ]
0

o / 20 30 40 50 60

Time (min)




Validace metod

Hodnoceni matricoveho efektu

Dva zpusoby hodnoceni: Priklady matric:
/ ™ 1600 1 e Rozpoustédlo

Porovnani ploch pod pikem \ — Emulgujici krém

' 2
ME — Amatrice/ i\ f; "% .
Arozpouétédlo | % % |
30 40 50 T [ ——
. J
20 30 40 50 6.0
Time (min)

4 N D T — Rozpoustéd|lo

Post-kolonova infuze standardu 80.000 1

— Emulgujici krém

[ Infuze std ]

W Kolona ]——[ MS detektor ] '
0 . | | |

o / 20 30 40 50 60

Time (min)




Validace metod

Vysledky validace

Validovano pro: Nesplnény validaéni parametry:

Oleje
- v rozsahu 0,001-120 mg/g

Krémy a mydla

L = Beéhem validace nevyhovoval ME,
Extrakty a naplné do e-cigaret

- v rozsahu 0,001-120 mg/g

spravnost a preciznost

= Pozorovan vysoky ME, zpUsobeny
Cukrovinky neznamymi interferenty
- v rozsahu 0,0005-60 mg/g

= Korekce pomoci deuterovanych IS

‘, M Masti a balzamy bez obsahu vody neni mozna u vsech analytu

- hu 0,001-120 mg/ i N ivn1i
v rozsahu 0, mg/g = Riziko falesSné negativnich

vysledku




Méreni realnych vzork

Analyza realnych vzorku

V roce 2019 prijato k analyze 9 vzorku:

5 pripravku

2 peroralni
2 topické pripravky

>20 % odchylka
= Vzorky pred uvedenim na trh od deklarovaného S obsahem
) obsahu CBD <100 pg/g A°-THC
= S deklarovanym obsahem CBD
Deklarovany Vysledny A%-THC
Typ vzorku obsah CBD obsah CBD (ug/g)
10 % 6,5 +0,02 % 32,8 +0,3
Oleje 5% 3,7 +0,09 % 19,4 + 1,1
3,3% 5,3:0,07% 23,8 +1,6
1,7 % 1,7 +0,06 % 11,1 0,5
y{ Masti 0,88 % 0,89 +0,04 % 254,6 + 8,1
‘ 0,44 % 0,47 +0,02 % 162,8 + 6,3
Y 1,7 % 2,1 0,10 % 419,2 + 18,7
apsie, 1,7 % 2,4 :0,09 % 295,7 10,1
cukrovinky
0,35 % 0,35 :0,01 % 2,6 0,6




Dalsi kroky

Soucasny vyzkum

ldentifikace interferentd v kosmetice s obsahem vody/emulgatoru

= (Qdstranéni interferentu
= Validace metody

= Analyza realnych vzorku

= Syntéza komercné nedostupnych IS / \

D

‘, CBD

Lotions
CBD Cream §£{-
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Souhrn

Talanta
Volume 219, 1 November 2020, 121250

Combination of UV and MS/MS detection for the
LC analysis of cannabidiol-rich products
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Podékovani

. Laborator forenzni analyzy biologicky aktivnich latek, VSCHT Praha

=  Projekt TNO1000048 - ,Biorafinace jako obéhové technologie® konkrétné dilci projekt C. 4: Valorizace rostlinné
biomasy biorafinacnimi postupy, ktery je spolufinancovan TA CR v ramci Programu Narodni centra kompetence.




