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Pro¢ “Miniskola MS” ?

Informace pro uzivatele
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o sluzbach poskytovanych skupinou MS
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o tom, jaka data a jak méiime
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o tom, jak spektra spravné interpretovat

Zaskoleni — samoobsluzna méieni

» GC/MS
LC/MS (ESI-MS)

A
\%4

Diskuse
budouci podoba MS servisu, naméty, pripominky
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Program “Miniskoly”

19. listopadu 2007 — pondéli

Dopoledne: Prednasky (velka zasedaci siri UOCHB)

9.00 — 9.30 Zahajeni. Servisni sluzby poskytované skupinou MS. (J. Cvacka)

9.35 — 10.00 Zaklady hmotnostni spektrometrie. (J. Cvacka)

10.05 — 10.30 Pfiprava iontu: lontové zdroje, spojeni GC/MS a LC/MS. (M. Sanda)

10.30 — 11.00 prestavka na kavu

11.05 — 11.30 Analyza a detekce iontd: Hmotnostni analyzatory a detektory. (V. Vrkoslav)
11.35 — 12.00 Software pro ovladani GC/MS a vyhodnoceni dat. (V. Vrkoslav)

Odpoledni blok: Zaskoleni s GC/MS systémem (budova A, priz. SV, mistnost 107)

13.30 — 17.55 Skoleni ve skupinach (max. 5 G&astniku, doba trvani 45 min).
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Program “Miniskoly”

20. listopadu 2007- utery

Dopoledni blok: Prednasky (velka zasedaci siri UOCHB)

9.00 — 9.30 Pristroje ve skupiné MS, jejich moznosti a oblast vyuziti. (V. Vrkoslav)
9.35 - 10.15 Interpretace spekter malych molekul (El, ESI, APCI, FAB). (J. Cvacka)

10.15 — 10.45 prestavka na kavu

10.50 — 11.30 Interpretace spekter biomolekul (ionizace nanoESI, MALDI). (M. Sanda)
11.35 — 12.00 Software pro ovladani LC/MS a vyhodnoceni dat. (M. Sanda)

Odpoledni blok:

Zaskoleni s LC/MS systémem (budova A, priz. LS, mistnost 53)

13.30 — 18.00 Skoleni (LC/MS) ve skupinach (max. 6 G&astnik(, doba trvani 30 min).
Zaskoleni s GC/MS systémem (budova A, priz. SV, mistnost 107)

13.30 — 17.55 Skoleni (GC/MS) ve skupinach (max. 5 G&astnik(, doba trvani 45 min).
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Program “Miniskoly”

21. listopadu 2007- streda

Zaskoleni s GC/MS a LC/MS systémem
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Védecko-servisni skupina MS

Vyzkum:

- strukturni charakterizace a identifikace organickych sloucenin -
prirodni latky, lipidy, peptidy, proteiny, syntetické produkty

« vyvoj novych GC/MS a LC/MS metod, matrice pro MALDI analyzu,
MALDI imaging

* vyvoj software pro automatickou interpretaci MS spekter

Servis:
* rutinni métreni spekter zakazkovym zpiasobem

* zajiSténi provozu pristrojiu pro samoobsluzna méieni
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Servisni sluzby — “malé molekuly”

Métreni MS spekter pii nizkém rozliSeni

molekulovd hmotnost
fragmentace molekuly (elektronova ionizace)

Meétreni MS spekter pii vysokém rozliseni

presna hmotnost - elementarni slozeni

- potvrzeni / vyvraceni ocekavané struktury
cil analyzy:
navrh struktury (alesporn c¢astecny)
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Servisni sluzby — “malé molekuly”

GC/MS analyza smésnych vzorka (nizke rozliSeni)

molekulové hmotnosti slozek smesi
fragmentace molekul, srovnani spekter s knihovnou

LC/MS analyza smésnych vzorku (nizké rozlieni)
(provadime v omezené mire kwviili ¢asové narocnosti,vyzadujeme
optimalizované HPLC podminky a viastni kolonu)

molekulové hmotnosti slozek smési

cil analyzy: charakterizace sloZek smesi
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Servisni sluzby — “bio(makro) molekuly”

Métreni MS spekter pii nizkém rozliSeni

uréeni molekulové hmotnosti proteini, oligonukleotidu

Peptidové mapovani pomoci MALDI
(po domluve, vyZadujeme cisty protein, izolovany pomoci PAGE,
HPLC apod)

ur¢eni molekulové hmotnosti peptidu po tryptickém
Stépeni, prohledavani databazi

cil analyzy: identifikace proteinu, uré¢eni molekulové hmotnosti
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Servisni sluzby — “bio(makro) molekuly”

|dentifikace proteini pomoci ESI-MS/MS
(po domluve, provadime v omezené mire, vyzadujeme cisty protein,
izolovany pomoci PAGE, HPLC apod)

ur¢eni molekulové hmotnosti peptidu po tryptickém
Stépeni, MS/MS fragmentace

cil analyzy: identifikace proteinu
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SamOObS|UZny servis OPEN ACCESS INTRUMENTS

Dostupnost ptistrojt:

pokud nejsou obsazeny standardnim MS servisem
GC/MS — samostatna mistnost, pfistup 24 hodin dennég
LC/MS — bézna laborator, pristup jen v pracovnich hodinach

Opravnéné osoby:
- kdokoliv po zaskoleni pracovnikem MS
- prri hrubém poruseni pravidel pouzivani pristroje mize byt pravo odejmuto

Dulezita upozornéni:

- kazdy mereny vzorek musi byt zaevidovan (sesit u pristroje)

- wZivatel odpovida za skody zpiisobené chybnym zachazenim s pristrojem

- vysoké koncentrace vzorkii zpusobuji kontaminaci pristrojii, ktera se musi resit
odstavkou pristrofii. Zpiisobuji poskozeni detektori a soucasti iontoveho zdroje !
Redit, redit, redit .....
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Pristrojoveé vybaveni

‘@

sektor ZAB EQ MALDI-TOF Reflex IV Q-TOF micro
(LR, HR malé molekuly; El, FAB) (LR, velké molekuly; MALDI) (LR, (HR) malé molekuly; ESI, APCI)

LC/MS - past LCQ clasic GC/MS — kvadrupdl 5975B MSD
(LR malé molekuly; ESI, APCI) (LR malé molekuly; El)
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Statistika vzorku
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Metreni vzorki — podani vzorku
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vzorek vyplnéna zadanka
http://www.uochb.cas.cz/Internal/formulare.shtml

suterén, chodba pred lab. 33
registrace vzorku

PoZadavky na vzorek:

- ve sklen¢né vialce (plastové
mikrozkumavce)

-fadn¢ oznacené (papirovy stitek,
isolepa...)

-c0o nejvice informaci o vzorku
(rozpustnost, stabilita,
koncentrace ...)

-dostate¢né mnozstvi vzorku

-jen vzorky souvisejici S
védeckou ¢innosti UOCHB

-neradioaktivni
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Metreni vzorki — zpracovani, predani vysledki

OPERATOR
MS analyza vzorku

UZIVATEL
prevzeti vysledku

E Adobe

zpracovani dat,
prevod do formatu .pdf

|

@\/@
=

7 Fs1 TN
= =

ulozeni dat (pdf format) na
sit do adresaie uzivatele
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Plany I. — Instrumentace (blizka budoucnost)

Nahrada sektorového pristroje ZAB EQ

hlavni instrument pro méieni presné hmotnosti
20 let stary, opotiebeny, poruchovy
meéreni nelze automatizovat (personalni naroky)

neumoznuje ionizaci ESI, APCI

pfesna hmotnost <5 ppm (ext.), <2 ppm (int.)

rozliseni (> 100 000 max.)
ESI, APCl ionizace
robustni, spojeni s HPLC

PITTCGN 2006

‘Gold Editor's Award instalace: leden 2008
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Plany Il. — Instrumentace (vzdalen¢jsi budoucnost)

Ptistroj ur¢eny pro rutinni méreni proteomickych vzorka

« méreni MS/MS spekter s vysokou presnosti uréeni hmotnosti
* rychly pristroj — vysoké pokryti sekvence
« rutinni identifikace proteint, posttranslacni modifikace, kvantifikace

Synapt (Q-TOF, ion mobility) 4800 M_ALDI. TOF/TOF™
(Waters) (Applied Biosystems)
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Plany Ill. — Samoobsluzna instrumentace

Pristroj pro rychlou samoobsluznou MS analyzu ionizaci DART (fy JEOL)

« vzorek (kapalny nebo pevny) se umisti do prostoru iontového zdroje DART;
spekirum se ziska okamzité, netreba adjustovat parametry zdroje

 vysokda presnost uréeni hmotnosti (TOF analyzator)

« idealni pro okamzitou kontrolu prubéhu organickych reakci

Direct Analysis in Real Tome (DART™)

US Patent Numbars §,948,741 and 7,112,785 IOn tovy Zd ro J D A RT
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Plany IV. — Vylepseni systému zpracovani vzorki

Soucasny systém:

 vysledna data (spektrum) jen ve formatu .pdf; s daty nelze pohodiné pracovat
(zvétSovat/zmensSovat oblasti spekter, zjistit m/z neoznacenych iontt apod.)
 surova data nejsou archivovana

« uzivatel neni upozornén (napt. e-mailem), ze jsou vzorky zméreny

Uvazujeme o elektronickém systému ktery by tyto nedostatky odstranil
jeho podoba je otazkou DISKUSE

jednotny systém zadavani analyz/prohlizeni dat
pro vsechny analytické servisy UOCHB
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Plany IV. — Vylepseni systému zpracovani vzorki

feseni ¢. 1 (vlastnimi silami / na zakazku)

Vyvoj viastni databazové aplikace s webovskym rozhranim

Strana uzivatele — formular pro zadani analyzy véetné moznosti nakreslit
strukturni vzorec. Aplikace pro prohlizeni dat

Strana MS servisu — rozhrani pro prohlizeni pozadavku a pro upload dat

Databazova aplikace — automatické zarazeni dat do adresaie uzivatele,
odeslani upozornéni uzivateli, automatickd archivace dat

+ : pravdepodobné nejlevnejsi reseni, moznost “Siti systéemu na miru”

- . nutny konvertor pro MS data do jednotného formatu a prohlize¢ dat v
fomto formatu. Moznost spoluprace s Dr. M. Strohalmem, implementace
programu mMass.
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Plany IV. — Vylepseni systému zpracovani vzorki

feseni ¢. 2 (komercéni systém fy Waters)

Analytical Workflow Manager
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Plany IV. — Vylepseni systému zpracovani vzorki

reseni ¢. 2 (komercéni systém AWM fy Waters)

Sofistikovany systém, ktery by umoznil to, co v ireseni ¢. 1 + neco navic
PRO:

* na systém je mozno napoijit nejen véechny MS instrumenty, ale i dalsi
servisni pristroje (NMR, spektrometry apod.)

« kompletni feSeni, implementace, podpora, jednotny format dat (.JCAMP)

« archivace dat, rychly ptistup ke starym analyzam

PROTI:
* cena nejen za vlastni systém, ale i za licence pro jednotlivé uzivatele

« prilis sofistikovany systém
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Servis MS je to pro Vas . ..

Sdeélte nam prosim Vase pripominky, predstavy a
navrhy tykajici se MS servisu.



