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Tematika gyakorlatonként

1. gyakorlat

A folyadékkromatografia alapjai, legfontosabb mérési modszerei, a HPLC késziilék felépitése.
Waters Alliance folyadékszallito rendszer és UV+DAD detektorok miikddése, ellendrzése. Tenni-
valdk a késziilék bekapcsolasat kovetéen. A folyadékszallitd rendszer ellenérzése. Az injektor in-
jektalasi pontossaganak és linearitasanak ellendrzése, keresztszennyezés ellendrzése. A detektorok
lampaintenzitdsdnak és hullimhossz-pontossaganak ellendrzése. Az Empower szoftver alkalmazasa,
méré modszerek irsa, a felvett kromatogramok kiértékelése, az integralas alapjai. A kapott ered-
ményeket egyszert riport formaban jelenitik meg.

TE: Megismerik és atismétlik az alapfogalmakat. Megismerik a HPLC miiszerezettség alapjait,
ismerkednek a késziilékkel, szoftverrel.

2. gyakorlat

Kolonna tipusok és alkalmazasi lehetségeik.
Semleges anyagok kromatografias viselkedésének tanulmanyozasa:
e  kiilonbozo tipusu kolonna tolteteken
e azonos toltetl, de kiilonboz6 szemceseméretii és kiilonb6z6 méretli kolonnakon
e azcluens erésségének fiiggvényében
e ahomérséklet fliggvényében
e azcluens dramlasi sebesség fiiggvényében
e acetonitrilt illetve metanolt hasznalva szerves komponensként
e mindegyik esetben mérjiik a kolonnan létrejové nyomasesést
Tovabb bovitik ismereteiket a szoftver hasznalataban, gyakoroljak a kiértékelé6 modszer készitésé-
nek fortélyait, 6sszetettebb riport formatumba rendezik az eredményeiket.

TE: Megtanuljak a kromatografidsan semleges vegyiilettipusok viselkedésének alapvet6 torvény-
szeriiségeit a kromatografias paraméterek valtoztatasanak fiiggvényében.

3. gyakorlat

A kolonna terhelhetdségének vizsgalata.
Viz:metanol=1:1 eluenst én minta olddszert alkalmazunk, az alkalmazott olddszerben jol oldodo és
az adott koriilmények kozott jol kromatografalhatd 2-3 semleges komponenst tartalmazé mintat
vizsgaljuk.

o  Térfogatterhelés vizsgalat

o  Tomegterhelés vizsgalat

e Minta oldoszer 6sszetétel hatasanak vizsgalata
Mindezen vizsgalatokat elvégezziik kis méretli (5 cm) és nagy méretii(20-25 cm) azonos toltetii
kolonnakkal.
Tanulmanyozzuk, hogy a kromatografias jelek torzulasa milyen mértékben tulajdonithat6 a kolonna
talterhelésének, illetve a detektor tulterhelésének.

TE: Megismerik, hogy milyen nagy jelentdsége van, hogy a mintat milyen mennyiségben (tétfogat,
tomeg/koncentracio) injektaljuk, illetve a minta oldasara, higitasara milyen erésségii olddszert
hasznalunk (az eluenshez viszonyitva).




4. gyakorlat

Savas anyagok kromatografias viselkedésének vizsgalata.

A Pallas szoftver megismerése, a vizsgalando savak logD fliggvényének prediktalasa. A
savas funkcios csoportot tartalmazoé vegyiiletek mérésére ajanlott kolonnatdltetek sajatsaga-
inak megismerése. Ezek ismeretében a mérés megtervezése. A savkeverék kromatogramja-
nak felvétele kiilonboz6 pH-n. A kromatogramok kiértékelése, az eredmények értelmezése,
magyarazata.

TE: Felelevenitik a puffer-oldatokkal kapcsolatos ismereteiket, tapasztaljak a puffer-
oldatok és szerves olddszerek elegyitésekor fellépd problémat. Megismerik a kiilonb6zé pK
értékili savak kromatografias viselkedését egy adott pH-tartomanyban.

5. gyakorlat

Bazikus anyagok kromatografids viselkedésének vizsgalata.

A Pallas szoftver alkalmazasaval a vizsgalandd bazisok logD fiiggvényének prediktalasa. A
bazikus funkcids csoportot tartalmazé vegyiiletek kromatografalasanak, buktatéinak meg-
ismerése. Az allofazis sajatsagai okozta problémak és azok kikiiszobdlésének lehetdségei.
Maszkirozés. Ezek ismeretében a mérés megtervezése. Kiilonbozo szerkezetii bazikus cso-
portot tartalmaz6 anyagok kromatografalasa kiilonb6z6 kémiai tulajdonsagt allofazisokon.
A kromatogramok kiértékelése, az eredmények értelmezése, magyarazata.

TE: Alapos ismereteket sajatitanak el a bazikus funkcios csoportot tartalmazo anyagok
kromatografias viselkedésérol.

6. gyakorlat

Forditott fazisu ionparkromatografia.

Az er6sen polaris, ionos vagy ionos allapotba hozhaté anyagok kromatografias viselkedé-
sének vizsgalata az eluensbe ionparképz6 anyagot adva. A vissszatartast, elvalasztast befo-
lyasol6 tényezok hatdsanak tanulmanyozasa. A kromatogramok kiértékelése, az eredmé-
nyek értelmezése, magyardzata.

TE: Alapos ismereteket sajatitanak el a forditott fazisi ionparkromatografia alkalmazasa-
nak lehetdségeirdl.

7. gyakorlat

Gradiens kromatografia.
Olyan mintak folyadékkromatografias vizsgalata, melyekben az dsszetevok visszatartasa
nagyon eltéro.
Az olddszer-gradiens sajatsagait tanulmanyozzuk:

e gradiens id6

e gradiens meredekség

o induld és végsd Osszetétel

e gradiens profil

e acetonitril - metanol 6sszehasonlitas
Megtanulnak kiilonbséget tenni a szellemcstcsok és a minta olddszerbdl szarmazo csticsok
kozott.

TE:. Alapos ismereteket sajatitanak el a forditott fazisu gradiens kromatografia alkalmaza-
sanak lehetdségeirdl.

8. gyakorlat

Mennyiségi meghatarozas, szamolas az Empower szoftverrel.

Egy gyogyszerkészitmény hatdoanyag-tartalmanak meghatarozasa. Kromatografias modszer
kidolgozasa, optimalasa a hatbanyag(ok) mérésére. Kalibracids gorbe felvétele, linearitas
ellenérzése. Standard és minta oldatok készitése, injektalasi rend megismerése. Mérés.
Szamolasi képlet beirasahoz "custom field"-ek létrehozasa. Szamolasi adatok bevitele, a
szamolas elvégzése. Osszetett riport formatum készitése, mely tartalmazza a kalibraciot,
rendszer alkalmassagi paramétereket, a mennyiségi meghatarozas eredményeit, egyszerti
statisztikai paramétereket.

TE: Megismerik a mennyiségi meghatarozas modszertanat, az 6sszetett mintaeldkészitési
1épések kivitelezését, szamolasi képlet 1étrehozasanak 1épéseit, a riport formatum szerkesz-
tésében elmélyitik az adatok rendezésérdl, sziirésérdl kordbban tanultakat.

9. gyakorlat

Spektralis csucstisztasag vizsgalat, spektralis csucsazonositas, a diddasoros detektor adatai-
nak feldolgozasa.

A témakor elméletének, az alapfogalmak megismerése. Kordbban mért, koelucids kromato-
grafias jel diodasoros detektorral nyert adatainak elemzése, jellemzék szamolasa, spektrum
konyvtar 1étrehozasa. "Tiszta" €s "nem tiszta" csucs paramétereinek, azok grafikus megje-
lenitésének dsszehasonlitasa. Riportformatum készitése az eredmények bemutatasara.

TE: Megismerik az alapokat a diodasoros detektorbol nyerhetd informaciok feldolgozasa-
hoz.




