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A kurzus célja, hogy a hallgatok
Megismerjék €s begyakoroljak a folyadékkromatografia miiszereinek, eszkdzeinek, szoftverének hasznalatat.
Az elméletben tanult Gsszefliggéseket sajat mérések kicrtékelésével mélyitsék el.

Tanulas eredmények, kompetenciak: a hallgaté

Tudas:

Tisztaban van azzal, hogy milyen miiszaki megoldasok allnak rendelkezésre egy folyadékkromatografias mérés
kivitelezésére. Gyakorlatot szerez a kromatografias késziilék kezelésében, a vezérlé/adatfeldolgozo szoftver
hasznalataban. Megismeri a kromatografiaban hasznalatos anyagokat (els6sorban az allo- és mozgofazisokat),
eszkozoket. Megismeri a kromatografias metodikakat (izokratikus és gradiens elucio, maszkirozas, ionpar-képzes
stb.) a modern folyadékkromatografias modszerfejlesztés alapjait, illetve ki tudja véalasztani az alkalmazhato
eljarasokat. A tantargy révén a hallgaté megismeri ezen teriilet legujabb kutatdsi eredményeit, fejlodési iranyait is.

Képesség:

vonatkozo ismereteket.
- Képes a fenti tertiletrol és az ott megismert gyakorlati alkalmazasukrol folytatni szakmai kommunikaciot.

Attitiid:

Nyitott arra, hogy a témakorben uj, ismereteket szerezzen. Munkatarsait a pontos mérésre és a balesetvédelem
valamint a mindségbiztositas szabalyainak betartasara kéri és ebben sajat munkajaval példat is mutat.

Autonomia és felelGsség:
Szakmai iranyitas mellett a nagyobb részfeladatokat is 6nalloan képes elvégezni. Képes alapveté mérések
szabvanyos elvégzésére és értékelésére. Onallo dontések meghozatalara.

- Képes rendszer szinten atlatni, értelmezni az alapvetd analitikai technologidkat és tudja haszndlni az erre a teriiletre

- Képes alapszinten 0 feladatok esetén analitikai teriiletrdl szerzett ismereteinek kibévitésére €s tovabbfejlesztésére.

IA kurzus tartalma, témakorei

elsajatitasa. A késziilék vezérlésére, adatgyiijtésre, adatfeldolgozasra, az adatok biztonsagara szolgalod szoftver
miikddésének megismerése, az egyes miiszer modulok miikddésének ellendrzése. A semleges, apolaris €s polaris
anyagok kromatografias viselkedése. A pH szerepének tanulmanyozasa savas €s bazikus funkcios csoportot
tartalmazo komponensek elvalasztasa soran. Puffer-oldatok alkalmazasa. A kolonna terhelhetéségének

paraméterekre. Forditott fazisu ionparkromatografia, a polaris ionos vagy ionizalhaté anyagok vizsgalé modszere.
Gradiens kromatografia, a nagyon eltérd visszatartasi komponenseket tartalmazo mintak vizsgaldo modszere.
Mennyiségi meghatarozas, az Empower szoftver alkalmazasa a mérési eredmény kiszamolasara. A diddasoros
detektor nyujtotta lehetdségek tanulmanyozasa, spektralis cstcstisztasag vizsgalat.

Az egyes gyakorlatok eltér6 idéigénytiek (4-8 ora), a gyakorlatokat ezért nem heti bontasban, hanem témanként
adjuk meg. A gyakorlatokat sziikség szerint tombdositve, a hallgatokkal egyeztetett id6tartamig tartjuk.

Forditott fazisu folyadékkromatografia. A folyadékkromatografids mérémuszerek felépitése, kezelésiik alapjainak

tanulmanyozasa, térfogatterhelés, tomegterhelés, az injektalt minta oldoszerer6sségének befolyasa a kromatografias

Tervezett tanulasi tevékenységek, tanitasi médszerek

a mintak készitését, elsajatitjak és gyakoroljak a miiszer és a software kezelését. Erdeklédés esetén a legfrissebb
kutatasi eredmények feldolgozasa és bemutatasa a szakirodalomban talalhato adatok segitségével is lehetséges.

Az anyag alapvetden laboratoriumi gyakorlat €s konzultaci6é formajaban keriil dtadasra. A hallgatok 6nalldan végzik

Ertékelés
A szorgalmi id6szakban a hallgatok a laboratoriumi munkaik eredményeit jegyzokonyvbe foglaljak, értelmezik,

magyarazzak a tanult osszefliiggéseket. A gyakorlat folyaman rendszeresen szamot adnak a konkrét téma ismeretérol.

A gyakorlaton résztvevo hallgatok szama legfeljebb 5 6, igy lehetdség van egyénenként foglalkozni veliik, felmérni
tudésukat, kovetni, segiteni fejlodésiiket.




Az érdemjegyet a gyakorlatokon végzett munka és a laboratoriumi jegyzékonyvek alapjan kapjak.

Kotelezo olvasmany:

1. Fekete Jend: Folyadékkromatografia elmélete és gyakorlata
2. A gyakorlatokhoz kiadott segédanyagok
3. A késziilék és a szoftver hasznalatat leiré segédanyagok

/Ajanlott szakirodalom:
1. Kremmer Tibor - Torkos Kornél: Elvalasztastechnikai modszerek elmélete és gyakorlata

Tematika gyakorlatonként

1. gyakorlat A folyadékkromatografia alapjai, legfontosabb mérési modszerei, a HPLC késziilék felépi-
tése. Waters Alliance folyadékszallito rendszer és UV+DAD detektorok miikodése, elle-
nérzése. Tennivalok a késziilék bekapcsolasat kovetden. A folyadékszallité rendszer elle-
nérzése. Az injektor injektalasi pontossaganak €s linearitasanak ellenérzése, keresztszeny-
nyezés ellendrzése. A detektorok lampaintenzitdsanak és hulliamhossz-pontossaganak elle-
nérzése. Az Empower szoftver alkalmazasa, méré modszerek irasa, a felvett
kromatogramok kiértékelése, az integralas alapjai. A kapott eredményeket egyszerii riport
formaban jelenitik meg.

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

2. gyakorlat Kolonna tipusok és alkalmazasi lehetdségeik.
Semleges anyagok kromatografias viselkedésének tanulmanyozasa:
e  kiilonbdzoé tipusu kolonna tolteteken
e azonos toltetll, de kiillonboz6 szemeseméretii és kiilonb6zd méretii kolonnakon
e azecluens erdsségének fliggvényében
a homérséklet fiiggvényében
az eluens dramlasi sebesség fliggvényében
acetonitrilt illetve metanolt hasznalva szerves komponensként
e mindegyik esetben mérjiik a kolonnan Iétrej6vé nyomasesést
Tovabb bovitik ismereteiket a szoftver hasznalatdban, gyakoroljak a kiértékeld6 modszer
készitésének fortélyait, 6sszetettebb riport formatumba rendezik az eredményeiket.

TE: Megtanuljak a kromatografiasan semleges vegyiilettipusok viselkedésének alapvetd
torvényszerliségeit a kromatografids paraméterek véltoztatasanak fliggvényében.

3. gyakorlat A kolonna terhelhetéségének vizsgalata.
Viz:metanol=1:1 eluenst én minta oldészert alkalmazunk, az alkalmazott olddszerben jol
0ld6do és az adott koriilmények kozott jol kromatografalhatd 2-3 semleges komponenst
tartalmaz6 mintat vizsgaljuk.

e Térfogatterhelés vizsgalat

e Tomegterhelés vizsgalat

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

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




4. gyakorlat

Savas anyagok kromatografias viselkedésének vizsgalata.

A Pallas szoftver megismerése, a vizsgaland6 savak logD fiiggvényének prediktalasa. A
savas funkcios csoportot tartalmaz6 vegyiiletek mérésére ajanlott kolonnatoltetek sajatsaga-
inak megismerése. Ezek ismeretében a mérés megtervezése. A savkeverék
kromatogramjanak felvétele kiilonb6z6 pH-n. A kromatogramok kiértékelése, az eredmé-
nyek értelmezése, magyarazata.

TE: Felelevenitik a puffer-oldatokkal kapcsolatos ismereteiket, tapasztaljak a puffer-
oldatok és szerves oldoszerek elegyitésekor fellépd problémat.Megismerik a kiilonb6z6 pK
értékli savak kromatografias viselkedését egy adott pH-tartomanyban.

5. gyakorlat

Bazikus anyagok kromatografias viselkedésének vizsgalata.

A Pallas szoftver alkalmazasaval a vizsgaland6 bazisok logD fiiggvényének prediktalasa. A
bazikus funkcids csoportot tartalmazo vegyiiletek kromatografalasanak, buktatdinak meg-
ismerése. Az allo6fazis sajatsagai okozta problémak és azok kikiiszobdlésének lehetdségei.
Maszkirozas. Ezek ismeretében a mérés megtervezése. Kiilonb6zo szerkezetii bazikus cso-
portot tartalmazo anyagok kromatografalasa kiilonboz6é kémiai tulajdonsagu all6fazisokon.
A kromatogramok kiértékelése, az eredmények értelmezése, magyarazata.

TE: Alapos ismereteket sajatitanak el a bazikus funkcids csoportot tartalmazé anyagok
kromatografias viselkedésérol.

6. gyakorlat

Forditott fazisu ionparkromatografia.

Az er6sen polaris, ionos vagy ionos allapotba hozhat6 anyagok kromatografias viselkedé-
sének vizsgalata az eluensbe ionparképzo anyagot adva. A vissszatartast, elvalasztast befo-
lyasolo tényezdk hatasanak tanulmanyozasa. A kromatogramok kiértékelése, az eredmé-
nyek értelmezése, magyarazata.

TE: Alapos ismereteket sajatitanak el a forditott fazisti ionparkromatografia alkalmazésa-
nak lehetéségeirdl.

7. gyakorlat

Gradiens kromatografia.
Olyan minték folyadékkromatografias vizsgalata, melyekben az Gsszetevok visszatartisa
nagyon eltéro.
Az olddszer-gradiens sajatsagait tanulmanyozzuk:

e gradiens idd

e gradiens meredekség

o induld és végso Osszetétel

e gradiens profil

e acetonitril - metanol dsszehasonlitas
Megtanulnak kiilonbséget tenni a szellemcsticsok €s a minta olddszerbdl szarmazé 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 hatdanyag-tartalmanak meghatarozasa. Kromatografias modszer
kidolgozasa, optimalasa a hatéanyag(ok) mérésére. Kalibracios gorbe felvétele, linearitas
ellendrzése. Standard és minta oldatok készitése, injektalasi rend megismerése. Mérés.
Szamolasi képlet beirasahoz "custom field"-ek létrehozasa. Szamolasi adatok bevitele, a
szamolds elvégzése. Osszetett riport formatum készitése, mely tartalmazza a kalibraciot,
rendszer alkalmassagi paramétereket, a mennyiségi meghatarozas eredményeit, egyszerii
statisztikai paramétereket.

TE: Megismerik a mennyiségi meghatarozas modszertanat, az §sszetett mintaeldkészitési
1épések kivitelezését, szamolasi képlet 1étrehozasanak 1épéseit, a riport formatum szerkesz-
tésében elmélyitik az adatok rendezésérél, szlirésérdl korabban tanultakat.

9. gyakorlat

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

A témakor elméletének, az alapfogalmak megismerése. Korabban mért, koelticios kroma-
tografias jel diddasoros detektorral nyert adatainak elemzése, jellemzdk szamolasa, spekt-
rum konyvtar létrehozasa. "Tiszta" és "nem tiszta" csucs paramétereinek, azok grafikus
megjelenitésének 6sszehasonlitasa. Riportformatum készitése az eredmények bemutatasara.

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




