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A kémiai analízis az elválasztások művészete.
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Elválasztástechnika?

• Ipari elválasztások

• Analitikai elválasztási módszerek:

– mechanikai módszerek: szűrés, ultraszűrés, centrifugálás, 

flotálás, stb.

– kémiai módszerek: szelektív oldás, feltárás, stb.

– fizikai-kémiai módszerek: desztillációs módszerek (egyensúlyi, 

dsztilláció, frakcionált desztilláció, vízgőz desztilláció 

molekuláris desztilláció), extrakciós elválasztások, 

kromatográfiás módszerek, elektroforetikus módszerek, 

kapcsolt módszerek (GC-MS, HPLC-MS, ICP-MS, TG-MS), 

stb.

– biológiai-biokémiai elválasztások: enzim-szubsztrát, antigén-

antitest kölcsönhatások, stb. 
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Az elválasztások

A,B,C,…X halmaz                    A / B / C /…X

összetett mátrix egyedi halmaz

Az analitikai cél:

- mintaelőkészítés

- analízis
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Mintaelőkészítés

• Gáz extrakciós módszerek (VOC)

– HS-GC

– „Purge and Trap”

– SPME-HS-GC

• Folyadék extrakciós módszerek (Soxhlet)

– folyadék-gáz extrakció: elnyeletés (abszorpció)

– folyadék-folyadék extrakció: rázótölcséres extrakció, ultrahangos 
extrakció,

– folyadék-szilárd extrakció (Soxhlet) 

– permeációs mintavétel

• Szilárd extrakciós módszerek:

– adszorpciós gázmintavétel
– SPE megoldásai (SVOC, NVOC), diszperziós SPE

– SPME (immerziós)

– twister, ITEX (in-tube extraction), MEPS (microextrction by packed 
sorbent)
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Kromatográfiás módszerek I.

• GC

• töltetes, 

• HRGC, 

• fast GC
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Kromatográfiás elválasztások II. 

• 1. Normál fázisú (NP) HPLC

• 2. Fordított fázisú (RP) 

• 3. RP ionpár kromatográfia

• 4. Ioncserés kromatográfia

• 5. HILIC

• 6. UHPLC

• 7. Méretkizárásos

• 8. Affinitás kromatográfia

• 9. Hidrofób kölcsönhatáson alapuló

• 10. Konvergens kromatográfia

• 11. Folyadék-folyadék megoszlásos „kromatográfia”(CPC)

• 12. Elektroforetikus és elektrokromatográfiás módszerek
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Kromatográfiás elválasztások III.

• TLC

• OPLC

• Kapcsolt technikák GC-MS, LC-MS

• 2D elválasztások

• CPC
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Követelmények

1. A szükséges, de elégséges felbotóképesség.

Általában:
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4. Ismételhetőség

5. Minimális ráfordítás
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A korszerű kromatográfiás módszerek alapja: 

a hatékonyság növelése

=
a relatív csúcsszélesség csökkentése
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Golay egyenlet
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A kolonna átmérő (sugár) szerepe:

„micro bore” kolonnák! 

Minőségi különbség!

2
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u  cm/s 0,1mm 0,25 mm 0,53 mm

30 5,6 bar 0,9 0,2

80 15,1 bar 2,4 0,5

L=25m, 100 oC, He

Rövidebb kolonna kell!
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UHPLC
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A szilikagél mint állófázis alapanyag:

polikovasavak halmaza

a leggyakrabban használt állófázis

• Fajlagos felülete: 200-400 m2/g

• Pórusmérete: 20-100A (2-10nm)

• Pórustérfogat: 0,1-3 cm3/g

• Szemcseméretek: 1,3; 1,7; 3; 5 µm

• Módosított szilikagél carbon telítettsége: 5-20%
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Héjszerkezetű töltet
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Áramlás szemcsés tölteten

•  : az eluens viszkozitása

•  : a kolonna áramlási ellenállása
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Tudatmódosítók
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Aceclofenac: gyulladásgátló

Impurity A Impurity B Impurity C

Impurity D
Impurity F

Impurity G Impurity H

Impurity E

Impurity I
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Log D - pH diagram
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Aceclofenak és szennyezéseinek az analízise
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LC módszer Állófázis minősége Mozgófázis minősége

NP-HPLC, normálfázisú kr. poláris töltet apoláris

RP-HPLC, fordított fázisú kr. apoláris töltet poláris 

IC ionkromatográfia

-ionpár kromatográfia apoláris töltet poláris eluens+ionpárképző

-ioncserés kromatográfia 

(HPIC)

töltéssel rendelkező töltet puffer oldat

-ionkizárásos kromatográfia kationcserélő töltet puffer oldat

SEC, méretkizárásos 

kromatográfia

pórusos töltet víz, vagy szerves oldószer

HIC, hidrofób kölcsönhatáson 

alapuló kromatográfia

hidrofób felületű töltet sótartalmú oldat: csökkenő 

sókoncentráció

HILIC, hidrofil kölcsönhatáson 

alapuló kromatográfia

erősen poláris töltet apoláris, majd növekvő 

polaritású

Oszlopos megoldású HPLC módszerek
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Rétegkromatográfia: TLC
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toluene - ethyl acetate (93:7 v/v), next sprayed with vanillin in H2SO4 and heated. From left to right oils 

from: bergamot, cedar, eucalyptus, syzygium, malaleuca, lavandula, mint, orange, pine, spruce. 

Identified components: B1 and L1 - linalol, B2 and L2 - linalyl acetate, E1 - cinneol, G1 - eugenol, G2 -

carryophyllene. Doubtfully identified components - C1 - cedrol, M3 - menthol, P1 - limonene. 

OPLC
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Minta

SZIVATTYÚ

MINTABEVIVŐ

ÉRZÉKELŐ

FRAKCIÓSZEDŐ

OPLC 

KAMRA

DENZITOMÉTERMINTAFELVIVŐ

LEKAPARÁS

és  ELUÁLÁS

Minta

IZOLÁLÁSELVÁLASZTÁS ÉRZÉKELÉSMINTAFELVITEL

MŰVELETI  LÉPÉSEK

folyamatos vonal : „on-line” lépés

szaggatott vonal :  „ off-line” lépés
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Elméleti tányérmagasság (H) 

változása a kifejlesztés folyamán (Lf) 

hagyományos TLC és OPLC esetében 

különböző szemcseméretű rétegek 

esetében

TLC- 10 µm

HPTLC- 5 µm

Nus- telítetlen normál kamra
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1- 10 bar

2- 25 bar

3- 50 bar
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Személyi OPLC 50 

rétegkromatográf

1- kamra

2- folyadékszállító rendszer

3- kazetta

4- mozgó fázis váltó szelepe

5- mozgó fázis tartályok

6- gyűjtő tartály
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b c

a1 a2

d

OPLC kazetták sematikus ábrái

a- kazetta  mosó(1) és kétirányú 

(2) elrendezésben

b- kazetta 20x20 cm-es réteg 

befogadására (analitikai fóliás, 

analitikai üveglapos, 0.5 mm 

preparatív)

c- kazetta 10x20 cm-es 

üveglapos analitikai 

réteglaphoz 

d- kazetta cirkuláris 

kifejlesztéshez

Nyilak a mozgó fázis irányát 

jelzik.
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2D representation for the identification of codeine (red) from a 

library of over 200 known substances. Actual 1D separations are 

encrusted. 
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Detection of aflatoxins B1, B2, G1, G2 by 

scanning densitometry [B1 is shown (a)] 

and by bioautography in BioArena [all 

four shown (b)]. 
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Kapcsolt technikák (hyhpened)

• GC-MS

• HPLC-MS
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A GC és az MS kompatibilitása:

gázfázisú elválasztás-gázfázisú ionizáció
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GC-MS-DS

66

Ionforrás Analizátor

Vákuum rendszer

Detektor

MS

DSGC

Atmoszférikus nyomás:

~105 Pa
10-3-10-5 Pa
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1. Ionkémiai folyamatok

A molekula ionizációja

M e M 2 e.  

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2. Ionkémiai folyamatok

A -kötés hasadása
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A 2-metil-butanal EI tömegspektruma
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3. Ionkémiai folyamatok

Átrendeződések
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Izotóp Atomtömeg Gyakoriság % Relatív gyak.%

1H 1,007825 99,985 100

2H 2,014102 0,015 0,016

12C 12,000000 98,89   100

13C 13,003354 1,11 1,12

14N 14,003074 99,63 100

15N 15,000108 0,37 0,37

16O 15,994915 99,79 100

17O 16,999133 0,037 0,04

18O 17,999160 0,204 0,204

19F 18,998405 100 100

31P 30,993763 100 100

32S 31,972094 95,02 100

33S 32,971461 0,78 0,79

34S 33,967865 4,22 4,44

36S 35,967079 0,11 0,11

35Cl 34,968852 75,77 100

37Cl 34,965903 24,23 31,98

79Br 78,918336 50,69 100

81Br 80,916289 49,31 97,28

28Si 27,976927 92,23 100

29Si 28,976495 4,67 5,06

30Si 29,973770 3,10 3,36
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Az n+1 szabály

Az ionintenzitások aránya = a polinom tagjainak aránya

(a+b+…)n(x+y+…)m(t+z+…)p…

a, b, x, y, t, z,…: az izotópok gyakorisága

n, m, p,…: az többizotópos atomok száma

pl. R-Cl2Br+ (a+b)n(x+y)1=(a2+2ab+b2)(x+y)=a2x+2abx+b2x+a2y+2aby+b2y

R-35Cl35Cl79Br M+ a2x a=3 (75,77%), b=1 (24,23%), 

R-37Cl35Cl79Br [M+2]+ 2abx x=1 (50,69%), y=1 (49,31%)

R-37Cl37Cl79Br [M+4]+ b2x

R-35Cl35Cl81Br [M+2]+ a2y

R-37Cl35Cl81Br [M+4]+ 2aby

R-37Cl37Cl81Br [M+6]+ b2y

M+:[M+2]+:[M+4]+:[M+6]+ = a2x : [2abx+a2y] : [b2x+2aby] : b2y = 9 : 15 : 7 : 1

Izotópok szerepe a tömegspektrumok értelmezésében
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A spektrumok értelmezését segítő 

szabályok

1. Paritások

2. N-szabály

3. telítetlenség

4. a spektrum jellege
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GC-MS üzemmódok

• Pásztázó üzemmódú mérés (SCAN): minőségi 
azonosítás, mennyiségi elemzés a rekonstruált 
kromatogram (TIC) alapján

• Szelektív ionkövetéses mérés (SIM): az azonosított 
alkotók mennyiségi elemzése kiválasztott ionok 
csúcsai alapján
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2D elválasztások

• GC2

• 2D HPLC

• 2D OPLC
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GC2 kombinációk

• Két különböző állófázisú kolonna (apoláris és poláris)

• Két azonos polaritású kolonna eltérő hőmérsékleten 

működtetve (pl. összekapcsolt két termosztáttal)

• Két különböző állófázisú kolonna, eltérő 

hőmérsékleten működtetve két termosztáttal
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2D HPLC



62



63



64



65

Borjú szérum albumin, lizozim és mioglobin 

emésztvény 2DLC elválasztása.

Első dimenzió fordított fázis

lúgos, 10 mM ammónium-acetát ˝ puffer”, 

második dimenzió: fordított fázis savas,

0,1%-os hangyasav
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Centrifugális megoszlási folyadék 
kromatográfia

CPC: centrifugal partition 
chromatography

LLC?: folyadék-folyadék kromatográfia

2018.
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Kromatográfia = Extrakció

• Hasonlóság?

– Igen: egymással nem elegyedő fázisok közötti anyagátmeneten 

alapuló elválasztás. Hajtóerő a kémiai potenciálok 

kiegyenlítődési törekvése.

• Különbségek

– Kromatográfia: 

• a fázisok felületi érintkezése (nincs diszpergálás!)

• az elválasztandó alkotók „elhanyagolható” mennyisége a fázisokhoz 

képest

– Extrakció:

• a fázisok intenzív érintkeztetése, egymásban diszpergálva

• a lehető legnagyobb mennyiségű alkotó kinyerése 
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Folyadék-folyadék „kromatográfia”

(LLC)

Legfontosabb különbség a HPLC-vel szemben, hogy 

NINCS szilárd állófázis

Az álló és mozgófázis, egymással alig elegyedő 

kétkomponensű folyadékrendszert alkot

Az állófázist a centrifugális erő tartja a rendszerben

Az elválasztás az egyes mintakomponens megoszlási 

hányadosainak (Kd) különbsége adja
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CPC készülék

Kontrol Panel

Kolonna tányérok

illetve az egyes tölcsérek

nagyítva (funnel):

Oszlop

Rotor tömítések (rotor seal)

4-portos szelep

szivattyú

Detektor

Frakciószedő
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LLC a gyakorlatban 

KD > 1

KD = 1

KD < 1 nehéz

könnyű
D

A
A

K
][
][



Tölcsér 

(funnel)

Könnyű fázis

Nehéz fázis
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LLC a gyakorlatban
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LLC a gyakorlatban

Könnyű fázis

betöltése

Craig-

extraktor
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LLC a gyakorlatban

mintabeadás

KD > 1

KD = 1

KD < 1 nehéz
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LLC a gyakorlatban

nehezebb fázis
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LLC a gyakorlatban

KD > 1

KD = 1

KD < 1 nehéz
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LLC a gyakorlatban

nehezebb fázis

KD > 1

KD = 1

KD < 1 nehéz
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D

A
A

K
][
][





77

LLC a gyakorlatban

nehezebb fázis

KD > 1

KD = 1

KD < 1 nehéz
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LLC a gyakorlatban

nehezebb fázis

KD > 1
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Nagyságrendek

86

Készülék Oszlop 

térfogat

Áramlási 

sebesség

Tisztítható anyag 

tömege

Laboratóriumi 

preparatív rendszerek

250 ml 10-20 ml/perc 2-6 g/batch

100-500 g/nap

Pilot rendszerek 5 l 150-200 ml/perc 100-150 g/batch

Pár kg/nap

Ipari méretű tisztítás 

(TMB)

Maximum 50 l 6-15 l/perc tonnák! 

folyamatos 

üzemmódban
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Konvergens kromatográfia

SFC, UPC2
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A mozgó fázisok fizikai jellemzői:

GC SFC LC

Sűrűség 

(gcm-3)

10-3 0.3-0.8 1

Viszkozitás 

(gcm-1s-1)

10-4 10-4-10-3 10-2

Diffúziós áll. 

(cm2s-1)

10-1 10-3-10-4 10-5-10-6
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Szuperkritikus fluid állapot

szilárd folyékony

gáz

P

T

P
kr

kr
T

szuperkritikus

fluid állapot
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Szuperkritikus fluidumok

Pkr (bar) Tkr (oC) (g/cm3)

CO2
72,9 31 0,446

N2O 72,3 36,5 0,457

CF2Cl-CF2Cl 37,1 146,7 0,582

SF6
37,1 46 0,750

n-C5
33,3 197 0,252

i-propanol 47 253 0,273
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Acquity UPC² BEH-2EP column (100 mm x 3 mm, 1.7 µm, Waters, MA, USA). The eluents were supercritical

carbon dioxide (A) and isopropanol (B). A gradient program was applied: 0-10 min. 0%→10% B with a flow

rate of 2.0 ml/min. The column temperature was 50°C. The detection wavelength was 290 nm during the

analysis, UV spectra were recorded from 200 nm to 400 nm, the resolution was 2.4 nm and the sampling rate

was 20 points/minute. The back pressure was set to 2000 psi. Empower 3 software was used for the data

processing.

Convergence chromatographic determination of camphor in the essential oil of Tanacetum parthenium L. 

Krisztina Végh1*, Eszter Riethmüller2, Anita Tóth1, Ágnes Alberti1, Szabolcs Béni1, József Balla3, Ágnes 

Kéry1
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Királis elválasztások
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GC
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HPLC

• Természetes alapú állófázisok:

– Fehérjék (BASD, avidon)

– poliszacharidok) (keményítő, cellulóz, dextrán, stb.)

– Ciklodextrinek

– Antibiotikumok  (pl. vankomicin)

• Félszintetikusok: a fentiek módosított változatai

• Szintetikus: 

– Koronaéterek

– Helikális szerkezetű polimerek: poliakrilamid, poliakrilátok
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Vizsgakérdések:


