Elvalasztastechnikai alapfogalmak

Modszerek:
mozgofazis allapota szerint:
1. gaz: gazkromatografia (GC)

2. folyadék: folyadékkromatografia (LC)

3. szuperkritikus fluidum: szuperkritikus
kromatografia (SFC)
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* A folyadék-, gaz- és SFC-ban az elvalasztas
alapja az, hogy a kiilonb6z6 fizikai-kémiai
tulajdonsagu komponensek megoszlasa a
mozgo- és az allofazis kozott eltérd.

e Kapillaris elektroforézis(CE,CZE): elektromos
erGtérben a vegylletek, ionok eltérd
sebességgel vandorolnak

e Kromatografias modszerek: ellcios
modszerek.

e 1. Impulzusszerl adagolas

e 2. Allanddan aramlik a mozgéfazis

e 3. a mozgofazis szorpcidja a legkisebb

e 4. Az analitikai elvalasztas linearis technika
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Kromatogrdfidsan vizsqgalhato anyagok
(kromatografdlhatosag kémiai és fizikai kritériumai)

e 1. Gazkromatografia

e - gazkromatografidban g6z(gdz) allapotba
vitelt jelent kb.400 °C-ig, szerkezeti atalakulas
nélkil, mas széval hdstabil vegyuletek

Mire hasznaljuk ezt a technikat?

Példaul: véralkohol mérés

Olimpiakon: dopping ellen6rzés

Dohany: mennyi karos anyagot bocsat ki egy
cigis




GC nincs kapcsolva on-line médon

GC on-line kapcsolatok

Adagolas és mintael6készités

Szerkezetvizsgalati médszerekkel

e \arazsszavak:
on-line

olddszer mentesség vagy csokkentett olddszer
felhasznalas

Multidimenzionalitas
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e \arazsszavak:
on-line

olddszer mentesség vagy csokkentett olddszer
felhasznalas

Multidimenzionitas

On-line mintaelGkészités

HS-GC

HS-GC-MS

ATD-GC, ATD-GC-MS
SPME-GC, SPME-GC-MS
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Altaldnos alapelv:
-mozgo6fazis allapotaba kell vinni,ugy hogy

-szerkezete ne valtozzon

-detektalds megszabta koncentracidoban

Mozgo6fazis:gaz, ami allandéan aramlik, az
all6fazis felett, ebbe kell a komponenst
bevinni

A minta megfelel6 allapota: gaz vagy g6z

Készulék fels6 hGmérséklet hatara:
400-450 °C.

Irdanyadd: a vegyiiletek forraspontja
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e Sziikséges anyagmennyiség: pg-ng

e Korrigalt forraspont!!!

e Tfp-100, 150 °C

17

Gas Chromatograph Applications in
Petroleum Hydrocarbon Fluids
Huang Zeng, Fenglou Zou, Eric Lehne, Julian'Y. Zua’ and Dan Zhang

Schlimberger DBR Tedmology Center, Edmonten, AB,
Crnadda
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High Temperature Simulated Distillation According
to ASTM D6352 using a Dedicated GC Analyzer

‘Wives Dhole, hMadhiull Markesar
Thesmno Fisher Sclendfic, Nask, Indla
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Figure 3. GC chromatogram of the prepared Polywan calibration standard

Injector PTV temperature program 50 “C to 430 °C al 200 °C / min. hoid

12 min.
Split ratio 41
Injection volume 20 4L

SIMDIST column, dimensions

MXT-500 metal column, length 6 m, 1D
053 mm, 0. Tﬁum film thickness

“Column flow 10 mL/min, Helium, constznt flow mode.
Oven program 35°C 6 min
55°C /minto 90 °C
10 °C /minto 425 °C
425 °C, 10 min
FI0 temperature 430 °C
H, fiow 45 mL/min
Air 256 mL/min
N, Make-up 20 mi/min
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Vegylletek jellege:

1.Apolarisak
1.a. C,H, halogének-hdstabil

1.b.apolaris vaz+polaris csoport, nem
tartalmaz aktiv hidrogén atomot

2.Polarisak aktiv hidrogén atommal!!!!

Apolarisak-diszperzids gyenge kolcsonhatas
Apolaris, de polarizalhato

Poldrisak, de nincs aktiv H-atom,H-hidas
kotés(kolcsonhatas), hidrogén-akceptor
Dipdl-dipdl kdlcsonhatas

Poldrisak aktiv H-atommal, H-donor, H-
akceptor

Dipdl-dipdl kdlcsénhatas

2/23/2016

10



Vegylletek beosztasa:
-gazok

-szobahémeérséklet korili forraspontuak

-100-300 °C kozottiek

-300 °C folottiek

Hdstabilitas szerint
1.a. apolaris vegylletek-nagy héstabilitas

1.b.apolaris vaz+polaris csoport, nem tartalmaz
aktiv hidrogén atomot- kozepes, hGstabilitas

2.Polarisak aktiv hidrogén atommal!- kis
hdstabilitas

2/23/2016
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Figure 2, GCIFID analysis of beeswax o1 WF-1ms 15 m 2 0,32 mm x Q.1 pm (24) and 10 m x 0,15 mm x 0.1 pm (26 and 2C). 28, maximum aven temperaturs
350 °C; 2C, maximum cven temperature 380 °C,
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Figure 3. GCIFID analysis of Japan wax

Héstabilitas novelése
és illékonysag novelése:

Szarmazékképzéssel
RCOOH+ metilezGszer=metilészter
ROH+szilez6szer=szililéter
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pournal of Chromatography A, 1296 (2013) 2-14

X=H BSA HM DS TMSDEA
X=F BSTFA
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X=F MSTFA

Review
Alkylsilyl derivatives for gas chromatography

Colin F. Poole*
Deparement of Chemismry, Wayne State University, Demolt, Ml 48202, USA

OH DTMS
SH STMS
COOH C00TMS
POH ———. POTMS
SOH : SOTMS
NOH NOTMS
BOH BOTMS
NH; NHTMS—N(TMS),
=NH =NTMS
CH, b0 ~CH=GOTMS
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Fig. 4. Structure of the insect molting hormone codysterone (2).38.140.2021.25-
hexahydroxy holest-F-en-6-one ) showing numbering system for hydroxyl groups.

Journal of Chromatography A, 1296(2013) 15-24

Tahle s

Reagents with functional group selectivity.

Reagent type

Functional greups reacting

Typical reagents

Esterifying

Hydroxylamine
Hydrazine

Primary amine
Aldehyde
Chioroformate

COOH, S0H, POH, ArOH

€0, CHO

(N ) Ce s NN,
CiFsNHNH>

€0, CHO

MH;

Tert-amina

CF;CH,0H, CCl3CH,0M,
CFiCFaCH20H

CsFsCH; ONOH
CuFsCHAOH

CaFsCHaNH
CeFsCHz CHO
CeF;CHp 0000

Review

Derivatization reactions for use with the electron-capture detector

Colin F. Poole*

Department of Uhemistry, Wayne State Universiry, Detroir, Mi 48202, 15A
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Fig. 1 - The frst tue GC/MS profile from 1968 is reproduced
in honor of Evan € Homing. This chromatogram contains
examples of human adrenal and gonadal steroids (as
hyloxime-trimethylsilylethers) of all polarities. The

black shaded peaks are compounds which also appear in a
reagent blank. A few rep i bbreviations (not
inclusive) are as foll An, and one; Et,

iocholanol Pd, preg dial; THE,
tetrahydrocortisone; THF, tetrahydrocortisol. Reproduced
from [2] with permission.
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Fig. 3 - Commonwealth Games 1974; the first afficial
testing. GC/MS identificadon of 63-hydroxydianabel in an
athlete's urine. Reprinted from [14] with permission.
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Summed lon plot - Capillary GCIMS

Selected ion profiles

19-nor-androsterone MO-TMS
Fig. 4 - Helsinki European Cup Final 1977; proof of

Nandrel doping. A plete GC/MS profile of urinary
steroids separated as MO-TMS derivatives. The upper SIM

2/23/2016
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Kigondolta volna, hogy NDK szelleme
tovabb él?

Fig. 5 — The East German star shot-purter llona Shupianek
in 1977 just before her suspension for Mandrolone doping.
Courtesy of A iated Sports Photography i
[ photos.co.uk), with p

Kabitdszer hajbdl, amfetamin

e 1l.lonkromatogram
e 2.Tomegspektrum

i)

e 4

Fig 1. Chromatogram of an extract of 50 mg of hair tested positive for amphetamine. [n the fwo upper boxes

2/23/2016
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Anabolikus szteroidok hajban és vizben

E_{.esulis in urine and hair for anabolic steroids®

Identified molecules n Urne Hair
(ng/ml) (ng/mg)

Nandrolone 1 0 = |

Testosterone undecanoate 2 0 152

Testosterone undecanoat
fp.550,7°C

2/23/2016

18



e Elvalasztastechnika:

e gazkromatografia

» folyadékkromatografia

logP prediction of TCDBD

Database: databasewcompdb.cdb
Cz\f?\j(oj[:\j/m
CE/\\‘:“: ‘\O ./‘/ﬁ\‘c[

109Ppaoge = 6.77

109Px-omce = 5.40

100F corenses = 7.26

100Paompnan = 0.863 100Paaqoce + 0.136 100Parowes *+ 0.001 100Pcs. asecen = 5.58

2/23/2016
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logP prediction of B{A)P

Database: databassicompab.cab

\/

[/

189F s cn = 6 62
109Fsmguacs = €.18

03P e mpeem = 7.31

109F omzanea = 0,383 00 amaoge + 0126 109 umaues + 0.001 10gPoousioes = 648

Mikor hasznalhaté a GC?
Milyen anyagok hatarozhatok meg vele?
e Milyen forraspontuak mérhet6k?

BENZO(a)PIREN

Forrdspont: 496°C. Olvadaspont: 178.1°C. S(ir(iség: 1.4 g/cm3

2/23/2016
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TCDD has a molecular weight of 322 and
occurs as a colorless to white

crystalline solid. It has melting point of 305°C
to 306°C, a boiling point

of 446.5°C, and a log octanol-water partition
coefficient of 6.8.

Vizsgalhato-e gazkromatografiasan?

Folyadékkromatografia

Szerkezeti valtozas nélkil oldani kell a mozgéfazisban a
detektalas megszabta koncentracidban

Detektorok:
-UV-Vis ng
-FI -pg

-ED pg-ng
-MS pg-ng
-RI' ug
-ELSD ng-ug
-CAD ng-pg

2/23/2016
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A vizsgalt molekula és az allofazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografias modszerek beosztasanak

e 1. Polaris kdlcsonhatasok, de nem ionosak
a. NP-HPLC: polarisabb felllet,
. apolarisabb mozgoéfazis

b. HILIC= hydrophylic liquid chromatography
polarisabb fellilet
kevésbé poldris mozgofazis
vizes NP-HPLC

A vizsgalt molekula és az alléfazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografids mddszerek beosztasanak

e 2. Apolaris-, hidroféb-, vagy diszperzids koélcsénhatas
a. RP-HPLC

. apolarisabb felilet-

J polarisabb mozgofazis

b.HIC= hidrophob interaction chromatography
az RP-HPLC-nél kevésbé polaris feliilet (C-4,
C-6,RP-HPLC fazis)-
nagy soétartalmu, vizes mozgéfazis

2/23/2016
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A vizsgalt molekula és az alléfazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografids mddszerek beosztasanak

3.lonos kolcs6nhatas
a.RP-IPHPLC
alléfazis:  apolaris

Mozgofazis: viz-szerves olddszerbe tett
. hidroféb ion

b.loncserés kromatografia

all6fazis: fellileten rogzitett ion
. mozgofazis: viz+so vagy puffer

A vizsgalt molekula és az alléfazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografids mddszerek beosztasanak

e c:ioncseréldvel kialakitott gyenge hidrofob és H-hidas
kdlcsonhatas

lonkizarasos kromatografia

All6fazis: nagy ioncseréld kapacitast H-formaban
|évé kationcseréld

Mozgofazis: 0,01-0,001 mal/l dsvanyi sav tartalma viz

2/23/2016
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alléfazis: nagy ioncserél6 kapacitdsu H-formaban lévé
anioncserél§

mozgdfazis:0,01-0,001 mél/l asvanyi lug tartalmu viz

Nincs kolcsonhatas

Méret kizardsos kromatografids modszerek

alléfazis: nagy pérusatmérdéjd szerves és szervetlen
pordzus anyag,

Mozgofazis:

a. viz+puffer: vizes méretkizardsos
kromatografia, nagynyomasu gélsz(irés

b. szerves olddszer: nem vizes méretkizarasos
kromatografia, gélermedcids kromatogrrafia

24



Molekulatdmeg
HPLC: kis molekulatdmeg, ha porusatmérd (d,) <
20nm (szokvanyos: d,~ 10nm).

D,,>10 nm
Ha MW > 10000 g/mol

10 nm

Ha dj/d,, > 10 — nincs jelentds porus okozta
zOnaszélesedés

o Szabad diffuzio a
~~1-2nm stagnant folyadékban
1000 < MW <2000

10 nm

Kis MW vegyiiletek

2/23/2016
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A vizsgalt molekula és az allofazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografias modszerek beosztasanak

e 1. Polaris kdlcsonhatasok, de nem ionosak
a. NP-HPLC: polarisabb felllet,
. apolarisabb mozgoéfazis

b. HILIC= hydrophylic liquid chromatography
polarisabb fellilet
kevésbé poldris mozgofazis
vizes NP-HPLC

A vizsgalt molekula és az alléfazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografids mddszerek beosztasanak

e 2. Apolaris-, hidroféb-, vagy diszperzids koélcsénhatas
a. RP-HPLC

. apolarisabb felilet-

J polarisabb mozgofazis

b.HIC= hidrophob interaction chromatography
az RP-HPLC-nél kevésbé polaris feliilet (C-4,
C-6,RP-HPLC fazis)-
nagy soétartalmu, vizes mozgéfazis

2/23/2016
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A vizsgalt molekula és az alléfazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografids mddszerek beosztasanak

3.lonos kolcs6nhatas
a.RP-IPHPLC
alléfazis:  apolaris

Mozgofazis: viz-szerves olddszerbe tett
. hidroféb ion

b.loncserés kromatografia

all6fazis: fellileten rogzitett ion
. mozgofazis: viz+so vagy puffer

A vizsgalt molekula és az alléfazis kozotti kdlcsonhatds az alapja a
folyadékkromatografids mddszerek beosztasanak

e c:ioncseréldvel kialakitott gyenge hidrofob és H-hidas
kdlcsonhatas

lonkizarasos kromatografia

All6fazis: nagy ioncseréld kapacitast H-formaban
|évé kationcseréld

Mozgofazis: 0,01-0,001 mal/l dsvanyi sav tartalma viz

2/23/2016
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alléfazis: nagy ioncserél6 kapacitdsu H-formaban lévé
anioncserél§

mozgdfazis:0,01-0,001 mél/l asvanyi lug tartalmu viz

Nincs kolcsonhatas

Meéret kizardsos kromatografids modszerek(SEC)

alléfazis: nagy pérusatmérdjd szerves és szervetlen
pordzus anyag,

Mozgofazis:

a. viz+puffer: vizes méretkizardsos
kromatografia, nagynyomasu gélszirés(gel filtration)
b. szerves olddszer: nem vizes méretkizarasos

kromatografia, gélermedcids kromatogrrafia(gel
permeation)

Két mod: SEC és UHPSEC

2/23/2016
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e SFC és UHPSEC

e HPLC és UHPLC

Gradienselucids rendszer felépitése

Nagynyomasu sﬂva% 1
[ Nagynyomasa szivatty 2 Lo

A e
T | g ! ) Detsktor |
Wi vl . G
| 3 Keverd . !
8 | 4 4
| ‘( oss7akato vazatakek
—_

Mozgo fazis

2/23/2016
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detektor clektronika okozta zonaszélesedés

detektorcella okozta zénaszélesedés

6 vezetékek okozta zénaszélesedés

o A new generation of SFC system : UPC?

DWELL VOLUME : V, EXTRA-COLUMN VOLUME : V

: ext
%B Program at pump outlet : Injector
Program at column inlet
Column
Detector
Tubing
Dwell time
.......................... TIME. e
lﬂ._ltl . 2
rh=r=s SFC u UHPLC I UPC
=
Dwell volume (V) 2270 plL 90 uL 440 uL
Isocratic step for 68 sec 15 sec 12 sec
generic conditions (F = 2.0 mL/min) (F = 0.36 mL/min) (F = 2.4 mL/min)
Exti / /
ra column volume 118ML 13#’- GOML
(VCXJ
Suitable coll
u:; e column 150 x 4.6 mm 50x 2.1 mm
imensions (volume ~ 1750 pL) (volume ~ 120 uL)

2/23/2016
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Altalanos elvek

Elvalasztas feltétele:

e Oldhatdsag a mozgoéfazisban
e Szerkezeti adllanddsag
* Detektor megszabta koncentracio

e SFC és UHPSFC
* Mozgofazis f6 6sszetevd: CO2, apolaris

e Segéd olddszerek: MeOH, EtOH,2-PrOH és
egyéb polaris oldoszerek

o All6fazis : poldris
o Altalanos elv, hogy az allo és mozgofazis
polaritasanak el kell térnie!

31
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Integration of supercritical fluid chromatography
drug discovery as a routine support tool
Part I. Fast chiral screening and purification

Craig White *

Analviical Technologies, Eli Lilly and Company Limited, Lilly Research Centre, Evl Wood My
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Review

Chiral drug analysis using mass spectrometric detec
practice in clinical and forensic toxicology

Andrea E. Schwaninger?®, Markus R. Meyer®, Hans H. Maurer®*

2 Department of Forensic Pharmacology and Toxicology, Institute of Forensic Medicine, University of Zurich, Zurich,
b pepartment of Experimental and Clinical Toxicology, Institute of Experimental and Clinical Pharmacology and Tox|
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Fig. 1. Compound 1 containing two chiral centres analysed isocratically by HPLC (A) using 85% Heptane, 15% Ethanol cach with 0.2% DEA on the chiral
AD-H [50mm x 4.6 mm column, flow rate | m/min; SFC (B) using a modifier of 15% MeOH containing 0.4% DEA on the AD 250 mm x 4.6 mm column,
flow rate Sml/min; SFC (C) using a modifier of 12% McOH containing 0.2% [PAm on the AD-H 100 mm x 4mm column, flow rate 5 ml/min. SFC outlet
pressure was scl to 100 bar and temperature was 35 °C. Detection by UY, 260 nm for HPLC and 220nm for SFC.
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Paraméter gaz szuperkritikus fluid | folyadek
diffazids
koefficiens 101 104+ 103 10
[cm?/sec]
slirliség [g/cm?] 103 03+0,8 1
viszkozitas [poise]| 10 104+ 103 102
Reynolds szam 10 - 102

~ —
o= =

f hLu

Ap =

kolonna aramlasi ellenallasa
mozgofazis viszkozitasa
kolonna hossza

toltet atlagos szemcseatmérdje

d2

P

2/23/2016
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Osszevetés:
viszkozitas:
e SFC Co, 104 -103cP
* NPLC n-hexan 3,3 x101cP
cP

All6fazis feliileti fizikai-kémiaja szerint:
-szilikagél és egyébb polaris adszorbens
-polarisan modositott szilikagélek, kiralisak
és

akiralisak

-hagyomanyos RP toltetek kis boritottsaggal
-emmebedd, shield toltetek

-"AQ” toltetek

2/23/2016
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High resolu

1.7 um o
SilicggQ Mm column
adient run time: 5 min
Flow|rate: 2.5 mL/min.
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.92 basic pharma

ceutical compounds

1. Amitriptyline 31. Lormetazepam Basic stren gt h -
2. Doxepine 32. Midazolam -
3. Duloxetine 33. Nitrazepam s = Low range (basic pKa < 5)
4. Imipramine 34. Oxazepam * Mi i
5. Maprotiline 35. Prazepam Middle range (5 < basic pKa < 8) 58 compounds =
6. Nortriptyline 36. Tempazepam High range (basic pKa > 8) 9
7. Trimipramine 37. Triazolam 6 64% %
52 ,
Antihistaminics Beta-blockers g :"so 15; lf s
- = ol @
8. Cetirizine 38, Acebutolol 2 13 Compoundg - 2o, o o 5?1:1 :’ ¢
9. Terfenadine 39, Atenolol % o, -
40. Bisoprolol 2 143/’ Wd a 25 e 24 . 53‘ 89 Asg
41 Carazolol - - e = s2e83 18 5% 80,
I E ™ 7 sees AL 53
Antipsychotics 42, Carvedilol 2 31 ER 19, 76% s76inh70'%s, 35 48
43, Metoprolol = % Te¥oaaz 8 A&
10. Chlorpromazine 44. Nadolol g 54 s
11. Chlorprothixen 45. Pindolol R
12. Clotiapine 46. Propranolol 0 o
13. Clozapine 47 Sotalol -
54, Tlpantine 21 compounds =
15. Fluphenazine
16. Levomepromazine CNS Stimulants -2 229%
17. Olanzapine -2 0 2 4 6 8 10
18. Pipamperone 48. Amphetamine pKa value
19. Quetiapine 49. Cocaine
20. Thioridazine 50. Dopamine Narcotics & derivatives
21. Zuclopenthixol 51. Ephedrine
52. Epinephrine 62. 6-Acetylmorphine 75. Naloxone 85. Amiodarone
53. Metamphetamine 63. Buprenorphine 76. Naltrexone 86. Baclofen
Benzodiazepines 54.  Methylphenidate 64. Codeine 77. Noscapine 87. Clonidine
65. Dextromethorphan 78. Oxycodone 88. Ketamine
22. Alprazolam 66. Dihydrocodeine 79. Papaverine 89. Mefloguine
23. Bromazepam Local anaesthetics 67. Ethylmorphine 80. Pethidine 90. Rifampicine
24. Brotizolam 68. Fentanyl 81. Pholcodine 91. Strychnine
25.  Clonazepam 55.  Butacaine 69. Heroine 82. Thebaine 92. Sulconazole
26. Clorazepate 56. Dibucaine 70, Hydrocodone
27. Diazepam 57. Lidocaine 71 Hydromorphone Others
28. Flunitrazepam 58. Mepivacaine 72, Methadone
29. Flurazepam 59. Prilocaine 73, Morphine 83. Atropine
30. Lorazepam 60. Procaine 74, Nalorphine 84, scopolamine

61. Tetracaine
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Low range (pKa
1.5-4.9)

Middle range

High range (pKa
7.9-9.1)

(pKa 6.3 - 6.7)

(S

s
L]

“

.l-p' ;S
%

Separation of basic drugsupeak:shape?

pam (1), Flunitrazepam (2), C 3),¢ @), (5), Triazolam (6)
0.20 0.20
2
1 |2 5 1
3 5
0.10 l 3 4 l[ 0.10 l 4 U
0.00 l l 0.00 l
e e e e T e e o e T R N A L e e L N A S
0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00
Ketamine (1), Cetirizine (1), (), (1v), Pap: ), (Vi)
0.10 . mooy 0.10 I+ 1V
om
% v
0.05 I vi 0.05 l vi
0.00 k 0.00 l A
B A o e e e  ABans aanas aens | T T T T T T T T T e T
0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00
Pethidine (a), Bupr (b), D phan (c), Codeine (d), (&), Morphine (f)

0.04

1.50
Minutes

2.00

2.00

3.00
Minutes

4.00

5.00

Kapillaris elektroforézises rendszer felépités(CE,CZE)

X

30kV

Pt
clektrod
Puffer
tartaly

Vv

Detektor
(T=allanda)

Mintatartd

Pufter
tartaly

Pt

slekirod
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Hidrodinamikus adagolas:
a.nyomas addsa a mintara
b.vdkuum alkalmazdsa a detektor oldalon

Az injektalt minta térfogata a Hagen-Poisuille egyenlet alapjan szamithato:

Q=(pe + po) V2 r Ct/L

ue = a részecske elektroforetikus mozgékonysaga
UEOF = az EOF mozgékonysaga

V = fesziiltség

r = kapillaris sugara

C = a részecske koncentracidja

t=idé

L = a kapillaris telies hossza
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Deutérium
® lampa
|

kvare /ﬁﬂE

uvegesao fal poliimid
védiréteg Detektor
(fotodioda)

UV-lathato fényelnyelés
¢ a diddasor spektralis
informacidkat nyujt

o MS illesztése még tovabbi, finomitott
megoldast igényel
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Elektroforetikus mozgékonysag

pH

loner@sség

hémérséklet

mozgékonysag = sebesség/egységnyi
térerGsség

C._) eff.A

Juc,a A =

i 6mnRk,

i

PKay PKy 12
pH

[ =
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pH<3, csak elektroforetikus vandorlas

Vizsgalando vegylletek: csak toltéssel
rendelkezbk

-kvaterner ammaonium sok
-szerves szulfonsavak
-aminok, melyek pKa<5
-szervetlen kationok

Elektroozmozis eredete

N T R R P P | PN PN V4
Sio S 8 s S & S S
O O o] o O o o &
2 ] @ (2] @ @ @ )
® ® @ ® B @ ® B
* Electromsmotic Flow - D
Anode Cathode
=] ® G @ 2] ® (5] @ Mobule Layer
® & & ® ® ® & & Fiedlwer
¢ o o 0 0 0 0 O
Sio 0§ 8§ S S 8 & S
L L L L RN R N R AN
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pH>3, elektroozmotikus aramlas

* Mozog a cs6ben, mind a pozitiv, mind a
* negativ toltésl szerves és szervetlen vegyiilet,
e asemlegesek is, csak egyforma sebességgel!

Capillary Zone Electrophoresis

injected sample plug (30-400nl)
| = =

Cie%h

| y
CZE One common thing:
GE} FOF (:)

a,? - - :__?_"{1 T 5‘:’ - . .

] g t>)| T = % g (:? : :mlcms1

= 5 oo i ac) & 1 ) 1 neulra
—d = i ¢ &8 - .

- '3 2 %’ s & 1 calions
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Capillary Zone Electrophoresis
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Modszer Az elvalasztas alapja

Kapillaris zonaelektroforézis Szabad részecskék
mozgékonysaga (CE, vagy CZE)

Elektrokinetikus kromatografia (EKC)

Micellaris elektrokinetikus kromatografia
Hidroféb/ionos kélcsdnhatasok
micellakkal(MEKC()

Kapillaris gélelektroforézis Méret és toltés

Kapillaris izoelektromos fokuszalas
Izoelektromos pont(CITH)

Kapillaris izotachoforézis Hatarfeliiletek
Mozgasa
Kapillaris elektrokromatografia (CEC)

Miben tud tobbet?

SEPARATICH OF ENZYMATIC
POLY({dA) DIGEST BY GEL-CZE
and HPL

gel - CZE

FRGM BASA bt J. Chromitos:, BIRIHOIGTI

2/23/2016

44



Miben tud tobbet?

------

Miben tud tobbet?

Separation of enantiomeric compounds

1. 5BE - ! - CD (nagativaly charged)

minrker o aip B

esmotic flow
i . saparation winlave
; \ =S d WL
5 K= =
toialy nompleved plavas

Irlocrion " harged adetiues ﬂ
et i o comgles formation Py
) il J o e

wpamation window
miarhor af alestre-
currratic Bom |
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