ELMELETI, SZAMOLASI FELADATOK

1. B vitamin komplex (keverék) meghatarozasa CZE és MEKC madszerrel

A mobdszer leirasa: A vizoldhato Bl (tiamin hidroklorid), B2 (riboflavin), B3
(niacinamid) és B6 (piridoxin hidroklorid) meghatarozhato CZE vagy MEKC
modszerekkel. A detektdlas 200 nm-en spektrofotometridsan elvégezhetd. Belsd
standardként o-etoxibenzamidot hasznaltunk.

Eljaras: A B vitamin komplex tablettat elporitottuk, majd 20.00 mL (20 mM natrium-
tetraboratot ¢és 100.0 mg/L o-ethoxybenzamidot is tartalmazd) 50%-0s metanolban
feloldottuk ¢és 5.00 mL-es részletét 0.45 pm-es fecskendOsziiron atnyomtuk
(oldhatatlan részeket eltavolitva). Kb. 4 nL-t injektaltunk az 50 pum bels6¢ atmérdji
kapillarisba. CZE-nél a kapillarist 20 mM 9-es pH-ju foszfat pufferrel toltottiik fel,
mely MEKC-nél 100 mM SDS-t (Na-dodecilszulfat) is tartalmaz. Az elvélasztdshoz
40 kV/m térerésséget hasznaltunk.

a, A metanol, mely toltésnélkiili komponensként EOF markerként szolgal, 4.69
percnél éri el a detektort. A mintaoldat CZE elemzése soran 3.41, 4.69, 6.31 ¢és 8.31
percnél kapunk csucsokat. A pK értékek ismeretében adja meg a 4 vitamin valoszinii
migracios sorrendjét.
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b, MEKC alkalmazasakor a migracios sorrend B3 (5.58 perc), B6, (6.59 perc), B2
(8.81 perc) és B1 vitamin (11.21 perc). Mire tud kovetkeztetni a B vitaminok SDS
micelldkban val6 “beoldddasaval” kapcsolatban?

C, A B1 vitamin kvantitativ elemzése soran 100.0 mg/L B1 vitamint és 100.0 mg/L o-
etoxibenzamidot (belsd standard) tartalmazd minatoldatra a B1 csucsteriilete 71%-a
volt a belsé standard csucsteriiletének. 0.125 g B vitamin komplex tabletta
elemzésekor a Bl vitamin csucsteriilete 1.82-szer nagyobb volt a belsd standard
teriileténél. Hany mg B1 vitamin volt a tablettaban?



2. Hidrodinamikus injektalaskor a 75 cm hosszl, 50 um bels6 atmérdju kapillarisra 2.5
kPa nyomaskiilonbséget alkalmaztunk 2 s-ig. Az elektrolit viszkozitasa 0.001 kg/m's
volt, mekkora térfogatii minta injektalodott be?

3. A benzil-alkohol gyakran hasznalatos EOF markerként. Abrazolja a tanyérszam
adatokat az alkalmazott térerdsség fiiggvényében, és értelmezze a kapott diagramot.

térerdsség (kV/m) tanyérszam
6.4 38 000

12.7 78 000

19 96 000

25.5 124 000
31.7 124 000

38 96 000

4. a, Egy bizonyos oldat elektroozmotikus mozgékonysaga pH=2-nél 1.310®° m*/V's
és pH=12-nél 8.1'10™® m*/V's. Mennyi ideig tart, amig egy toltésnélkiili komponens a
kapillaris injektalasi végétdl eléri az 52 cm-re levo detektort, ha 27 kV-ot alkalmazunk
a 62 cm hosszua kapillaris végekre pH=2-nél? Es pH=12-nél?

b, Egy anion elektroforetikus mozgékonysaga -1.610° m*/V's. Mennyi id alatt éri el
a detektort pH=2-nél és pH=12-nél?

5. a, Egy hossztkas, vékony molekuldnak nagyobb surlodasi egylitthatéja van, mint
egy rovid vastagabb molekuldnak. Vajon a fumaratnak vagy a maleinatnak nagyobb az
elektroforetikus mozgékonysaga?

fumarsav maleinsav

b, CZE elemzésnél a kapillaris anodos végénél injektalunk és a katodos véghez
kozelebb detektalunk. pH=8.5-nél mindkét komponens kétszeresen negativ toltésti. Az
EOF negativ elektrod irdnya és nagyobb, mint a komponensek elektroforetikus
sebessége, igy a két anion a negativ toltésti elektrédok felé vandorol. Az a,-ra adott
valasz alapjan varhatoan mi lesz a migracios sorrend;iik?

¢, pH=4.0-nél a komponensek toltése -1 koriili és az EOF gyenge. Ezért a CZE-t gy
hajtjuk végre, hogy a kapillaris katddos végén injektalunk, és az anddos véghez
kozelebb detektalunk. Mi lesz az eliicios sorrend?



6. A fesziiltség novelésének hatdsa (5.6 kV-rol 24 kV-ra) a felbontésra illusztralhato az
alabbi abraval:
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a, Mi az elméletileg vart aranya a két kisérletben kapott migracids idoknek

(tas wv/tse v)? Szamolja ki az elektroferogramokbol az elsé komponensre kapott
migracios 1d6 aranyt.

b, Mi az elméletileg vart aranya a két kisérletben kapott tanyérszamoknak

(N241v/Nssxkv)?
C, Mi az elméletileg vart aranya a két kisérletben kapott csucsszélességeknek

(W24 kv/Ws 6 kv)?
d, A fesziiltség novelésével miért csokken a cstcsszélesség és javul a felbontas?



7. Egy sarga ¢s egy kék festek keverékeét valasztottuk el CZE modszerrel (25 kV,
kapillaris hossz: 38 cm, effektiv hossza: 30 cm, detektalds a katddos végnél, puffer: 25
mM foszfat, pH 6). Az abszorpcids spektrumok alapjan dontse el, melyik komponens
éri el hamarabb a detektort. Az EOF frontja 0.751 percnél jon. Szamitsa ki a két
komponens latszolagos ¢és effektiv mozgékonysagait. Milyen toltéssel
rendelkezhetnek a komponensek?
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8. Precizitas vizsgélat:

Hivja be a DATA konyvtarban 1évé 10 db elektroferogramot: 011-0401.D — 011-
0410.D egymas ala! Az elektroferogramokon a temozolomid (TMZ) gyogyszer és
négy belsd standard elemzése lathato. Az 1. csucs: DMSO, 2. csucs: dimetilformamid,
3. cstics: TMZ, 4. cstcs: paracetamol, 5. csucs: benzilalkohol.

Integralja le mind a tiz elektroferogram esetében az 6t csucsot! Szamolja ki az 6t
komponensre a migracios idok és a jelteriiletek szordsat és az RSD%-ot Excelben!
Korrigalja a TMZ migrécios idoit és csucsteriileteit az 0sszes belsd standard migracios
1ddivel, jelteriileteivel (tyor= trmz/toeiss st» Akonr= ATmz/Aveiss st), €S szamolja ki
mindegyik esetben a szérasokat, RSD%-okat!

Ertékelje a kapott eredményeket! Javitott-e a belsd standardok hasznalata a TMZ
migracios idejének és jelteriiletének RSD%-an, melyik belsé standard bizonyul a
legjobbnak, mivel indokolja ezt?

9. Gyogyszervegyulet koncentraciojanak meghatarozasa szérumban standard
addicios modszerrel:

Hivja be a DATA konyvtarban 1évé 3 db elektroferogramot: Gadol 287, 288, 289
egymas ala! Az elsd elektroferogramon egy gyogyszeres kezelésben részesiilt beteg
szérum mintajanak elemzése lathat6. A szérumban a gyogyszer csucsa 7,4 percnél
talalhat6. Integralja le mindharom elektroferogramon ezt a csucsot! A 2.
elektroferogram egy olyan minta elemzése, ahol 30 pl szérumhoz 0,25 pl 20 mM

7

szérumhoz 0,5 pl 20 mM gyogyszer vegyiiletet adtunk.




Szamolja ki a 2. és 3. elektroferogram esetében a hozzaadott gyogyszer
koncentracioit! Abrazolja a standard addicios kalibralé egyenest, és ez alapjan

crer

10. Erzékenység, LOD, LOQ meghatarozasa:

Hivja be a DATA konyvtarban 1évé 5 db elektroferogramot: cal01-05 egymas ala!
Integralja le a 20,5 percnél 1évd csticsot! A komponens koncentracioi: 1,7 mg/l, 3,5
mg/l, 7,1 mg/l, 14,2 mg/l, 28,4 mg/1.

Készitse el a kalibraciés egyenest, adja meg az egyenes egyenletét, R értékét!
Szamolja ki az érzékenységet, kimutatasi hatart és meghatarozasi hatart!

Szamitashoz sziikséges adatok: 10-szer injektalva a vakoldatot (puffer) a kapott jelek
nagysagai: 0.1535, 0.1611, 0.1399, 0.1212, 0.1892, 0.1794, 0.1025, 0.1269, 0.1218,
0.1244.

11.

Az elektroferogramokon a cefuroxim axetil elemzése lathatdo két kiilonbozo
elektroforetikus technikaval.

,»A” elektroferogram: kapilldris zonaelektroforézis (CZE)

,B” elektroferogram: micellaris elektrokinetikus kromatografia (MEKC)

A cefuroxim axetilnek harom kiralitascentruma van (C6, C7, C3’), a két diasztereomer

crer

crer

konfiguracidjaban pedig megegyeznek. FErtelmezd és magyarazd a  két
elektroferogramot!
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12.

A harom elektroferogramon a cefalexin kiilonb6z6 pH-kon késziilt kapillaris
zonaelektroforetikus elemzése lathato. A felsé elektroferogramon a pH=S8,7, a
kézépson pH=5,4, az alson pH=3,7. A toltés nélkiili marker, a benzil alkohol 8,7-es és
5,4-es pH-n az elsd cslcs, mig pH 3,7-nél a masodik cstics. Szdmold ki a cefalexin
effektiv elektroforetikus mozgékonysagi adatait a megadott képlet és adatok
segitségével! Figyelj a mértékegység helyes megadasara is! Milyen toltést a cefalexin
a harom kiilonb6zé pH-n, és minek koszonhetd ez? Ertelmezd cefalexin kiilonbozd
pH-kon mutatott elektroforetikus tulajdonsagat (toltését) a szerkezeti képlet és a
kiszamolt mozgékonysag segitségével! Miért keriil kozel egymashoz a benzil alkohol
¢s a cefalexin cstcsa 5,4-es pH-n?
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13.
Mikrocsip elektroforézissel zold ételfestéket valasztottunk szét, ami egy sarga (S,

E102, tartrazin) és egy kék (K, E133, Brillant Blue FCF) komponensbdl tevédik dssze.
Azt vizsgéltuk, hogy milyen hatassal van az elvalasztdsra, ha kiilonbozd
feliiletmodositokkal kezeljilk a hidrofob, toltésnéliili (PDMS) mikrocsip falat az
elektroforézis eldtt. A kisérletekhez hasznalt feliilletmodositok: natrium-dodecil-szulfat
(anionos), cetil-trimetil-ammonium-bromid (kationos) és metil-celluléz (neutralis).
Rendelje egymashoz a detergenseket, a komponensek és az EOF elektroforetikus
mozgékonysagat bemutatd sematikus dbrakat, valamint a kapott elektroferogramokat!

Vilaszat roviden indokolja is meg!
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14.

Hat kefalosporin antibiotikum (anionos komponensek) elektroforetikus elvalasztasat
végeztiikk el kiillonbozd koriilmények kozott. Rendelje a kérdéses paramétereket az
egyes elektroferogramokhoz! Valaszat indokolja is!
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a: fesziiltség hatasa az elvalasztasokra: +15 kV; 2,5 kV; 25 kV
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b: a puffer koncentraciojanak hatasa az elvalasztasra: 100 mM foszfat, 50 mM foszfat
Kortlmények: foszfat, pH 7, Leff=22cm, +15kV, 50 mbar*2s



