Valaszaim Dr. Ilisz Istvan egyetemi tanar opponensi véleményében megfogalmazott kérdéseire

Mindenek el6tt szeretném megkdszonni Dr. Ilisz Istvan atfogd €s alapos biralatat. A biraloi kérdéseket
felkoveér kiemeléssel, a valaszaimat normal fontokkal jel616m.

1. Hogyan szamolhato az eluens osszetételének retenciora kifejtett hatasat leir6 dimenzio
mentes érzékenységi paraméter?

Egy komponens retencios tényezdje (k) €s a retencios €rzékenységi paraméter (S) kozotti kapesolat az
alabbi egyenlettel irhato le:

k=koexp(—S ¢)

ahol ¢ az erdsebb eluens térfogattortje, ky a komponens retencios tényezdje ¢ = 0-ra. Az egyenlet
alapjan -S az Ink vs. ¢ egyenes meredeksége.

Izokratikus elucio esetén az S és a ky meghatarozhat6, ha kiilonb6z6 eluens dsszetételekre abrazoljuk az
Ink-t ¢ fiiggvényében, amelyre egyenest illesztve, a tengelymetszet Ink,-t, a meredekség -S-¢ fogja
megadni.

Gradiens elucid esetén valamilyen gradiens paraméter (pl #5) valtoztatasaval, az igy felvett pontokra
illeszteve a gradiens retencios egyenletet, S és &y kinyerhetd. A gradiens retencios egyenlet:
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ahol #) a holtidd, S pedig a modosité koncentracio valtozasanak mértéke a gradiens elucid soran.

2. Frontalis analizisnél hogyan tortént a mennyiségi kalibracio?

A frontalis analizis attorési gorbéinek platdja megadja az egyes koncentracid értékekhez tartozéd
abszorbancia értékeket. Az igy kapott abszrobacnia-koncentracié adatokra masodfoktl polinomot
illesztettem, melynek segitségével kozvetlentil 4t tudtam valtani a detektorjelet koncentraciova.

3. Hogyan hatarozta meg az adszorpcios energia eloszlas (3.15. abra) adatait?

Az adszorpcids energia, €, és az adszorpcios egyensulyi konstans, b, kapcsolata az alabbi egyenlettel
fejezhetd ki:

bs(e)=bg,exp(e/RT)
ahol by egy pre-exponencialis tényezd, melynek értéke azonosnak feltételezett barmely tipusu

adszorpcids hely esetére. Lokalis BET izoterma esetén az izoterma (g(c)) €s az adszorpcids energia
eloszlasanak (f(€)) kapcsolata az alabbi egyenlettel irhato le:



bs(€)c
1—b,c)(1—b,c+by(€)c)

de

q(C)=If(€)(

ahol b, az adszorbealt molekularétegek kozotti kdlesonhatas egyensulyi konstansa, és ¢ a komponens
egyensulyi koncentracidja a mozgdfazisban.

Egy lokalis izotermat feltételezve, az adszorpcids energiaeloszlds, meghatarozhaté mért izoterma
adatokbol az un. varhaté érték-maximalizalds algoritmus segitségével. A modszer részletesebb leirasa
¢és validaléasa az alabbi publikacioban érhetd el:

K. Horvath, et al., Multilayer adsorption in liquid chromatography — The surface heterogeneity below
an adsorbed multilayer, J. Chromatogr. A (2017), http://dx.doi.org/10.1016/j.chroma.2017.05.020

4. Napjainkban a folyadékkromatografias vizsgalatokban elterjedten alkalmazzak a
tomormagvu tolteteket. Az UHPLC fejlodését és elterjedését figyelembe véve, hogyan latja ezen
toltetek jovojét? Milyen teriileteken lat tovabbi alkalmazasi lehetoségeket?

Az analitikai kihivasok lekiizdése érdekében sok esetben sziikséges az oszlophossz csokkentése, illetve
a mozgofazis aramlasi sebességének novelése, azonban ez utdbbi a teljesen pordzus szilikagél
szemcsékkel toltott oszlop ellennyomasanak ndvekedésével jar egyiitt. Ennek a problémanak egyik
lehetséges megoldasa a héjszerkezetli toltetek alkalmazasa, amelyek a teljesen pordzus szilikagél
tolteteknél kisebb ellennyomast okoznak, ugyanis ilyenkor ugyanazon kromatografids teljesitmény
elérésé¢hez nagyobb atmérdjli szemcesék is elegenddek.

A kis tanyérszdmok tartomanyaban (N<20000) a héjszerkezetli toltet adja a leggyorsabb
elvalasztasokat, 6sszevetve a porozus UHPLC, illetve monolit toltetekkel.

A héjszerkezetli toltetek makromolekuldk esetén teljesitenek jobban. Mara megjelentek a 160, 200,
300, 400 ¢és 450 A koriili porusatmérdvel rendelkezd fazisok, amelyek jo hatékonysaggal alkalmazhatok
fehérje elvalasztasokra. A fehérjék elvalasztdsa nyomdsérzékeny, itt kiilonds jelentdséggel bir az az
elény, hogy nagy szemcsét hasznalunk vékony porozus réteggel. Ilyenkor a nagy pérusméret miatt az
anyagatadas gyors, a nagy szemcseméret miatt pedig a nyomasesés kicsi.

A fentebb emlitett alkalmazdsok mellett a tdmormagva toltetek preparativ elvalasztasok teriiletén
torténd nagyobb mértékii alkalmazasa minden bizonnyal a tovéabbi fejlesztések egy lehetséges teriilete.

5. A dolgozatban felveti az iireges szemcsék toltetként torténo alkalmazasi lehetoségét.
Milyen elényokkel jarhat egy ilyen kromatografias toltet alkalmazasa?

Ureges szemcséknek elsésorban a teljesen porézus szemcsékkel szemben lehet elénye a gyors
anyagatadas. Ugyanakkor a tomoérmagvu allofazisok mindezt hatékonyabban biztositjak. Ezt nem
publikalt szdmitasaim is alatdmasztjak. Mindemellett a dolgozatban fontosnak tartottam megemliteni,
hogy a fejlesztett modell képes szinte barmilyen tobbrétegli allofazis struktira tervezésére,
hatékonysaganak becslésére, fliggetleniil attdl, hogy azok a jelenlegi technoldgiai szinten realisan
megvalosithatok, vagy sem.


http://dx.doi.org/10.1016/j.chroma.2017.05.020

6. A kromatografias elvalasztas hatékonysaganak novelésére tobb lehetoség is adodik. Ezek
egyike az oszlopok Kkapcsolasa, illetve kevert toltetek Kkialakitasa. Ilyen rendszerek
kromatografias tulajdonsagainak vizsgalatara alkalmassa teheto-e az értekezésben leirt modell?
(Példaul ugyanolyan szelektorral rendelkezé, de kiilonb6z6é szemcseméretii rendszer, vagy
ugyanolyan szemcseméretii, de eltéro feliileti boritottsagu, vagy eltérd szelektorral rendelkezo
rendszerek, sth.)

A dolgozatban bemutatott megkozelités nagy elonye, hogy nagyon sokféle allofazis struktura és
allofazis kémia variacid esetén is adhat egy megfeleld becslést, hogy adott allofazis alkalmazéasa
eldny0s lehet-e bizonyos elvalasztasok esetén vagy sem. Fontos azonban megjegyezni, hogy igy csak a
az allofazis hatékonysagat és szelektivitasat tudjuk becsiilni, azonban a konkrét analitikai oszlop
teljesitményéhez nagyban hozzajarul az oszloptoltés mindsége is. Ez jol latszik a héjszerkezetii
allofazisok esetén, ahol pusztan az allofazis szerkezetének nem kellene nagyobb hatékonysagot
biztositani kis molekuldk elvalasztasara, mégis a jo tolthetdségnek és ezen keresztiil az eldnyos
orvénydiffuzios hatasoknak koszonhetéen nagyobb ezeknek az allofazisoknak a hatékonysaga kis
molekulak elvélasztasa esetén is.

Veszprém, 2023.08.25.
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