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mért 
értékek 
átlaga

Véletlen hiba, szisztematikus hiba

valódi 
érték

Szisztematikus hiba

Szisztematikus hiba: nehezen felderíthető, nagy eltérést is okozhat

Véletlen hiba: több párhuzamos mérés esetén hatása csökkenthető lenne

A hibák minimalizálása mellett cél a robosztus módszerek használata is.



Nem illékony célkomponensek
(Fp. 150 °C és 520 °C között)

Alifás/aliciklusos szénhidrogének (C10-C40) 
Poliaromás szénhidrogének

Poliklórozott bifenilek
Nem illékony klórbenzolok

Ftalátok
Klórfenolok

Gyógyszermaradványok
Növényvédőszerek

Szerves oldószerrel végzett extrakció
Szilárd fázisú extrakció

Direkt injektálás

Szerves analitikai módszerek csoportosítása

Illékony célkomponensek
(Fp. -10 °C és  220 °C között)

Alifás/aliciklusos szénhidrogének (C5-C12)
Klórozott alifás szénhidrogének

Illékony klórbenzolok
Monoaromás szénhidrogének
Vízoldható szerves oldószerek

Statikus gőztéranalízis
Kihajtás csapdázás

Dinamikus gőztéranalízis
Szilárd fázisú mikroextrakció



Laboroktól független hibaforrások

Mi a minta része?

Vizeknél: Felúszó? Lebegőanyag? Ülepedőanyag?

Talajoknál: Friss növényi maradvány? Elkülönülő vizes fázis? Kavicsok?

Nehezen értelmezhető mérési paraméterek

6/2009: „Összes alifás szénhidrogén (TPH) C5-C40”

TPH: összes ásványolaj eredetű szénhidrogén
alifás+aliciklusos+monoaromás+policiklusos aromás

Nem szabványosított mérési módszerek

Alifás/aliciklusos szénhidrogének (C5-C12) vízből  „VPH”



Laboroktól részben függő hibaforrások

Vízminta illékony vizsgálatokra Vízminta nem illékony vizsgálatokra



Statikus gőztéranalízis

gőztéranalizátor
(hő + rázatás)

Robosztus
Könnyen üzemeltethető
Kezelhető mértékű keresztszennyezés
Munkatartomány: 0,1-1000 µg/dm3



Purge gas Trap

GC

Kihajtás csapdázás

Kisebb véletlen hiba
Munkatartomány: 0,01-100 µg/dm3

Nagy térfogatú csapda miatt széles csúcsok
Üzembiztonság hiánya
Jelentős keresztszennyezés

AQUATek 100 + Lumin



1. Bemérés
2. Extrakció
3. Vízmentesítés
4. Koncentrálás
5. Tisztítás
6. Koncentrálás
7. Fiolázás

Nem illékony előkészítés lépései

Alifás/aliciklusos szénhidrogének (C10-C40) – n-C9
Poliaromás szénhidrogének – izotópjelzett st.
Poliklórozott bifenilek – izotópjelzett st.
Nem illékony klórbenzolok – izotópjelzett st.
Ftalátok – izotópjelzett st.
Fenolok – izotópjelzett st.
Klórfenolok – brómózott, fluorozott st.
Gyógyszermaradványok – izotópjelzett st.
Növényvédőszerek – izotópjelzett st.

mért 
értékek 
átlaga

valódi 
érték



Szerves oldószeres extrakció

Robosztus
Egyszerű
Gyors (sok minta párhuzamos kezelése)

40-60 cm3 szerves oldószer fogyasztás 
Erősen poláris célkomponenseknél, vagy 
zavaró mátrixnál veszteség
HPLC módszerekhez nehezen illeszthető

Alifás/aliciklusos szénhidrogének (C10-C40) – n-C9
Gyógyszermaradványok – izotópjelzett st.
Növényvédőszerek – izotópjelzett st.



Szilárd fázisú extrakció

mért 
értékek 
átlaga

valódi 
érték



Gyógyszermaradványok meghatározása

Minta
szűrés

Dúsítás, tisztítás

Oldószercsere

LC-MS/MS 
mérés

Kiértékelés

© László JózsefKomponensek száma ~ 100
QL=0,001 µg/dm3



LC-MS/MS berendezés
(Agilent 1200 + 6460 QQQ)Eluens

ammónium-formiát
vízben; - metanolban
(5mM)

Kolonna (2x)
YMC-Triart C18
3 µm, 100 x 2.0 mm
45 °C

Segéd pumpa
Oszlopok visszamosásához, rövidebb futásidő

Mintaadagoló 1
900 µl,
direkt mintaadagolás

Mintaadagoló 2
10 µl; 
„hagyományos” mérés

Biner pumpa
nagynyomású keverés
gradiens elválasztás
5% � 100% metanol, 20 perc alatt
250 µl/perc

Tömegspektrométer
Hármas kvadrupól
ESI poz./neg. Ionizáció
Nitrogén 20 l/perc
Dinamikus MRM

Direkt injektálás (növényvédőszerek) I.

© László József



Direkt injektálás (növényvédőszerek) II.

© László JózsefKomponensek száma ~ 450
QL=0,01 µg/dm3

SPE + 900 µl injektálás: 0,0002 µg/dm3



Köszönöm kollégáimnak az értékes gondolatokat, 

Önöknek a figyelmet!


