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A QQQ analiz§tor fel®p²t®se

Quad Mass Filter (Q3)Quad Mass Filter (Q1)

Collision Cell

Forr§s:Introducing the Agilent G6410AA Triple Quadrupole

Mass Spectrometer (M. Zumwalt; Agilent Technologies)



QQQ ¿zemm·dok

ÅScan

ÅSIM

ÅProduct ion scan (SIM-scan)

ÅPrecursor ion scan (scan-SIM)

ÅMRM (SIM-SIM)

ÅNeutral loss (scan-scan)

ÅNeutral gain (scan-scan)

Egyszeres kvadrup·l is tudja



Gy·gyszerellenŖrz®si feladatok a 

hat·s§gi laborat·riumban

ÅTºrzskºnyvezett gy·gyszerek azonos²t§si, 
tisztas§gi ®s tartalmi vizsg§lata (tºrzskºnyv 
szerint, tºbbnyire HPLC)

ÅMagisztr§lis k®sz²tm®nyek vizsg§lata (tºbbnyire 
h§zi m·dszer: klasszikus analitika, UV-
spektroszk·pia stb.)

ÅHamis²t§s vagy illeg§lis forgalmaz§s gyan¼j§val 
bek¿ldºtt term®kek azonos²t§sa (®s egy®b 
vizsg§latai) ïszakv®lem®ny



A hamis²t§ssal kapcsolatos 

laborat·riumi vizsg§latok c®lja

ÅA term®k hat·anyag§nak/hat·anyagainak 

azonos²t§sa (a HPLC-MS/MS ehhez 

n®lk¿lºzhetetlen)

ÅHa a hamis²tv§ny eredetije rendelkez®sre 

§ll: ºsszet®tel, csomagol§s, k¿llem 

ºsszehasonl²t§sa

ÅTisztas§g, tartalom (hamis²tv§nyokn§l)



Az azonos²t§s probl®m§i

ÅHat·s§gi szakv®lem®ny Ÿ szigor¼ 

minŖs®gbiztos²t§s (azonoss§gi 

krit®riumok)

ÅGyakran nincs haszn§lhat· inform§ci· a 

mint§r·l

ÅNem mindig szerezhetŖ be 

referenciaanyag



Gyakorlati p®ld§k



1. p®lda

ÅMinta: k¿lºnf®le szteroidokat tartalmaz· olajos 

injekci· (1,0 ml; 250 mg ampull§nk®nt)

ÅFelt¿ntetett sz§rmaz§si orsz§g: Pakiszt§n

ÅFelt¿ntetett gy§rt·: Organon

ÅFelt¿ntetett hat·anyagok:
ïTesztoszteron-propion§t (Ph. Eur.)

ïTesztoszteron-fenilpropion§t (BP)

ïTesztoszteron-izokapro§t (Ph. Eur.)

ïTesztoszteron-dekano§t (Ph. Eur.)
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1. p®lda

ÅMintaelŖk®sz²t®s: 100 Õl minta Ÿ 5,0 ml-re (CH2Cl2), 
majd 20 Õl Ÿ 1,0 ml-re (MeOH) 

ÅOszlop: Zorbax Eclipse XDB C-18 3,5 Õm; 75Ĭ4,6 mm

ÅEluensek: metanol-v²z 5:95 v/v (A); metanol (B)

ÅĆraml§si sebess®g: 700 Õl/perc

ÅGradiens program:
ïB: 85Ÿ100% (0-6 perc);

ïB: 100% (6-9,5 perc)

ÅVak: CH2Cl2 + MeOH (1:50 v/v)

ÅInjekt§lt t®rfogat: 1 Õl 



1. p®lda

ÅIonforr§s: MMI

ÅIoniz§ci·s ¿zemm·d: APCI (pozit²v)

ÅKapill§ris fesz¿lts®g: 2500 V

ÅKorona§ram: 4 ÕA

ÅPorlaszt§s: 60 psi

ÅG§zsebess®g: 5 l/perc

ÅG§zhŖm®rs®klet: 325 C

ÅVaporizer hŖm®rs®klet: 200 C

ÅFragmentor: 135 V







2. p®lda

ÅK®tf®le por (v§mhat·s§gi minta)

Å1. sz§m¼: ĂMinoxidilò felirat

Å2. sz§m¼: Ă5-aminosulphonyl-2-methoxy 

benzoic acidò

ÅEgy®b inform§ci·k:

ïĂMinoxidilò-hez tartoz· sz§ml§n: Ăspironolactoneò

ï2. minta: ĂTe, ennek speed-szaga van!ò



Minoxidil

(k§lium-csatorna serkentŖ ®rt§g²t·;

lok§lisan hajnºvesztŖ hat§s¼)

M = 209

Spironolakton

(Ăk§lium-sp·rol·ò diuretikum,

lok§lisan hajnºvesztŖ hat§s¼)

M = 416
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Amfetamin-sz§rmaz®kok, amelyek a m®r®s

idŖpontj§ban m®g nem voltak k§b²t·szerlist§n!
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2. p®lda

DE NINCS

REFERENCIAANYAG!!



2. p®lda

Az eredm®ny megerŖs²t®se:

ÅKlasszikus analitikai vizsg§latok (pl. arom§s 
csoport, kloridion, fenolos OH, arom§s amin 
kimutat§sa, stb.)

ÅUV-VIS spektrum felv®tele

ÅFT-IR spektrum felv®tele: ºsszehasonl²t§s a 3-F-
amfetamin, illetve a 4-F-amfetamin szakirodalmi 
forr§sban tal§lt spektrum§val*

ÅLC-MS-TOF m®r®s (pontos tºmeg)

* Rºsner et al., Forensic Science International, 2005

Vol. 148, pp. 143-156



3. p®lda

ÅĂFull Contactò tabletta

ÅInternetes honlap szerint: 100%-ban 

term®szetes eredetŤ potencianºvelŖ

Ha teh§t a term®k tartalmaz mesters®gesen 

hozz§adott anyagot, az val·sz²nŤleg 

valamilyen potencianºvelŖ gy·gyszer 

hat·anyaga vagy annak sz§rmaz®ka.



3. p®lda

MintaelŖk®sz²t®s:

Å1 tabletta + 25 ml ACN-v²z-hangyasav 

(50:50:0,1 v/v)

Å1 tabletta + 25 ml MeOH

Å15 perc r§z·g®p, 5 perc ultrahang, centrifuga

Å20-szoros h²g²t§s az old·szerrel



3. p®lda

ÅDirekt injekt§l§s: ESI+APCI, pozit²v ®s negat²v 

¿zemm·d, mindk®t kivonatra

ÅGradiens futtat§s (ESI):

ÅZorbax Eclipse XDB C18 3,5 Õm; 75 4,6 mm

ÅA-eluens: ACN-v²z-hangyasav (5:95:0,1 v/v)

ÅB-eluens: ACN-v²z-hangyasav (95:5:0,1 v/v)

Å600 Õl/perc

ÅB%: 0-3 perc: 5; 3-15 p.: 5Ÿ80; 15-18 p.: 80




