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ETKEN MADDELERIN ANALIZI

HPLC ile yiksek hassasiyette kantitatif analiz, konvansiyonel yontemlerle yapilan iz
seviyede safsizlik ve etken madde analizlerine farkli bakis acilari getiriyor.

onvansiyonel analitik yontemler, iz

seviyedeki analizlerin gerceklestiril-

mesi acisindan yetersiz kaliyor. Bu-
nun nedeni, daha distik analit konsantrasyon-
larina yonelik egilimlerin giin gectikge artmasi
olarak gértluyor. Ornegin, tirtn safsizliklar:
(impiiriteler) yalnizca tirtin kalitesini olum-
suz etkilemekle kalmiyor ayni zamanda {iriin
giivenliginde de sorunlara neden oluyor ve
safsizliklardan kaynakli sorunlarin tespit edil-
digi vaka sayis1 giderek artiyor. Bu durum, son
derece diisiik seviyedeki safsizliklarin kantita-
tif analizinin 6dnemli oldugu ilac sektorii gibi
alanlarda safsizlik kontroltiniin siki bir sekilde
yapilmasi zorunlulugunu da beraberinde ge-
tiriyor. Ote yandan, analitin etken maddenin
kendisi oldugu durumlarda ise konsantrasyon-
lar dakika seviyesine indikce kantitatif bir me-
tot olusturulmasi zorlagiyor.

Bu durumu ¢ézecek yaklagimlarin baginda
numune hacminin ve dolayisiyla da hassasi-
yetin artirilmasi gibi 6nlemler geliyor. Ancak
yaklagimin, ana maddenin ¢oziintrliginin
de olumsuz etkilenmesi veya analitin numu-
ne matrisinde bulunan ¢ok sayida engelleyici
madde arasindan yeterince iyi ayrilmamasi gibi
sonuglar1 da s6z konusu olabiliyor (Sekil1). Bu
olumsuz etkilerin giderilmesi ise ekstraksiyon
ve konsantrasyon gibi onisleme prosediirleri-

Sekil 1. impiirite Piki Ornegi

nin kullanimint gerektiriyor ancak karmasik
on isleme prosedirleri kullanicilar agisindan
zaman alict oldugu gibi laboratuvar verimlili-
gini de olumsuz etkiliyor. Bu nedenle, iz sevi-
yedeki analitlerin kantitasyonu igin iki farkh
gereksimin karsilanmasi  gerekiyor:  Olctim
hassasiyetinin artirilmast ve islemlerin hizlan-
dirtlmasi. Bunu basarmanin en kolay yolu ise
fraksiyon toplama (fraksinasyon) ve analitlerin
konsantrasyonu asamalarindan nihai kantitas-
yon asamasina dek tiim stirecin otomasyonunu
saglamak.

1z seviyedeki maddelerin
kantitasyonunun otomasyonu
Konvansiyonel HPLC veya UHPLC (ultra
yiiksek performansli HPLC) cihazlarinin tek-
nik ozellikleri, fraksinasyon, konsantrasyon
ve kantitasyon seklindeki ti¢ adimli asamala-
rin otomasyonunu mumkiin kilacak

sekilde genisletilebilir olsaydi, sonug
daha diisiik maliyetler ve cihazlarin
calistirilmast ve bakimi icin gecen
strenin daha verimli kullanilabilme-
si olurdu. Co-sense impiirite sistemi

bu fikirden yola ¢ikilarak gelistiril-

min mistir.

Safsizliklar igin
co-sense sistemi
Kolon gegis teknolojisi ve iki boyutlu ayrim tekno-

lojisini birlestiren Co-sense impdirite sistemi, pro-
ses otomasyonunun fraksinasyon, konsantrasyon
ve kantitasyon asamalariyla tamamlanmasini 6n-
gortiyor. Sistemin kurulmast icin konvansiyonel
veya UHPLC sistemlerinden hangisi secilirse secil-
sin, iz seviyedeki maddelerin yiiksek hassasiyette
kantitasyonu ve otomasyon stireci hedeflerinin
her ikisi de gerceklestirilebiliyor. Asagida calisma
prensibi ve bu sistemle gerceklestirilen baz1 uygu-
lama 6rneklerine yer veriliyor:

Sistem akis hatti

Sekil 2 co-sense imptirite sisteminin akig diyagra-
mudir. Sistem agagidaki ti¢ akis hattindan meydana
geliyor:

1. Fraksiyonasyon akis hatt1 (kirmizi renkli)

2. Konsantrasyon akis hatti (mavi renkli)

3. Kantitasyon akis hatt1 (yesil renkli)

Co-sense impiirite sistemi
uygulama ornekleri

Sekil 3 ve 4 cosense impdirite sistemi ile gergek-
lestirilen iz seviyedeki analiz uygulamalarindan
ornekler iceriyor. Sekil 3 pseudo-impiirite, kafein
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Co-sense impiirite sistemi

. 7Y ' Detecior HPLC ve UHPLC ile daha kolay kul-
56&\9”[ deivery pumpsdl — -_D_‘ lanim olanag saglamasi acisindan, Co- Sekil 5. Shimadzu co-sense
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D bir GUI (grafik arayiizii) kullanilarak

tasarlanmugtir. Sekil 6'de gortilecegi gibi,

yalnizca gerekli ayarlarin tek pencerede ..
Sekil 2. Co-sense implirite sisteminin akis hatti diyagrami toplanmast degil sistemin asamalarimin e s

da kolay izlenebilir olmasi agisindan da 1

sistemin asamalar1 grafik olarak sunulu- "ﬁg
(% 0.0008'lik safsizhiga esit) spike edilmis bir ilag yor. Bu 6zellik sayesinde kullanicilar eser miktardaki maddelerin g =
tirtintind (cefazolin 0.5 mg/mL) gdsteriyor. Burada analizlerini de kolaylikla yapryor. : g o |
tigtinct adimda analizin hizlandirlmast icin yiik- g Eﬁ :
sek hizli bir analitik kolon kullanilmstir. Ote yan- Co-sense impiirite sisteminin kiitle ; =
dan, Sekil 4 bir baska ilac tiriinti olan 10 mg/mLlik spektrometre sistemi ile birlikte kullanimi = _ ‘

ritodrine enjeksiyon cozeltisinin pseudo-impiirite Co-sense impdrite sistemi iz seviyedeki maddelerin analizi i¢cin
metil paraben (% 0.00001'lik safstzliga esit) spike ayrica kiitle spektrometre ile birlikte de kullaniliyor. Ultra yiik-
sek performansh LC ¢ok daha hizli analize olanak tanimak ama-

cryla MS dedektdriin 6ntinde front-end olarak kullaniliyor.

Sekil 6. Co-sense implrite sistemi
islem penceresi

edilmis halini gdsteriyor. Her iki analizde de farkl:
ayrim karakteristiklerine sahip iki farkli mobil faz
kompozisyonunda her iki ayrim modunda da (step

1 ve step 3) ytiiksek ayrim saglanabilmistir. Kaynak:
Yapilan calismalar, konvansiyonel yontemler- Shimadzu'nun Temmuz 2012 tarihli ve C190-E144 No'lu
le miktar tayini sorunlu olan, iz seviyedeki madde- Teknik Raporu
lerin analizinin bu yontemle miimkiin oldugunu
gdsteriyor. Ayrintili bilgi almak i¢in: www.antteknik.com
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