Szerves Spektroszkdpia Gyakorlatleiras
(Targykod: kv2n4o12)

TOMEGSPEKTROMETRIA

Gyakorlatvezet6: Schlosser Gitta

Helyszin: Edtvds Lorand Tudomanyegyetem, Szerves Kémiai Tanszék, 345. laboratorium

Ez a jegyzet kivonatosan tartalmazza a gyakorlaton elvégzendd feladatok leirasat. A
gyakorlat teljesitésének feltétele a tdmegspektrometria elméletének, valamint a kiadott
jegyzetnek az ismerete. A felkészlléshez ajanlom a Szerves Kémiai Praktikum
Tdémegspektrometria fejezetét (194-202. oldal, Szerkeszték: Orosz Gydrgy - Szabd Dénes,
ELTE Eo6tvés Kiado, 2012).

Szemelvények a gyakorlat targykorébol:

1. A gyakorlat soran hasznalt tbmegspektrométer miikédésének megismerése

A gyakorlaton a méréseket egy elektrospray ionforrassal felszerelt, ioncsapda tipusu
tdbmegspekirométeren  végezzilk (Bruker Esquire 3000+). A mintabevitel
fecskenddépumpa segitségével torténik. A gyakorlat soran a hallgatdk megismerhetik
a tbmegspektrométer fébb részeit, mikoédési elvét, a kiegészité berendezéseket
valamint a vezérlé program mikddését.

2. Tipikus hattérionok ellenGrzése az elektrospray ionizacio esetén

Az elektrospray ionizacié soran vizes oldatot hasznalunk a minta ionizaciéjahoz. Az
ESI témegspektrometrids vizsgalatokhoz alkalmazott oldészerek leggyakoribb
Osszetevdi: desztillalt viz, acetonitril, metanol, ecetsav vagy hangyasav. Az
elektrospray ionizacié soran az ionok pozitiv modban tipikusan protonalédas vagy
adduktképzédés (Na*, K¥), mig negativ médban deprotonalédas Gtjan jénnek létre.

Egy elektrospray ionizacios tOmegspekirum tiszta olddszer esetén is tartalmaz
jellegzetes ionokat, elsésorban az alacsony témegtartomanyban. A kémiai zaj”
forrdsa igen sokrétl: az oldészer molekulai protondlédassal vagy fémionokkal
ionizalodhatnak, egymassal klasztereket hozhatnak létre; a mianyagbdl készilt
laboreszk6z6k az  alkalmazott  oldészerben  kioldbdé6  komponenseikkel
mikroszennyezést okoznak; korabban analizalt mintédk jol ionizalédé komponensei
esetenként nehezen tavolithatok el a mintabeviteli rendszerbdl és sokaig jelet
adhatnak a spektrumban (,keresztszennyezés”).
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Feladat:

Oldoszer készitése és a hattérionok ellenérzése (spektrum felvétele) kdzvetlenil az
old6szerbdl, valamint mianyag eppendorf csébe térténd pipettazas utan. A
legtipikusabb ionok asszignécidja.

3. Egyszerii szerves vegyliletek és biomolekulak molekulatémegének meghatarozasa

A gyakorlat soran valtozatos szerkezetl polaris szerves vegylleteket és peptideket
analizélunk. A mérések soran a kovetkezé kérdéskorbket targyaljuk: az optimalis
mérési korilmények beallitasa; a vegylletek ionizalhatésdga pozitiv és negativ
modban; a keletkezd ionok tipusa és toltésallapota.

Feladat:

Oldat készitése a vizsgalandd mintédkbdl a gyakorlatvezetd instrukcidja szerint.
Spektrum felvétele pozitiv és/vagy negativ ionizaciés modban, a spektrumok
értékelése.

Szabadon valaszthato feladat:
Hozott minta komponenseinek meghatarozasa a gyakorlatvezetével valé egyeztetés
utan (pl. édesitészerek, tditéital-, energiaital-adalékok, gydgyszerhatdanyagok).

4. Fehérjék molekulatbmegének meghatarozasa

A gyakorlat soran egy fehérjét analizalunk pozitiv ionizaciés médban. Elektrospray
ionizacié soran a fehérjék tébbszdrds toltéssel rendelkezé ionsorozatokat hoznak
létre. A mérések soran meghatarozzuk a keletkez6 ionok téltésallapotat, valamint a
fehérjék elméletileg varhatd és kisérletileg meghatarozott molekulatémegét.

Feladat:
Oldat készitése a vizsgalandd mintabdl a gyakorlatvezet6 instrukcidja szerint.
Spektrum felvétele pozitiv ionizaciés modban, a spektrumok értékelése.

Szabadon valaszthato feladat:
Hemoglobin analizise vérbél: az alfa és a béta alegység molekulatdmeg-
meghatarozasa.

5. Peptidek szekvenalasa tandem témegspektrometriaval (MS/MS)

A gyakorlat soran MS/MS felvételt készitlink peptidekrél. A mérések célia a
kil6nb6z6 toltésallapotu ionok fragmentéacios tulajdonsagainak vizsgdlata, valamint a
keletkezd fragmensionok azonositdsa az elméletileg lehetséges fragmensek
tomegeével torténd dsszevetés alapjan.

Feladat:
MS/MS spektrum felvétele néhany nagyobb intenzitasu ionrél, a spektrumok
értékelése.
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A gyakorlaton valo részvétel feltételei:

- agyakorlaton elvégzendd feladatok ismerete (a kiadott tananyag alapjan)
- atdmegspekirometria elméletének ismerete

- laborat6riumi munkahoz megfeleld 6ltdzet

pontos megjelenés

Utmutatoé a jegyzokonyv elkészitéséhez:

- Készitsen rovid széveges leirast az elvégzett feladat(ok) céljarol és eredményeérdél.

- Receptszerlien ismertesse az elvégzett munkafolyamatot, ismertesse a
tdbmegspekirometrias mérés kérilményeit (mérési paraméterek).

- Ertékelje ki a kapott tdmegspektrumokat (asszignalja a legfontosabb cslicsokat).

A jegyz6kényv leaddséara 2 hét all rendelkezésre.

Budapest, 2014. februar 11. Dr. Schlosser Gitta
tudomanyos munkatars
MTA-ELTE Peptidkémiai Kutatécsoport
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