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Összefoglalás 
Gyakorlatunkban szükségessé vált annak vizsgálata, vajon a szokásos 

körülmények között CDE intermedier gyártást követ� készüléktisztítás 
megfelel�ségének monitorozására használt analitikai módszer képes-e esetlegesen 
keletkez� bomlástermékek kimutatására. Ennek igazolására stressz-vizsgálatot 
alkalmaztunk. 

 
Bevezetés 
Alapvet� el�írás, hogy a készülékek termékváltásos tisztításának 

ellen�rzésére használt analitikai módszereket validálni kell (lásd pl. [1]). Ezek a 
módszerek a készülékfelület tamponálásos mintavételén alapulnak, és legtöbbször 
vékonyréteg-kromatográfiás analitikai módszert alkalmaznak az értékelésre. 
Kiemelten fontos az összetett mintavételi mód miatt a módszer validálása során a 
visszanyerés hatásfokának meghatározása, ugyanis a tamponálásos 
mintavételezésnél a legtöbb esetben a felületre tapadt kémiai szennyezésnek csak 
egy részét sikerül oldatba juttatni. Ezeknek a módszereknek (ellentétben a 
min�sítésre használt analitikai módszerekkel) azonban nem feladata 
bomlástermékek jelenlétének igazolása (lásd pl. [2, 3]). 

Jelen munkánkban arra mutatunk példát, hogy egy kivételes esetben a 
készüléksor tisztítása hosszabb id� után történhetett csak meg, a gyártását követ�en 
a készülékek szennyezetten álltak. Ekkor a készülékben maradó anyag elvileg 
bomlást is szenvedhet. Így szükségessé vált annak igazolása, hogy a szokásos 
körülmények közt a tisztítás utáni anyagmaradék mennyiségének meghatározására 
használt analitikai módszer a bomlástermékek jelenlétének kimutatására is alkalmas. 
Ennek igazolására stressz-vizsgálatot alkalmaztunk (lásd pl. [4]). 

1. Stresszelés körülményei 
A már validált analitikai módszer szerint, el�irt körülmények között a 

futtatást Kieselgel 60 F254 Alufolien (Merck Art. 5554) lemezen végeztük, a 
detektálás UV lámpa alatt 254 nm-en és 366 nm-en történt. Jelen vizsgálathoz a 
kimutatási határnak (DL) megfelel�en hígabb hasonlító oldatot készítettünk. A CDE 
intermedier retenciós faktora (Rf) 0,55. A vizsgálatok során a kinevezett gyártási 
tétel adott mennyiség� szilárd anyagát tettük ki különböz� hatásoknak, majd annak 
kromatografálásával gy�z�dtünk meg a módszer specifikusságáról a detektálható 
foltok Rf értékeinek megadásával. 
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A stressz vizsgálatot a hatósági el�írások (lásd pl. [5-7]) 
figyelembevételével az alábbi hatásoknak kitett anyaggal végeztük el: 

� savas hatás, 0,1n HCl oldattal, 
� lúgos hatás, 0,1n NaOH oldattal, 
� oxidáló hatás, hidrogén-peroxid oldattal, 
� h� (100°) vagy UV fény hatása, vízzel és el�írt szerves oldószerrel, lezárt 

edényben. 
A stresszelést több id�tartamig, mégpedig 4 órán, 1 napon és 1 héten át végeztük, 
majd az eredményeket a nem stresszelt mintával vetettük össze. 

 
2. Eredmények 
Kifejlesztés után a lemezeket leszárítottuk és értékeltük érvényes módszer 

el�írat szerint, 254 nm-en és 366 nm-en detektálva vizuálisan értékeltük (lásd 1. 
ábra). 
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A detektálható foltok Rf értékeit táblázatban foglaltuk össze (lásd 1. és 2. 
táblázat). 
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Körülmények friss 
bemérés 

(Ref.) 

100 °C UV fény 
4 óra 1 nap 1 hét 4 óra 1 nap 1 hét 

0,1n HCl 0,67 
0,53 FF 

0,67 
0,53 FF 

0,67 
0,53 FF 
0,03 

0,67 
0,53 FF 
0,41 
0,03 

0,67 
0,53 FF 

0,67 
0,53 FF 

0,67 
0,53 FF 

0,1n NaOH 0,56 FF 0,56 FF 
0,03 

0,56 FF 
starton 

0,56 FF 
starton 

0,56 FF 
0,03 

0,56 FF 
0,03 

0,56 FF 
0,03 

H2O2 0,50 FF 0,50 FF 
0,20 
0,18 
0,15 
0,12 
0,08 
starton 

---- FF 
0,20 
0,15 
0,08 
starton 

---- FF 
0,20 
0,08 
starton 

0,50 FF 
0,20 

0,50 FF 
0,20 
starton 

0,50 FF 
0,20 
starton 

szerves 
oldószer 

0,49 FF 0,49 FF 
starton 

0,49 FF 
starton 

0,64 
0,49 FF 
0,39 
0,33 
starton 

0,49 FF 
starton 

0,49 FF 
starton 

0,49 FF 
starton 

víz 0,56 FF 0,56 FF 
starton 

0,56 FF 
starton 

0,56 FF 
starton 

0,56 FF 0,56 FF 0,56 FF 
starton 

� ���++,�%!�%����
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Körülmények 
 

friss 
bemérés 

(Ref.) 

100 °C UV fény 
4 óra 1 nap 1 hét 4 óra 1 nap 1 hét 

0,1n HCl 0,67 
0,53 FF 
0,32 
starton 

0,67 
0,53 FF 
0,32 
0,07 
0,03 

0,67 
0,53 FF 
0,41 
0,32 
0,07 
0,03 

0,67 
0,53 FF 
0,41 
0,32 
0,07 
0,03 

0,67 
0,53 FF 
0,32 
0,03 

0,67 
0,53 FF 
0,32 
0,03 

0,67 
0,53 FF 
0,32 
0,11 
0,03 

0,1n NaOH 0,69 
0,56 FF 
0,27 
starton 

0,56 FF 
0,27 
0,03 
starton 

0,56 FF 
0,27 
0,03 
starton 

0,56 FF 
0,27 
0,16 
0,03 
starton 

0,56 FF 
0,27 
0,03 
starton 

0,56 FF 
0,27 
0,16 
0,03 
starton 

0,56 FF 
0,27 
0,16 
0,03 
starton 

H2O2 0,66 
0,50 FF 
0,15 
starton 

0,50 FF 
0,20 
0,18 
0,15 
0,08 
starton 

---- FF 
0,20 
0,18 
0,15 
0,08 
starton 

---- FF 
0,08 
starton 

0,66 
0,50 FF 
0,20 
0,08 
starton 

0,66 
0,50 FF 
0,25 
0,20 
0,08 
starton 

0,50 FF 
0,39 
0,31 
0,25 
0,20 
starton 

szerves 
oldószer 

0,66 
0,49 FF 
0,28 
starton 

0,64 
0,49 FF 
0,28 
starton 

0,64 
0,49 FF 
0,28 
starton 

0,66 
0,49 FF 
0,39 
0,33 
0,28 
0,23 
0,20 
starton 

0,66 
0,49 FF 
0,28 
starton 

0,64 
0,49 FF 
0,28 
starton 

0,64 
0,49 FF 
0,28 
starton 

víz 0,69 
0,56 FF 
0,32 
starton 

0,69 
0,56 FF 
0,32 
starton 

0,69 
0,56 FF 
0,46 
0,32 
starton 

0,69 
0,56 FF 
0,46 
0,32 
0,22 
starton 

0,69 
0,56 FF 
0,32 
starton 

0,69 
0,56 FF 
0,32 
starton 

0,69 
0,56 FF 
0,32 
starton 
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Illusztrációképpen bemutatjuk az oxidálóhatás következtében bomlást 

szenvedett minták kromatográfiás képét is is (2. ábra). 

3. Értékelés 
Az eredmények egyértelm�en mutatják, hogy a CDE intermedier minta 

terheléses vizsgálata sikeres volt. Az alkalmazott különféle stressz körülmények 
(savas, lúgos, oxidatív közeg, h� és UV-fény) hatására sikerült bomlást elérni. A 
lemezek értékelésekor a bomlástermékek megjelenése jól és szelektíven 
detektálható. Összefoglalva megállapítjuk, hogy a CDE intermedier tisztítás utáni 
monitorozásra használt VRK analitikai vizsgálati módszere alkalmas 
bomlástermékek kimutatására, stabilitásjelz�. 
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