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A talilmény térgya kapcsoldsi elrendezés titrdldsi
végpont kimutatdsdra, amelynek titrdlé6 edénybe me-
rild hdromelektrédos érzékelSrendszere, fesziiitség-
stabilizdtorra csatlakozik. Az érzékel6rendszer érzéke-
18elektrédja (5) kapcsolS (6) jelbemenetére csatiako-
zik, és a kapcsolé (6) kimenete mintavevd (7) jelbe-
menetére kapcsolédik. A mintavevS (7) kimenete mé-
r6késziliékre csatlakozik. A kapesol$ (6) és a minta-
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Berendezés titrdldsi végpont kimutatdsdra

vev( (7) vezérlSbemenetei id6zitdegységre (9) kapcso-

l6dnak.




A talilmény tirgya berendezés titrdlds végpontjd-
nak kimutatdsira impulzus integrdldsi eljdrds segitsé-
gével.

A titkdras végpontjdnak kimutatdsa jelenti a nyom-
elemek titrdldssal vald elemzésének legfEbb probléms-
Jat. Az alkalmazott  kijelzési  eljardstol
figg a titrdlhatésig pontossdga, helyessége és kon-
centricihatira. Az elektronkémiai kijelzési eljdrdsok
kozil a legérzékenyebb a potenciometrikus kijelzés
polarizdlt elektréddk segitsegével, valamint az ampe-
rometrids kijelzés egy vagy két mérGelektréd segitsé-
gével. Igy tehdt a titrdlé berendezésekhez tSbbnyire
potenciometrikus és amperometrikus kijelz8 elemeket
alkalmaznak. Ezek a titrildst 10° ~10™ molfliter tit-
rildsi szintig teszik lehetSvé, és csak kivételes esetben
sikeriil a titrdldst 1077 mol/liter titréldsi hatdrig el-
végezni (példdul Cool, Reily, Furman: Anal. Chem.
23 1951, Ostergong, Anal. Chem. 46 1974 és 50 1978
illetve példdul 5x10™® molfliter titrdldsi szint elérését
ismerteti Champion, Marinenko és Taylor: Anal.
Chem. 42 1970), és azeket az eredményeket elektro-
metriai kijelz6k alkalmaz4sdval érték el. A jelenleg is-
mert és elektrometriai érzékelGkkel ellitott valameny-
nyi elrendezés esetében korldtoz6 tényez6t jelent az a
jelenség, hogy a vizsgdlandé anyag alacsony koncent-
rici6ja miatt az dramjel igen kicsi értékd, kedvezGt-
len a jeljzaj és jel/sajat zaj kozGtti viszony, amelyek
kozil kildnosen a kapacitiv dram csdkkenti a kijelzés
érzékenységét és korldtozza a titrilhatésig koncent-
rici6hatdsit.

A taldlmdny szerinti elrendezés lehet6vé teszi a tit-
réldsi végpont kimutatisi érzékenységének ndvelését
és csokkenti a titrdlhat6sdgi koncentricidtartominyt.
A taldlmédny szerinti elrendezés lényege abban van,
hogy kapcsolé jelbemenetéhez mérSelektrod csat-
lakozik és a kapcsolo kimenete mintavevd jelbeme-
netére csatlakozik, mig a mintavevd Kimenete mérd-
késziilékre kapesolodik. A mintavevd vezérlGbemene-
tei id6zitGegységre csatlakoznak. A kapcsold kimene-
te és a mintavevs jelbemenete kozé integrdtor iktat-
haté be, amelynek vezérlSbemenete az idGegységre
kapcsolédik.

A taldlmdny szerinti elrendezés eldnyds tulajdon-
ségai abban vannak, hogy a titrlds végpontjdnak ki-
jelzésére dramreakci6t haszndl, minden esetben a mé-
rGelektréd 4ramreakcidjdnak idSbeli integraljdt,
amely mérdelektrédot olyan fesziiltségimpulzusok
gglarizéljék, amelyek amplitidéjit kivilasztott és ré-

nyszeritett fesziltség hatfroz meg. Az érzékelési
jelszint lényegesen nagyobb, mint a jelenleg ismert
amperometrids eljérdsok esetében, ami nagymérték-
ben elnyomja a zajokat és ennek kovetkeztében aki-
jelzés érzékenysége és pontossiga megndvekszik. A
titrdlasi végpont az érzékelt jel polaritdsinak véltozd-
séval jelezhetd ki. A felsorolt eldny6k lehetdvé teszik
a kijelzési érzékenység rendkiviili mértékben val6
megnovelését, és a titralhatosdg csokkentését, Kulo-
metrids titrilhat6sdg koncentrdcihatarinak 107°
molliter szintre valé csokkentését. Kulometrids titrd-
145 esetében a taldlmény szerinti titrdldsi végpont ki-
jelzésére szolgdlé elrendezésnek tovibbi eldnyds tu-
lajdonsdgdt jelenti az, hogy a titrdlds folytatdsa koz-
?eln megsziinteti a kijelz6 rendszer 4ltal Kifejtett be-

olydst.
ilonosen elényds az a korilmény, hogy a kime-
nbjel kozvetlenil a mérSelektr6d kozelében Jevd kon-
centriciéviszonyoktél figg, aminek révén lehetbvé
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vélik, hogy a kijelzési elrendezést nagy érzékenységil
elektrokémiai detektorként lehessen haszndlni, pél-
ddul folyadékkromatogrifia és hasonld eljirdsok ese-
tében. :

A mellékelt rajzon a talilmény szerinti kijelz8 el-
rendezés két kapcsoldsi elrendezését mutatjuk be. A
rajzon az =

1. dbra a mérBelektréd dramreakcidjdnak kdzvet-
len mérésére alkalmas kapcsoldsi elrendezés, a

2. 4bra az 1. 4bra szerinti kapcsoldsi elrendezés
integrdtorral kiegészitve.

Az 1. bra szerint 1 titrdléedényben hdrom elek-

tr6dos rendszerben van elrendezve, amelynek 3 seéd-
elektr6dja, 4 viszonyitdsi elektr6dja és S mérdelek--
trédja 2 fesziltségforrdsra csatlakozik. Az 5 mér6-
elektr6dhoz sorosan 6 kapcsolé csatlakozik, amelyet
9 iddzitbegység periddikusan bekapcsol és megszakit.
Az 5 mérBelektr6dit ekodzben fesziltségimpulzusok
polarizéljsk, amely impulzusok amplitidojit a 6 kap-
csolé  bekapcsoldsakor a mérdelektréd pillanatnyi
egyensilyi potencidlja és a 6 kapcsolé megszaKitdsa-
kor potenciosztatikusan a mérSelektrddra kényszerl-
tett fesziiltség hatdrozza meg. Az 5 mérSelekiréd
dramreakciéjdnak pillanatnyi nagysdgit megfelelS
id6pillanatban 7 mintavevd és a 8 mérgkésziilék méri.
A Kijelz§ jel nagysdga és polaritdsa a rikényszeritett
jel nagysdg4tél és attdl az id6tol fiigg, amely idS alatt
a mintavevd hatdsos, tovibbid az 5 mérSelektrod
egyenstlyi potencidlidnak pillanatnyi értékétdl a titrd-
14s adott foka mellett, vagyis az elektromosan aktiv
kompoenens adott koncentrici6jatol. Megfelelden
megvalasztott értékd rakényszeritett feszilltség eseté-
ben a titrdcié végpontjdt a kijelz8 jel polaritisinak
véltozdsa jelzi.

A 2. 4bra szerinti kapcsoldsi elrendezésnél a 6 kap-
csol6 és a 7 mintavevd kozé 9 idGzitGegység dltal ve-
zérelt 10 integritor van beiktatva. Az 5 mérGelektréd
polariziciés impulzusra gyakorolt dramhatdsit a 10
integrdtor integrdlja, példdul a 6 kapcsol6 egy vagy
tobb bekapcsolt periédusdban. A 10 integrator kime-
ndjelét a 7 mintavevd és a 8 mérGkésziilék méri. A to-
vibbiak sordn a 10 integritor torlGdik és Gjabb mé-
1ési ciklusra kész dllapotba keriil.

A 2. 4bra szerinti kapcsoldsi elrendezés eldny0s tu-
lajdonsdga, hogy jobban elnyomja a zajt és az 1. dbrén
bemutatott kapcsoldsi elrendezéssel szemben a muta-
tott jel nagysdga nagyobb.

A taldlmany szerinti kapcsoldsi elrendezés alkalma-
z4sét példa kapesin vildgitijuk meg. Példaként kulo-
metrikus médszerrel kélium-dikromat oldatot titrdl-
tunk kulometrikusan eléllitott vasoxiddal. A titré-
lishoz platinaelektrédot alkalmaztunk, és a rékény-
szeritett fesziiltség egy mélos AgCl elektrédhoz vi-
szonyitva 0,75 V érték volt. A titrilds mérvad6 relativ
pontossiga 1,7x10% —3x10"° molliter tartomAnyban
1,2-7% volt. A titrlhat6ség hatéra 8x10™ % mol/liter
értékre adédott, ami 80 ml térfogati titrdld oldat ese-
tében 6x10™ ! anyagmennyiséget jelentett,

A taldlmény szerinti kapcsoldsi elrendezés minden-
féle kvantitativ analizisnél és kulometrikus titricids
analizisnél alkalmazhatd, kilénosen alacsony és na-
gyon alacsony koncentricidk esetében, aminek dlta-
lénos jelentdsége van a mindségnek laboratériumi
ellendrzése sordn az élelmiszeriparban, a vegyi és
gyégyszeriparban, valamint a kOmyezetvédelemmel
kapcsolatos nyomelemzések esetében. A taldlmédny
szerinti elrendezés nagy érzékenységl elektrokémiai

2.



detektorként is alkalmazhaté analitikai elvdlasztdsi
eljsrdsok sordn.

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Kapcsoldsi elrendezés titrildsi végpont kimutaté-
sira, amelynek titrdlé edénybe merild hdromelektré-
dos érzékel8 rendszere fesziiltségstabiliz4torra csatla-
kozik, azzal jelemezve, hogy azérzéke-
18rendszer érzékel8elektrédja (5) kapesol6 (6) jelbe-
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menetére csatlakozik, és a kapcsolé (6) kimenete
mintavevl (7) jelbemenetére kapcsolédik, tovabbéd a
mintavev8 (7) kimenete mérSkésziilékre (8) csatlako-
zik, valamint a kapcsol6 (6) és a mintavevs (7) vezér-
18bemenetei id8zitSegységre (9) kapesolédnak:

2. Az 1. igénypont szerinti kapcsoldsi elrendezés,
azzal- jellemezve, hogyakapcsold (6)
kimenete és a mintavevd (7) jelbemenete kozé integ-
ritor (10) van beiktatva, amelynek vezérl§bemenete
az idézitSegységre (9) kapcsol6dik.

2 db 4bra

Kiadja: Orszdgos Talslm4nyi Hivatal
Felelds kiad6: Himer Zoltdn
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