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Az eljérds szerint korommintdkat etil-trimetil-amménium-bromid
oldatban diszpergdlnak. A mintdt szlrik, a szlrletet mérdhurkon
vezetik 4t, amely el6re meghatdrozott térfogatd szlirletet mér le,
ebb6l a CTAB-t folyadékkromatogrdfids dton vdlasztjdk le az oldat
egyéb komponenseit&l, majd mennyiségét lemérik és a mérés alapjan
szdmitjédk ki a kormon adszorbedlt CTAB mennyiségét és igy a korom
nem-pérusos felszini teriletet.

A bejelentd oltalmi igénye kiterjed a kapcsoldsi elrendezeésre is,
amely diszperzidt (2) befogadé lvegtartdlybdl (1) és annak tartoé-
szerkezetéb6l (3), gadzforrésbdl (4), gdzvezetékbdl (5), és folya-
dékvezetékb6l (6), tovabbd Dewar palackban (8) levd cserélhetd
szGréb6l (7) és mosdpalackbdl (15), illetve fecskenddbdl (16) &11.
Mindezekhez kapcsolédik a szelepegységen (9) 4t a kromatografias
egység (10), valamint az integrdtor (14).

(1, jellemz6 &bra)
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A taldladny térgye cljdrds és beren-
dezées a korom nem-pérusos fellileti tertiletének uéréedre
és tenzteldadre.

A korom erSsits képesséugét meghatdrosd
legjellemsdbb tulajdonség o feliilet folozini terillete,
Ennek nérésére az évek oorén szdmos mCdszert dolgoztak
ki, As egyik haszndlatos analitikal eljérdoc @ nitrogén-
adaszorpcid, amelynél nitrogéngdz adeszorbedlédik a kor-
mone. A kormot azutdn a felilletén megiBtétt nlirogénnnel
egyltt hevitik, A szabaddd vilt nitrogén nennyleduét
meghatiroszik. A nitrogén mennyioége buszefliggésbe
hoszhaté & korom felliletének felssini terilletével. A
nitrogéngés-préba azonban azsal a probléméval J4r,
hogy a teljes felezini terilletet wéri, ninthogy a
nitrogén a korom pérucaiban, valamint az egéez fellile-
ten adsgzorbeslddik, Bér az eljdrds viagonylag gyors,
mintegy 15«20 percig tart, nem alkelmes a korom nem-
pérusos felozini teriiletének méréséres A nitrogéngds~
nréba médositisa a Te-teriileti analiszis, amelynél a
nitrogéngdst kiilnbbad nyomdsokon alkalmazzék a fel-
szinl teriilet meghatérozdca c41j4bél. Bzen eljérds
vézrehajtdséhoz azonban tbbb Ore ssikséges.

A korom felszini tertletének mérésére
kidolgozott misi: elemsés e jodnsém-prdba. Cnnél az
elenzésnél me;hatérozott mennyiségi jédot hoznak
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érintkesésbe a koromral. Az el nen nyel3ditt jidot mé-
rik vissza. Az elitul nitropén-eljirdosal szeuben 1t
oldatot adszorbedltatnak, 12 e+ eljdiri: bizonyos te-
kintetben jobb & nitroséngdc=-ncdazernél, ninthogy az
adozorbe’ilt jédinolekuls viezonylag nagy és nem jut be
a pérusokba /nfhiny kbzepes méretll pirus zivétolével/.
A jéa tovibbi eldinye, hogy o kormon kinnyen adazore
bedldédik. Az eljérds viszonyla: kdnnyen vésrchajthatds
r jédot egyuzeriien vizben 0ldjdk és elkeverik a korome
wale A koverdket centrifupfljdék, a felliluszct elvie
laz tjék éa a jud mennyliségét titrildueal hatdrouszdk
mege 4 Jéd~elemzés hétrinya azonban, hozy a jedemsduot
a felezipl teriilettdl fU.petlen tényezdk befolydsole
jéke Ha a zorom olddpzerrel kivonhaté szennyezéseket
tartslmaz, cgek befolydmoljsik a jédssimot, PElddul a
pelyhee do a pelletepszerii korom jédsgdma kill¥nbbelk,
akkor 1g, ha nem=pérupos Velezinik teriilete azonowu,

A korom oxidfltsipga ie befolyfdnsolja az adszorbedlt

jéd mennyisépét, iom felaszini teriileti t nyeed: mege
hazigithatjik az elemzés amdatalt. A felilleti ozennye~
zének kiveskezitében eltérd nem-pirusos ielszini teriie
lettel rendeliesd zoruoknuk azonos jédsséma, vagy két
altéri jodesduu korounmk azonov nen=pérusos felszini
terilete lehet,

Lgy tovdobi, CTAB-nak nevegett elem-



zds kikilagbbtli a fenti hdtrdinyokat. Bnnél az elemség~
nél nagy szerves molekula, cetil-trimetil-asnénium=—
~bromid /CTAL/ hasznélatos., Az elemsés hasonllit a Jod-
ssén-prébshoz, amennyiben a CTAB a korom felilletén ad-
sgorbedlédik, asonben érséketlen a nem felszinl terii~
lettel Basszeflicgd tényesSkkel ezmmben. Lidsrésst vi-
szont 1d5igényesebtb a jédosém meghatirosdsnil ds més
okokbél kifolyélag pontatlanabd anndl. A jédszdn pré-
bshoz hasonléen oldészeres eljirds, amelynél a CTABwt
visben oldjék. A kormot keverdvel elldtott palsckba
helyesik, hozgiadldk a CTAB-4 é= keverds utjén diss-
peraiét £llitanak el8. A diezperziét usutdin Atesiirik
és a pglirletet Bassegylijtik. kiegmérik a sslirletben
levd CTAB mennyiségét és annak alapjin meghatéirozsék
a kormon adszorbedlt CTAR mennyiségét és a korom nem
pbérusos felusinének s teriiletét. A médszerhez ssiikeé~
ges anysgmennyiadg miatt a CTAE anelizis gyakrsn %4-
ves lehet. Az eljérdés emellett nagyon 1dSigényes,
Srénként £1teliban ceak 4 minta elemsése végezhetld el.
%8y a CTAB~elemsés bizonyoe -« tekintetben jJobb
a jodesém meghatirozdsnsl, idSigényesebb is éo meg~
bishe téudga kérdépes,

A fentiek alapjén sziikség volt a ko-
rom nem~pdrusos felszini terliletének meghatérosdeira
alralmas tBkéletecebb eljérsera, amely kikilsastibbli az
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emlitett hétrdnyokat,

A talélminy térgyas eljdris pérusos
korom nem-pérusos felliletil teriiletének meghatdrozdsé-
ra. Ag eljdrds ozerint korommintdkat coetiletrimetil-
~annéniun-tromid-oldatban disszpergdlunk, ahol a CTAB
egy réozét a korom adssorbedlja. A diszperziét zdrt
tartdilyban 411itjui elS és az Beszes tovibbi uilvelet-
Len nem kezeljilk kézilegs A tartdlyban levs ninta kis
mennyisigét eztirdn Stoslirjik. A sziidletet mérShurkon
vezetjiik £t, amely elSre meghatdrozott térfogatu
szlirletet mér le, A szlirlet ezen olSre mezhatirozott
térfogatét azutin nagynyomisu folyadékkromatogrif
/HPLC/ oszlopdra injektéljuk, amely a CTAB-t elvilaszt-
Ja az oldat egyéb komponenseitdl, majd az elvilacztott
CTAB=t lemérjuk. E mérés alapjén szémitjuk ki a kormon
adegorbedlt CTAL mennyiségét /és igy a korom nem-pé-

- rugsos feliiletének felszini teriiletét/,

A $alélmény kBrébe tortosik a pérusos
koron nem-pérusos felilletii terilletének automatikus
nérésére 820lgdld z4rt rendszer is. 5 rendszer a CTAB=
korom diszperzidt tartalmazd tartdlybdl, a diszpersi-
6t a tartdlybdél kinyomé eszkiUzbll, a dissperzid asii-
résére szolgdld, ezabélyozhets homérsékleti ssiirébsl,
a sslirlet neghatirozott térfogatit leménrd nérShurok-
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bél, €8 a CTAB-t a3 egyéb szlirlet-komponensektsl ele
vilaozté HFLC oszlopbdl €11, A rendszerhez tartosik
ogy detektor is az olvilasztott CTAB mennyiségének
nérépfher éo ezy integritor e szén 4ltal adssorbedlt
CTAL mennyiségének meghatdirosisdhosz. A rendszer z4rt,
amely az oldat keselése folymuén nem igdényel kézi bew
avatkozédet.

A2 automatikue eljdirde éo készillék
erednényeként cstkken az anyagok keselési ideje, a
sajdtoa koromfajtik esetében javul az eredaények re-
produkdlhatiséga, cstkken a minta mérési ideje és
fokogddlk a aérés pontosadga.

A mellékelt vdslatos dbra berendezést
muta t. be, amely CTAl-elemsés utjén a korom felszini
teriletének méréaére szolgdl. As dbrdn ldthaté /1/
tartdly JellemsSen livegbSl késslilt, amely nyomdedlld,
hogy elviselje a diszperszidonak a tartdlybél torténs
kinyomdsdra hasendlt géz nagy nyomdsdt. A tarsély
koromnbll én CTAL~bEl 4116 /2/ disaperziét tartalmas,

A tartily a /3/ tartisserkeseten nyugssik, amely a
tartdlyt rbgzitett helyzetben tartja. .likBdéskor a

/4/ ghzforrdsbil as /5/ ghizvesetdken 4% gdzt vezetiink
be a tartilybu; a gdz a diszpersidét a /6/ folyadike
vegetéken 4t cserdélhetd ssirSt tartalmesd /T7/ patronon



hajtja é¢. A sziirdt a /3/ Dewar-palack tartalmassa,
amely termosztdt utjén mindenkor szabilyozhaté., A kore
mot a sgUrd visszatartja, a CTAi~0ldat pedig a /8a/
éramlésl cslszakaszon keresztil a /9/ mérShurokba jut.
E hurok anyaga jellemzden rozsdamentes acél és a ssiire
let eldre meghatirozott mennylsépét méri le. Liér e
mérGenzkdzt hurokként irjuk le, termésseteosen birmely
zds hasonlé, a rendszeren belill amllkBdS mérdeszkbz hagse
nélhatd, mint ced, gbzb és mdsok. A ssilirlet elére meg-
hatdrozott mennyiségét a /11l/ folyadékezdllité vese-
téken 4t nagynyomdsu folyadékkromatogréf /10/ oszlo=~
para injektéljuk. B8 @ CY¥AB=~t elvilasztja a ssiirlet
t6bbi komponensét5l, Ezutén az olvdlasztott CTABet

a /12/ folyadékezdllité vezetdken 4t a /13/ detektor-
ba tovdbbitjuk. A detoktor standard kromatogréfids
gbrbét hoz létre és u grbe alatti tertiletet a /14/
integrdtor leméri. Az integritor obbSl a teriiletbsl
szimitja ki ez cdott koromra vonatikosé CTAD terilletet.

¥lda
10,974 & /+ 0,002 g/ CTAD=t kitdrilt
400 ml-ec f5sbpohdrba mériink be, ivatosan 38,1 mm=es
keverSpfledt helyezlink a pohdrba., Delad seilénbevo~-
nattal ellétott 1 literes mérdloublkbdl - amely pon-

Sosan 1 liter nagytisztasdgu /“nanupurs®/ vizet tare
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talmag - mintegy 300 mlet mérink ki a £8zlpohdrba,.

A poharet Sraiivegrel lefedjilk és a CTAB-t enyhe mele-
gitée és lassu keverds ktzben feloldjuk benne, mele-
githet§ lemezes keverSkéasiiléket haaznilvs /35°C-0n
teljes 0l1ldddds érhets el mintersy 15 perc alatt/. Az
oldatot mennyiséciles dtvisssilk pontosan 2 liter
nagytisstasigu vizet tartalmazsd 4 literes borostydne
kéliveg loabikba, a ozildnbevonatu mérdionbikban
erodetiles jelen volt 1 liter viz fenmmaradt réseét
hagznilva az 4toblitéshez. Az oldatot rivid 1deig
keverjlik, va.y a lombikot nozgatjuk az elegyedés bige
tositéna céljdbél. Hassnflat elitt a CTAL=0ldat hi=
aéradkletét 23,5%Cera 411itjulc be /dlgitdlis himérds
haszntlva/ a palackot éjszakin At 23.5°0—os k8penyes
tartilyban tartva, vagy hémérsékletmérds kbzien née
hény perore hiitéflirdaibe helyezve, 4 CTAB-tartalou
edényt exsazikkAtorban tdroljuk. 5 n1llimdlos /mlY/
referenciaoldatot kéezitiink /az sbrdm /15/_] oly mé=
don, hogy pontosan /¢ 0,01 g/ azonos tdmegl /kEril-
belill 350«350 g/ nagyticztasdgu viget és 10 nilli-
nélos CTAlm=o0ldatot mériink be 1 literes iLrlemmeyere
lombikba, felad tényéros mérleget haszndlva, A lombik
mozgatisa utjén eldsegitjilk az elesyedést, majd az
oldatot 2 literes tartdilyba vioozik 4t. Azonos nédon
egy nédsik 700 ml oldatot készltiink és hozziudjuk a
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2 1iteres tartdlyhow. A tartflyt lezérjuk és 2,068010° Pa
nyomds alé helyessiik. A szelep elforditdsas utjén a
tartilyban levd lovegdt izolédljuk a nyomés alatt levws
rendszertcl.

Cravimetrids uton kbBrilbelil 2, 3, 4,
6, T és 8 millinélos oldatokat 411litunk ell, felss té-
nyéros nérlegen megfeleld timegii 10 millimélos CTAB=-
oldatot é8 nagytisztasigu vizet mérve 140 mleeg pa-
lackokba, A méréseket a lezkizmelebd esl setizadgramme
ndl olvassuk le.

59,5 g KBreot feloldunk ibriilbeliil
300 ul nagytisstasdgu vizben /a viset 1 literes, be-
opstdeokkal elldtott nérShengerbfl mérjUk ki/. As
oldatot 0,2 mikronos Nylontm 66 membrdnsziirdn vékuumne
ban dtositr jilk és homzdadjuk a viz fennmaradt rémzét
/Besatéxrfogat 1018 ml/.

300 ml nagytisztasdgu vizget /+ 2 ml/
és 100 ol /& 0,5 ml/ fentl KBr-oldatot 1 vagy 2 literes
polietilén palackban egymdosal elegyitink. 600U ml
acetonitrilt /ACH/ /+ 3 rl/ adunk az elegyhez. Az ol=-
datot nozzatdinsal homogénné tesasilk és vdkuumban 0,2
mikronos Hylon 66 szlirdin dtsslirjlik. Bz az oldat gége
mentesitéore in erolgdl. 50 mle=es "Universal Repipet”
adagolét erdsitiink egy 22-~25°C-05 desztillilt vizet
tartslmasé livegre. A vizet a dugattyu lassu emelése
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utjdn adagolju: a "kdpkbdés" elkeriiléso c¢élj bél, majd
a dugattyut sulyénil fogva leeresskednl hagyjulk. A
buborédlokat sondosan kitzzilk a rendszerbile. A dugaty-
tyu leslilyedépe folyanén kiaduz;0lt vizet kitirdlt
edényben zylijtiilk Bsose és a pipotta Utkdzfjdt ugy
szabdlyozzuk, hogy 29,922 % (,02 g=ot adagoljon. A
pontosadz ellendrzéoe c6lj4bsl 1B egyudst kivetd

30,01 a1 /29,933 o/ alikvotot vevslink ki és cindeygyi=-
ket a legkézelebb esd esrediranmnil wuérjik le. Az
erodnények U,007 g /1 osisma/ pontossd i ot, azaz 95i-o08
negizhatésdgi ingadozdet /2 azigma/ mutatnak. Bgy
clemazdoe soroast vépén /példdul a nap végén/ as ada=~
golét kiemeljilk a CTAI=~0ldatbcl és decztllldilt vizzel
gondosan kitblitjik, Az aduo;o0ldét néhinyseor decetile
161t vizuel /22-35°C/ 4tosivatjuk as Buosegylilt CTAL
eltdvolitdsa cflj4bél, Upyelni kell arra, hogy as
£11ithaté Utkbsd helysetét ne viltoztassuk moge lla
ujabb elensésel sorozatot kezdiink el /pildiul mdsnep
reggel/, a pipettdt rderdaltjlk az CIAD Uvegre /hé-
gzabdlyozott furd@ben/ és 3 x 30 ml desztllldlt vige
zel AtBulitjlike Az utolod 30 mlet kitdirdlt lveglen
gyijtiul toeze a kallbricld ellenbrzéoe cflj béle A
henger éo 8 cdusattyu ozbttli CTAb-oldat hajlanco a
kicsapddisra, anl a pipctta hibdsc adagoldethoz vapy

beragaddsthoz vezethet. Az adagoliban levd oldat hd-



néroérlete a dugattyu alatt ellendrizhetetlen., E mege
fontolds miatt 30 ml oldatot elintink k¥zvetlenll as
ogyee mintdk kiméréoe elStt, Uzyelink arra, hogy az
adagolds ugy térténjék, mint a pontossdgl vizoiilate
nil. Az esetleg képzddé buboréiokat a pipettdbdl ki~
hajtjuk. A tételenként lemért nintdkat ogymés utdn
adagoljuk, szillikon~kaucsuk lemezzel peremezve lew
fedjlik és azonnal elemessiik,

A kormokat minden alkalommal meg nem
hatirosott sorrendben clemezzilk, Iiinos ssilksép a
koprormintdk mesezdritdsdra, inkdibb nem ssdritott zin-
tikat elemsiink, nedvességtartaluukat meghatdrozguk
én a mért CTAB teriileteket s nedvességtartalomxe
vonatkozdan korrigdljuk, A korom azonositiécédre éa
nedveaségtertalndra vonatkosé adatokat bevisssilk as
integritorba., A kormokat mintalivegceékbe nérjtik ve,
sulyuk elektronikusan &%tvividik az integritorba. Ke-
verSpdleékat ie teoslink s mintalivegesékbe. A komot,
keveripdlcdt g CTAB=t tartalmazd 30 mlees lefedetd
"hypovial™ minteliveget hédromlibalcku dllvinyra he-
lyessilk, amely beleillik a "drsnsonic B2200 Ultre-
sonic Cleaner" /100 watt/ aljédn elhelyesett merithets
keverdbe. E hdromlédb 3,75 mm rést biztosit as liveg
alja és a keverS kbzlitt, ugyhogy ultrahanggal keazelt
vig veheti kidrll ez ilveget. Az £llviny az iliveget sta-
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bilan tartja a maegas forgdisl sebességeken. A keverst
kBriilbellil félsebessdgre (1llitjuk, aml stabil éramléot
1é trehozé maxindlic sebessdgnek felel meg. Ha az érame
140 atabilit/cdrél vizudlis uton megpydzddtink /kb-
riilbellil 5 mésodperc/, clkezdjilk e 3 perces ultrahan-
gozé kezelést ¢és elinditunk egy 5,5 perces 1idJtarton=
kapcecldt, 2,5 perces ultrahansozé koverdst is alkale
pagunk a diszpergdilée utédni egyensulybajutds biztosi-
téoe c61jibél. A sorozat elsd nintdjdnak disspergdldci
periédusa alatt mintegy 4 nl referencle CTAB-0ldatot
engedilnk be a felsserelt /lo/ fecskendibe /dugatiyu-
val/, & /25/ szelep elzdréca és & /24/ szelep meg=-
nyltisa utjén. Bsutdn elsdrjuk a /24/ szelepet és a3z
ezyesitett salrlet- és diszperziivemetéken 4% a ClAB-%
feocokendSvel Atkényszeritjik = hurkon éo a folyadik=-
vezetéken, hogy az €l§23 elemzésaorozat végén benne
meradt vizet kihejtsuk, A /25/ szelepet negnyitjuke
A dissperzidvesctéket elvdlamztjuk a asglirletvezeték=
t51, és megeneljik, hogy e CTAL a $ibd1 kifolyjék egy
elhasznilt foly.dékot gyljtS lvezbe /a rajzon nem
14thaté/e. A tilt textilidval leitatjuk.

A szilySkot eldzetesen nea kezeljik
CTAD=vel, hane~ agzdraz dllapotbarn haszndljuk Sket,
G,1 aikronos "Duropore® Filter"-t /uillipore Corpe/
kapcsolunk ¥scae a ozlirletvezetékkel, majd a dieg-
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perzicvezetéikel, ¢z a 23,5°C~0p flirdibe meritjilk
rézautosan, kifolyényildodval felfeld. A szlird héndr-
sékletét le;aldblb 1 percen ¢t kiegyensulyozidni hagy=
juk 8z elenzés olkezdése elftt. ~Yzvetleniil az 5,5
perces dipgpergzildsi periddus utdén az /1/ lUveget a
/3/ nintavevl #flloufgrs helyezzik és gz elemzést el
kezjilk a /14/ interritor "Inject" gomJinak 2 benyo-
nmdsa utjan. Hszutdn a kbvetkezd esenények jétszidnak
le. A tlk elmozdulnak az lveg folé &g nitrogéngdzzal
2,068:105 Pa nyomfst hoznak benne létre. A hurkot
meptdltjik 1 ml referencis CTAL=0ldattal, amelybdl
pontosan 50,ul—t a HPLC oszlopra injektilunk,.

A szilréet 0,31 perckor kezdjiik el a
/24/ és [/25/ sszelepek megnyitdsa 4ltel. Iz lehetivé
teazlk, hogy a szlirlet a hurkon 4t /.ég az injektdlc
helyzstiven/ a dugattyu nélkilli fecsikendibe folyjéke.
E kesdeti 1lUkés a sarSbll kihajtja & levegl nagy-
répzét és mogakadilyozzn, hogy a buborékok a hurokban
felgyiiljenek. A szlird irdnylitottsdiga /nen fﬁggélegos/
1s elfsegiti o bubordkok Ueszepylilisdét a ssziirGpatron
legfelsd szakaszdban /ldsd az Abrdt/. 0,82 perckor
@ hurkot visogafllitjuk a t81t5¢114aba, hogy a salr-
lot mennyiségének kBriilieliil a fele /minteyy 1=1,5 ml/
bejusson a hurokba. 1,3 perckor a /26/ szelepet a re-

cirkuldciés Uzemmédrél a kibocusdté Uzewncdra kapcsol-



juk 4%, hogy megeldszzilk a CTAB {felhalnoztddadt a wowgd
¢:zicban, i.inden eleuszéssor folyamdn 11,4 ml wmozgd
£3z1iot kifolyni hagyunk éu nagy feleslegi vizzel a ve-
zetiket Attblitjlik,

3,3 percior a hurzot nyouéie aléd he-
lyezziik a /25/ szelep elzArdsa utjine. Ez niuinuara
codkkenti a hurokban fogvatartott taboréicok okozta
térfogatbell téveddst. 3,5 perckor, kzvetleniil a re-
ferencie=-cesucs eluciéja utén, a szlirletet az oagloprea
injektdljuk. /A referencia CTAD-1 hagonlCképpen nyo=
45 olatt tarsjuk U,12-0,3 perc kbzbtts/ A fecckon=-
dben boszegylilt teljes térfogatot /roferencia + pulir-
lot/ feljegyeszzilk és a szlirletet elbntjik. 3,55 perce
ror a minta-lvegbe leve:zSt engediink be és a tiket
automatikucan vigszahugzuk a minta-iivegb6l. A tik alé
elhaszndlt folycddkot pyljtu lvegetl helyeeink, a
gzlirSt eldobjuk és a dissporsidvesetéiet megemel jlik,
hogy kiuriiljdn.

A nintaeliveget eltdvolltjuk, fedeolét
levesaziik és récoon 4t tartdilybe lritjlik a koveri=
pélce visszanyerése c8l 4bole Az iivecet uelep vizzel
1étezer kimopsuk és megvizs dljulk, nem voltee thké -
letlen a diszpergdiléds /rendkivil ritka ecet/, példé=-
ul nem tapudt-e korom az Uveg falshoz., Az lveget

enyhén ozappanos seler vized tartulneszd edénybe



.........

- 15

meritjik, A tit textilidval leitatjuk és uj ssiixdt
ssereliink be, a kordbban leirtak szerint. Ilyenkor
mintegy 2 perc 1dSt hagyunk e minta elemzésének kBazel
egyldeji értékelése s a ki¥veikesd minta dilozporgdldsa
eldtt. K¥zvetlentl a feltetb leirt esenénysor elindi-
tisa, asag az itesrdtor "Inject" combjénak benyoudsa
utin az elemzéot véges ssemély elkezdl a kivetkeazs
uinta vizsgdlatdt a CTAB hoszfaddsa 4s diszpergdlédaa
utjdn, ez eled mintdra kordbban leirtak swmerint. Ulyan
1d5zést alkelmazunk, hogy a minta akkor kész a minta~
vev3 fllomdera tBrténd elhelyezésre, anikor az ipne
tegritor megadja az 018536 minte ercdrnényeit., Bdr a
mintdnkénti clklus hoassza 14 perc, 7 perces stfedifei
1dSvel szdmolva S minta vissg:lhaté 63 perc alatt. As
utolsé minta utédn s /25/ szelepet megnyitjuk és a ssir-
letvezetéket ogyesitjiic a digzpersidvegetékkel, éa
nagytisztasigu vizzel teli fecakenddt vezetiink be a
hurokba, a vesetdkbe 65 a ttibe. A levegSbedramlist ele
kertlondS elsdrjuk a /25/ szelepet a szifonhatés meg-
akadfilyozdsa ofljébcl. A nagynyomdsu folyadékizronato-
gréfot folyametosan milkBdtetjlk,

Bér & taldlmdny szerint birmilyen fel-
seinl terliletii korom elemezhets, a taldlndny szerinsd
séaétOs rendszer kiil8nésen 30=T¢ nzlg teljes felszint
Seriletl koroumintdk elemzésére alkealmas, logeldnyd-
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sebben a wintérkéntl S50 ma/g felszinl terilatre.

Ilyen felszini teriletti koromulntiknil ajdnlatos, hogy
ninden minta~iiveg pontosan 3¢ ml 10 millimél  kone
centricidju GTABeot tartaimazgon /0,3 millindél per
ainta/,

A CTAl=t 6o a kormot kbriillbelill 3 pere
olg diszperzdljuk /anit jellemzlen 2,5 perces szonie
kélde uténi keverés kdvet/. £z 4ltaldban 23,5%Cw-on
tbrténik, bir mintegy 22-25°C hémérséklettartondny
alkelmazhaté, amennyiben a nmintdk elenzéoi himérséke
lete azonos a kalibrdldsnél alkslmazott hdmérs’klet-
tel. A rendszert nitrogéngéz segitsézével helyeazilk
nyomds ald. A rendscer nyomds alatt tartésdlzg ag
oldatnak a minta-livezbSl valé kinyogdsdra 2.068-105 Pa
/4 1,38410% Pa/ nyomést alkalmazunk.

A saiirSpatron egyedl egységbdl 4116,
cserélhetd, plasatik "lillex Duropore" osegiirGpatron.
As egységben lLevd usslirSanyag U,1 wuikron pérusméreti
Duropore PVDF /polivinilidén-difluorid/. A haszndlt
cedvegoték 1,59 mm kiile§ stnériji és 0,5 mm belsd
atnérs ju Teflon ™ cad. A mérShurok anyaga rossdae
mentes acél, eldnylcen 31l6-0s rogsdamentes acél, A
HdPLC-re tovébbitott anyag térrogata 25«75/u1, eli-
nyYsen 50/u1.

A HPLC oszlop exbes kationcseréld



tipusu osszlop /Alltech SCX/ [ﬁovaeavréezecekéken / S/u
dtuérs/ negkttltt szulfondtesoportok/. A CTAB méréeére

hasznilt detektor differonclilis refraktométer. A ka-
pott csucs alatti tcriilet integrilésa megadja a CTAB
teriiletet /m2 per g/«

A paliré héméroikletét upy szabélyosm~
suk, hogy vizet &z rézcoltekercset tartalsasé Deware
palackba moritjiik; a tekercsen 23.5°G hémérsékleti
vigset szivattyusunk 4t,

A iegdeti 10 nillimdélos CTAb-oldatot,
az ultrahangos furdét és a seslirSt 23,5°C~on /& 0,2°C/
tartjuk szivé punpdval milkBdtetett hiitdftirdSkeringets
berondesés segitadégével. A HPLC készillékhez "Spectra
Physice 8100" szivattyu és 30°C-ra bedllitott osslop-
k8peny tartosik., A példdban a mosgl fdzis 6U-os vises
acetonitriloldat, amely 50 ni Kir-ot tartalmaz, A
szivattyuzott térfogat 2 ml/min, a nyoméds k¥rillbellil
1,52.107 Pa, A késsillékben az injektor szelep "Valco
6CW" sselepe. A detektor "Knauer liodel 198" differen-
cidlis refraktométer, A sselepek pneumnatikusan nikld=
tetett /3:540105 Pa nyomdsu ssilrt levegS/ 3-utas,
Teflounal bélelt sselepek /Altex vagy :rhoodyne gydrt-
mény/. A szelepeket sgolenoidok /ikheodyne/ szabilyos-
8ék 66 az integritorral szolenoid "interface™ /Rainin/
k6ti Bsase Gket.
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A koromnak a cetil-trimetil-s:aéniune
=bromid adszorpcidjéért felelds nen=pérusos feliiletl
torilletét a k¥vetkesS képlot szerint hatirozzuk me:s

£ - X" x R

W ((100=1)/160)
ahol K* éa K" kalibrdeiés 51landdk, R a kromatoprifids
szlirlet-csucs és a kromatogrifids refercncia-csucs
alattl terilet ardny<t jelenti, W a korouminta timcge
ég M a korom:uinta w~02 nedvessbépiarialma,

A K' /tengelymetszet/ és K" /lejtés/
konstansok linesdris regresaszid& 4llandcék, amelyek 6
pontos kelibricides gzBrbéblil azdrmaznak. & gbrbée
hez a fentl rendszerben vizsyilt "AST Referonce Black
IRB#3" referenclaanyag alkalmas mennylsé einek a
tegszteléoe utjén jutottunk; e vonatkostatdsi korom=
fajta felozini teriilete 83 malg, ani magdban foglalja
a 30-T0 m® tartominyt. Valéjdban a taldlmdny egerinti
rendszer egyik elénye, hogy nem igényel ujrakalibrie
lést uj CTAb-oldat késsitésekor, amennyilben oz oldatot
azonos $6:elbll szdrmazd CTAB-porbél Allitjuk eld, Bz
lehetlivé teozi, hogy az eclemsést vé, zl személy ujra=
kalibrdilds eldtt nintegy 4500 nintét teozteljen /felw
tételezve, hogy a CTAL=port tartalmazd liveg 1,0 kg
aennyiséset tertalmasz/.

Az inteyrdtor BASIC progranczdsu
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nspectra Paysics 4270" soros "interface-sgel és kill-
85 esemény-kezeld odullal /kébellel/. Epy tilnta CTAL
teriiletét az integritor a renti képlet sgerint szi-
mitja ki, ahol K® és K" értéke e fentebb megadott
nédon meghatirosva 95,37 illetve 48,63, A alntavevs
£1llomdst esynintds ilzemnddban miikddd $8bbszbrts minte-
vételi borcndezéshez kapcsoljuie A 18-as méretil tliket
aluniniumblokkba foglaljuk, cmely pneumatikus linedrie
hengerrel /Techno/ emelhetS vagy sillyeszthetd és
aelyet a /23/ ozelepet /[Nyonds/kifuvds szelep/ wilkbd-
tetS szolenolddal azonos szolenold szabidlyou. A folya~
dékvezsatékek 0,5 mm belalS Atwérsji Teflon-ostvek /1,58
mn kliled Stnérd/, amelyeket kariuds kBtSelemek kbtnek
Beoge, A szlirdvel t6rténd Y:oszekapesoldist Luerw-csat—
lazosé bilztositja. A penunatikus vesetékek 6,35 am
kiiled &tnérdji BVC vapy 3,17 am killsd 4inéréjli Deflon
vizatéiek,

Az 5 millinélos referenciaollatot
tartelmacd tartfily plasstikkal bevont 2 litercs HPLO
oldcazertartsily kupos fendkrésazel /.ainin/, 3-lyuku
Teflon feddvel /rontes/. & gzird ternosaztitja 50V mlees
Dewar-palack, anelybe 6,35 mae~es réicsétekercs meriil.
A tokercsben 23.5°G~os vigz loring. A visszakeringetd
ozlind Gelman-fdle 6,2/u Teflon patron /2,54 ca dt=-

w615/« A minta-iivegei /"hypoviela®/ 3U mlees liveg=



palacokok /Plerce/. Az 5U mlees "Repipet" adagolé a
"Lab Industries" gyértménya. A merithets kevexrs és a
killeS szabidlyosd a "Whatman Lab Salen" teruéke.

Anint a fentiekbdl kitinik, a C{AB=
oldatot pontosan f11itjuk elf és a kicsapdddstél dle-
landé héméreéklet fenntartisa utjdn védjik meg, & CTAB
adagoldsdt nagyon pontosan “ajtjuk végre, a diszpergé-
14s technikéjdt tbkéletesitettitk, kis térfogatokat és
cger<lheti ssiirSpatronokat hasznilunk, és a sziirletet
kézi beavatkozis nélkill slemeszzilk. Az adszorpcid és
pslirés homérsékletét is r8gzitjik. iiindez hozzdjdrul
a taldlmény szerinti rendszer és eljdrds nagy nontos-
sdgdhos ée reprodukédlhatésigdhogz,

fiint emlitettiik, a korom felhasznd=
1éJ4nak apecifikus CTAB-gsémra kell hagyatkoania,
anikor a kormot a teruékhes hozzdadja. A sikeres vége-
rehajtis eldreldthatdedga szempontj4ibdl fontos, hogy
ezek a ozémok a lehets legpontosabbak legyenek. A
8zokvdnyos CTAD tesztolés esideig nem rendelkezett as
ehhez szilkndges megbizhatésdggal. Ennek egylk kbvete
keznénye, hogy a szokvényos CTAB tesztelés slvégzéob-
hez nagymennyiségil anyagot kell kezelni, A talélminy
szorintl CTAB tesszteléosel a korsd bban felmexiilt
kezelésl problémdkat kikisz8bBltiik, szcnfeliil a wérése-
hew kilgebd térfogatok elezendSk, és az elemségi 14§ 1is



-?2] -

lerdvidiil, Hmellett a krltikus helyeken hémérecklet=
szabdélyozdiat végeiink, tovdub fokosva a CTAL mérés pon-
toandgét,
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le X1jéréds pérusos korom neu=pérusos
felszinll terliletének mérénére, azzal Jellenmes ~
v e 4 hogy

lenért timegii koromnintshos pontos,
elére meghatérozott téxrfogatu cetil-trimetil-amménium-
-bromid-oldatot adunk,

& ninténak az oldatban térténs disse
pergilisa kBvetkesztében a cetil=-trinetil-anmménivm-
=bromid egy része e kormon adesorbeilédik,

cetil-trimetil-annéniun-bronid refe-
rencisoldatot vezetiink 4% egy nérShurken a referencia=-
oldat elire meghatirozott térfogetinak lemérése cél~
J4bé1,

4 referenciamoldat elére megzhetirozott
térfogatdt a uérShurokbél kiavetlenil a nagynyomndsu
folyadéikkromatogrif osslopire tovdbbitjuk, hogy a
cetil-trimetil-amméniun~brouidot az oldatbsl elvilesse
szuk,

az elvilasztott cetil-trimetileamud-~
niua~bromid mennyiségét kBzvetlentil hatdrozsuk meg
kromatogrifids referencia~ceucs e154111itésa utjdn,

8 koromuninta-diszperziét kifolyatjuk
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a8 tartdilybél éoc elSre meghatirozott 1ddn £t sziirdt
tartalmazé patronon veszetjik 4t, és igy kormot nem tar-
talmazé sslirletet kapunk,

a s8zlirSt elhagyé ssziirlctet kbBzvetleniil
mérShurkon vezetJilk 4t a szlirlet eldre uephatdrozots
térfogatinak a lemérése 06134bS1,

a szirlet eldre meghatdirozott térfoe-
gatét a nérShurokbdél kbzvetlentil nagynyo:dsu folyadékQ
kromatogrif oszlopédba injektsljuk, hogy a cetiletri-
metil-annéniun-bromidot a sslirlet t¥bbi komponensétsl
elvidlasszuk,

a pzlirletbdl elvilacztott cotiletri-
metileamméniun-bronid mennyiségét kbzvetlenlil meghaté-
rozsuk kromatogrifids ozlirlet-csucs el5:111tdsa utjén,

és a korom nem~pérusos felszinének a
terliletét a kbvetkez§ képlet alapjdn hatérozzuk megs

L2 ~E xR
W((100=1)/100)

ahol K' és K" kalibrdeiés 41landék, R a kromatogréfids
szlirlet-csucs és a kromatogrifids referencia-csucs te-
riletének az arinya, W a koromminta tduege és & a ko-

romminta 8zdzalékos nedvességtartalna.

2e Az 1, 1lgénypont szerinti eljédrdas,

azzgal jelleweszve, hogy a diszperziét a azil-
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rén 3 percen ¢t bocgétjuk 4t,

3e A 24 ipénypont ozerinti eljdrio,
azual jellewmez ve, hogy a nagynyondsu folya=
dékkromatogrif oszlopdra felvitt szirlot elire meg=-

hatdirozott térfogata (,05 ml.

4. Az 1, igénypont sozerinti eljirds,
auzal J el 1 e ez ve, hopy a szlir hindrsékletét
sgabdlyozzuk ¢o elére meghatirozott hiudrsdéileten

tartjuk.

S¢ A 4o igénypont cuerinti elj’rds,
azza. el le:uezve, hogy 22-25%C hémérediletet
alkalaoezunk.

6e A 4o 1gén,pont azerintl eljiris,
aggael jellemezve, hogy 23,5°G huéreéiletot
alkalnazunk,

Te Cotlletrizetileammdniu=bromnid -
korom diszperzicban levsd kormuon adszorbedlt cotiletri-
netileamCniun-brouid sennylsdégdinek automatikus megha-
tiarozdicdra s2olgslé zdrt rendszer, azzal j el 1l o =

n e 2V e, hogy ag
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& diszperclét befogadé tartilybcl,

8 diszperziit a tartilybdl kinyomd
eszkBzbll,

a diszperzid ftosiiréséhez a folyadék-
vezetékkel Boszekiitttt, szabilyozott hénbradkleti
esliribdl,

a szirlet neghatérozott mennyiségének
lenéréatéhez a wslirdvel BuszekBtdit &z a a folyaddke
vegetékhez csatlakoszd méréhurokbsl,

a cotil-trimetil-amméniun=~bronidot a
sgiirlet t8LbL részé t61 elvdlaszté, a folyadékvezetéke-
hez cgatlakosd és e wérdhurokkal BouzekBtStt nagy-
nyomésu folyadékkronatogrifids osslopbbl,

az elvdlaszitott cetil-trimetil-ammée-
niun~-bromid Jelenlétét mennyicégllog érsckels detek-
tordvél,

éa a detektor dlial ésslelt cetile
«trinetil~amadéniun-brouid nennyiségének meghatirosdad~
hog, valauint e mennyiudset o kormon adszorbedlt cetlile
-trinetil-amnéniun~-bronid mennyiségdhes viazonyit§ in-
tegrdtorbél 411,

8¢ A 74 ipénypont szerinti rendsszer,
azgal jellemezvae, hogy a disgperziét a tar-

t6lyblol kinyomé ewozkUzként a folyadékvezetdkheoz ceate
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lakos¢ és a tartillysl BssozekttBtt nyondsforrds szol-

s&l.

9. A 7. igénypont szerinti rendszer,

azzal Jel lenezv e, hogy a saiird cserélhets,

A meghatalmazott:
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