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Tartalmi 6sszefoglalo

A TDK dolgozatom elsé részében a bentonit tisztitasaval €s f6 dsvanyi komponense, a
montmorillonit agyagasvany méret szerinti frakcionalasat mutatom be. Sztatikus, tobblépéses
szedimentaciés modszerrel harom eltéré mérettartomanyt szemcsefrakcio vizes szuszpenzidjat
kiilonitettem el. A szuszpenzid Osszetételét szarazanyagtartalom-meghatarozassal, a részecskék
méret- és alakviszonyait dinamikus fényszorasméréssel, ill. elektronmikroszkop segitségével
jellemeztem. Munkdm masodik felében nanosziirésre alkalmas kereskedelmi forgalomban
kaphat6 (Dow Filmtec) NF270-es membran feliiletmodositdsaval foglalkoztam azzal a céllal,

hogy sziirési hatékonysagat megnoveljem.

A membréanok feliiletére layer-by-layer —modszerrel polikation/agyagasvany
parosrétegeket épitettem fel eltéro rétegszammal. A multirétegek felépiilését kvarclemezen UV-
spektrofotometriasan kovettilk. Azt tapasztaltuk, hogy a kialakulé kompozit vékonyréteg
optikai vastagsaga, ill. abszorbanciaja egy telitési jellegl fliggvény szerint valtozik a depozicios
ciklusok szamaval. Mivel az atlatszatlan polimerhordozon a film felépiilését nem tudtuk
kovetni, atomerd-mikroszkoppal vizsgaltuk meg a modositas nélkiili membran, valamint a négy
darab parosréteggel modositott membran feliileti topografidjat, és kimutattuk a lemezes

szerkezetli részecskek jelenlétét a polimer szlirOréteg felszinén.

A modositott membranokkal 0,2 mM-os acetaminofen oldatot, 20 mM-os natrium- ill.
kalcium-klorid oldatot sziirtem majd akriflavint, meghataroztam a szirlet fluxusat és UV-
spektrofotométer, valamint konduktométer hasznalatdval a membran visszatartasat allapitottam
meg. Akriflavin esetében a pH 4allandd értéken tartdsdval végeztem a méréseket. A
meghatarozast biofilm-képzddés és a rétegek esetleges lemosodéasa zavarta, ezért tovabbi
vizsgalatokat végeztiink és megallapitottuk, hogy az eredményeink szoérasanak egyik oka a

szlirdberendezés algasodasa volt.

Kulcsszavak: agyagasvany, kationos polimer, iilepitéses frakcionalas, layer-by-layer modszer,

nanoszurés
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1. Bevezetés

A szennyviztisztitds napjainkban egyre nagyobb jelentdséggel bir. Az egyre novekvd
gyogyszer ¢s milanyag felhasznalas miatt névekvo fontossaggal rendelkezik a szervezetre karos
szennyezOanyagok eltavolitasa. Sok gyogyszer molekula nem, vagy csak kis mértékben bomlik

le és a természetben felhalmozddnak, melyet mar tobb kutatas is bizonyitott.

A membransziiréses eljarasok napjainkban igen nagy jelentdséggel birnak, alacsony
koltséghi és kornyezetbarat technoldgia. Az eljarashoz mas vegyszerek hozzaadasa nem
szilkséges. emiatt hasznaljdk a gyogyszeriparban, élelmiszeriparban, valamint a

szennyviztisztitasban.

Az agyagadsvanyok széleskorben el6fordulnak a természetben. Felhaszndljadk a
kohaszatban, mezdgazdasagban, kiilonb6z6 kozmetikumokban, valamint a
kornyezetvédelemben. J6 adszorpcids képességgel rendelkeznek, igy képesek megkotni a
szerves molekuldkat, valamint feliileti toltése miatt a nehézfém-ionokat is. Az iparban a porok
méret szerinti elvalasztdsa fontos a felhaszndldsuk szempontjabol. A szilard részecskék méret
szerinti elvalasztasara tobbféle eljaras is létezik. A TDK dolgozati munkdm soran a nyugvo

kozeges iilepitéses eljarast alkalmaztam.

TDK dolgozati munkam soran a Fizikai Kémiai és Anyagtudomanyi Tanszéken a Kolloid
Rétegek Laborban hasonlé munkak folynak, igy ebben a kornyezeti kémiai témaban készitettem
el a dolgozatomat. A kutatdsomat el6z6 hallgatok (Gyenes Péter és Siit6 Maté) munkajara
alapoztam. EIl6bbi hallgatd polikation segitségével levalasztott grafén-oxid multiréteges
filmeket allitott elé nanosziird membranon, utdbbi hallgatdétarsam pedig csupasz membran
nanosziirési tulajdonsagat jellemezte acetaminofen tesztmolekuldval. Ezekre a kutatdsokra
alapozva kivantam megvizsgalni azt, hogy a grafén-oxid részecskéket montmorillonitra

cserélve, hogyan valtozik a membranok szerkezete és sziirési tulajdonsagai.
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2. Irodalmi attekintés
2.1. Részecskeméret elemzési modszerek

Inkoherens rendszerekben a részecskeméret és a méreteloszlas meghatdrozasaval a
diszperzoid-analitika foglalkozik. A részecskeméret szabdlyos testek esetén egy jellemzo

mérettel, szabalytalan alak esetén az ekvivalens sugarral adhato meg.

A diszperzoid-analizis témakdrébe tartoznak a durva diszperz rendszerek
részecskeméretének meghatdrozasatol kezdve, a kozepes ¢€s nagy diszperzitdsii anyagok
szemcseanalizisének modszerein 4t, az amikroszkopikus részecskék meghatarozésai is. Tobb
gyakorlati alkalmazasban is fontos példaul a levegd szilard részecskéinek méret
meghatarozasaban, vagy az orvostudomanyban a vérelemek diagnosztikdjaban. Ezeken kiviil
fontos a gyogyszer-, és épitdiparban a szemcseméret fontos a felhasznalas szempontjabol. A
frakcionalds nélkiili eljarasok méretelvalasztasi hatarait az 1. tdblazat tartalmazza, mig a 2.

tablazat a frakcionalasi eljarasokét [1].

Részecskeméret meghatarozasi médszerek | Atlagos részecskeatméro (um)

Frakcionalas nélkiil

Mikroszkdpos modszerek

* Fénymikroszkop 1-100

* Elektronmikroszkop 0,001-100
Ulepité modszerek

* Pipettas mintavétel 1-100

* Strtiségméres 5-100

« Ulepitdmérleg 2-150

* Elektromagneses hullam letapogatésa 1-100

(fény, 1ézer, rontgen)

Aramlo részecske szamlalasa

« Optikai intenzitas valtozas 1-100

* Vezetdképesség valtozas 1,5-50

Elektromagneses hulldmszoras

* Sztatikus fényszoras 0,0001-10

 Dinamikus fényszoras 0,001-5

1. tablazat: Frakcionalasi modszerek nélkiil meghatarozhato atlagos részecskemeretek

kiilonbozo meérési technikakkal [1]
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Részecskeméret meghatarozasi médszerek | Atlagos részecskeatmérd (um)
Frakcionalassal

Szitalas 5-2000
Ulepité modszerek

« Aramlé kozegben 1-500

* Nyugvo kozegben 1-100
Centrifugélas

« Laboratériumi centrifuga 5-0,2

* Szupercentrifuga 1-0,1

» Ultracentrifuga <0,1

2. tablazat: Kiilonbozo frakcionaldsi modszerekkel meghatarozhato atlagos

részecskeméretek [1]

2.1.1. Mikroszkopia

A mikroszkoppal végzett részecskeméret-meghatarozasokndl hig szuszpenzidkat kell
hasznalnunk. A részecskék méretét egy eldre kalibralt mikrométerskalaval végezziik, tigy, hogy
kozvetleniil hozza mérjiik dket. Napjainkban automatikus képanalizalo miiszerek €s szoftverek

végzik a minél kisebb szubjektiv hiba érdekében [2].
2.1.2. Szitalas

A szilard anyagok részecskeméretét meghatarozhatjuk szitalassal. Ennél az eljarasnal a
polidiszperz Orleményt vagy a durva szemcséket tartalmazod szuszpenziot egyre kisebb
lyukbdségli szitak sorozatan vezetjilk at. Az egymast kovetd szitak lyukbdség méretei egy
meghatdrozott trend szerint csokkennek. A szitdkat tobb paraméterrel jellemezhetjiik. A DIN
szitaszam azt adja meg, hogy mekkora 1 cm?-en 1év8 csomdszam négyzetgydke. A mesh szam
azt adja meg, hogy egy lyuk kozepétdl szamitva hany lyuk helyezkedik el 1 inch (25,4 mm)
hosszan. Létezik még egy szabvany az ASTM, amely az egymassal szomszédos szitdk

nyildsméreteinek aranyat adja meg [3].
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2.1.3. Elektromos vezetés

A részecskék elektromos vezetését kihasznalva meghatdrozhatjuk a méreteloszlasukat.
Ezt ugy lehet kivitelezni, hogy egy elektromosan vezetd oldatban szuszpendaljuk a
részecskéinket, majd a térfogattal aranyos ellenallas valtozas, valamint fesziiltség jel alapjan
vagyunk képesek meghatarozni. A szuszpenziot két elektréda kozott vezetjiik at a Coulter-elv
alapjan az elektrodok kozt elhalado részecske a sajat térfogatara jellemz6 impulzus valtozast

hoz 1étre [1]. Az impulzus véltozas a részecske altal eltolt ionokbdl szarmazik [4].
2.1.4. Féenyszoras

A fényszorason alapulé modszerekkel a parhuzamos sugarnyalabbdl oldalirdnyba szort
fény intenzitdsdbol lehet részecskeméretet megallapitani. Az intenzitds kiilonb6zo

hullamhosszon ¢és a beesd fénysugarral kiillonb6zd szdget bezard iranyokbol mérjiik.

A leggyakrabban haszndlt mddszer a dinamikus fényszorads. Ez a moddszer a szort
részecskék mozgasa okozza. A detektorba jutott jelbdl egy digitalis korrelator egy fiiggvényt
szamol, melynek analizisével megadja a vizsgalt rendszer részecskeméretet, valamint a

méreteloszlast [5].

A részecskék hidrodinamikai sugarét az Einstein-Stokes-egyenletbdl alapjan adjuk meg,

mely a kdvetkezd
__ kpT
B 6mNRy

(M

T

ahol D, a diffizids egyiitthato, kg a Boltzmann-egyiitthato, T az abszolit hdmérséklet, n a kdzeg
viszkozitdsa €s Rn a hidrodinamikai sugar. Széles korben hasznéljdk fel a biomolekularis
meghatarozasahoz [6].

2.2. Kolloid és durva szemcseméretii részecskék frakcionalasa iilepitéses eljarasokkal

Az lilepités heterogén rendszerek szétvalasztdsara haszndljuk a komponensek eltérd
stirliségét kihasznalva. A szuszpenzidban talalhato szilard részecskék a gravitacid hatdsara az
tilepitésre szolgalo edény vagy tartaly aljara siillyednek, igy lehetévé téve eltavolitasukat vagy
a feliiliszo folyadék eltavolitasat. Ennek tobbféle modja is van. Idedlis esetben a sziikséges

iilepedési 1dOt a Stokes-torvény érvényesiilése esetén pontosan meg tudjuk megallapitani. Ezzel
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kiszdmolhatjuk, hogy az adott &tmérdjii részecskék mekkora sebességgel lilepednek és ebbdl az
tilepitéshez sziikséges 1d6t is meg tudjuk allapitani [1].

_ 2(psz—pf)gr?
vV =——
9n

)

ahol ps; a szilard részecskék stirtisége, pr a folyadékfazis stirlisége, g a gravitacids gyorsulas, r

a részecske sugar, valamint a n| a folyadék kozeg viszkozitasa.
2.2.1. Ulepités dramlé kézegben

Ennél az eljarasnal a szuszpenzio fiiggélegesen felfelé torténd aramoltatasaval valasztjuk
el a részecskéket. A kisebb iilepedési sebességii részecskéket a folyadékaram kimossa, mig

azokat, melyeknek az iilepedési sebessége nagyobb a folyadékaram sebességénél kiiilepednek

[7].

2.2.2. Ulepités nyugvé kézegben

A nyugvo kdzegben torténd iilepitést egy henger alaku iilepit6 edényben végezziik. Ennél
az eljarasnal ligyelniink kell arra, hogy az edényt ne érje razkodas, mert igy az eddig ki iilepedett
szilard anyagunk felkavarodik. Miutan a rendszer kitilepedett a feliiluszot eltavolitjuk. Ezek

utdn gjra diszpergaljuk majd Gjra ilepitjiik [1].
2.2.3. Centrifugalis eljarasok

Ezen {iilepitési modszereknél a szuszpenziokat nagysebességgel forgatjuk egy tengely
mentén, emiatt modosul a Stokes-tdrvény is. A gravitacios gyorsulast felvaltja a centrifugalis
gyorsulas. A frakcionalni kivant részecskék méretéhez kiilonbozd centrifugdkat sziikséges
alkalmaznunk. Minél nagyobb centrifugélis gyorsuldst alkalmazunk, annal kisebb méretli
részecskéket vagyunk képesek ki iilepiteni. Az eljaras soran, miutan a kritikus sugarnal nagyobb
részecskék az iiledékbe keriiltek, a feliiliszot dekantdlassal eltavolitjuk, majd a folyamatot

addig ismételjiik, mig tiszta nem lesz [8], [9].
2.2.4. Az iilepitési eljardsok hibaforrasai

Az iilepitéses eljarasok akkor értékelhetok, ha nem 1ép fel koaguldci6. Ezt onnan
ismerhetjiik fel, hogy a rendszer nem monodiszperz és egy ¢les hatérral iilepedik, vagy kis 1d6
elteltével aggregalddas €s pelyhesedés tapasztalhatd. Minél toményebb a szuszpenzionk, annal

nagyobb lesz ennek az esélye. Kikiiszobolésére hozzaadhatunk a rendszerhez stabilizatorokat,
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melyekkel az elektronikai potencialt noveljiik, vagy pedig nedvesitdszer €s masik diszperzid

kozeget sziikséges alkalmaznunk [1].
2.3. Agyagasvanyok

Az agyagasvanyok a filoszilikatok csaladjaba tartoznak. A filoszilikatok az asvanyok
fontos csoportjat alkotjak, ide tartoznak a csilldmok, kloritok és a talkum. Az agyagasvanyok a
kémiai mallas elsédleges termékei, valamint az {iledékes kozetek egyik legfontosabb
alkotorészei [10]. Szerkezetiiket nézve szilicium tetraéderek alkotjdk, melyeknek sarkaiban
oxigén atomok helyezkednek el. A szilicium-ionokat az aluminium- és magnézium- ionok
helyettesithetik [11]. Altalaban kér vagy lemez alakuak. A részecskék kozott elektrosztatikus és
van der Waals kolcsonhatasok Iéphetnek fel egy bizonyos koncentracio felett. Az
agyagasvanyok feliilete negativ toltési. Foként mechanikai kdlcsonhatdsok lépnek fel a
részecskék kozt. 0,5 nm-es tdvolsagban a feliileti toltésiik miatt taszitdo kdlcsonhatasok 1épnek

fel szuszpenzidikban [12].

Bentonit szerkezete

A
g i < X 2 a letraéderes réteg
' 900 000 000000 OO0 OO0 Oktacderes réteg
o)
"Q o o e < o - - >
o S Tetraéderes réteg
3 SN
A <
o =
=7 /] HZO H;O H20
= Viz és cserélhetd
g 8 + + + kationok
Heo) ol
~ 0 H,O H,0 H0
s
& % Oxigeén
~'5 £ ® * = ° . . s, &
&S Szilicium
o) 900 000 900 00O OSSOSO
N ® Hidrogén
K o - o L bt
® Aluminium

1. abra: A bentonit szerkezeti felépitésének abraja [13]
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2.3.1. Natrium-montmorillonit

A dolgozatomban bentonitot, amely a duzzadd agyagasvanyok (szmektitek) egyik
képvisdje, hasznaltam fel a kisérletekhez. A bentonit tapintdsra zsiros, szappanszerl, szinre
fehértdl kezdve lehet halvanyzold vagy akar kék is, viszont idével sotétebb szinarnyalatt lesz.
Vizzel 3 tomeg% felett gélt képez. Szerkezeti vizet tartalmaz mely lehet egyenletesen eloszlatva
vagy pedig kiilonb6z6 sztéchiometriaji hidratok keveréke. Viztartalmanak elvesztését eldszor
100-200 °C kozott kezdik meg, viszont ekkor még csak a szilikat rétegek kozotti viztartalmat
vesziti el, szerkezeti viztartalmét (dehidroxilaciojat) 450-750 °C kozott [14]. Kialakulasuk

vulkani hamubdl vagy pedig livegszerli magmas agyagbdl alakultak 4t [15].
2.3.2. Felhaszndlasuk

Evi tobb millio tonna agyagasvanyt hasznalnak fel a mezégazdasagban, geoldgiaban
kornyezeti karmentesitésben, papirfeldolgozasban, a keramiaiparban, valamint az épitdiparban
[14]. A szmektiteket hasznaljak az 6ntodékben a formak készitéséhez, hogy szilardabb legyen.
Ezenkiviil még vasérc granulatumok készitéséhez hasznaljak, amivel megkonnyitik a vasérc
szallitasat, valamint az olvasztd kemencékbe torténd betaplalast. Ezenkiviil még felhasznaljak

olajok szintelenitésére, €s allati takarmanyokban.

2.3.3. Kornyezeti karmentesités

J6 adszorpcids tulajdonsaga miatt sokféle szennyezOanyag eltavolitdsara fel lehet
hasznalni, emiatt viztisztitisban is felhasznaljdk, a szerves ¢és szervetlen molekulak,
nehézfémionok, valamint gydgyszer hatdanyagok megkdtésére. Nehézfémionok eltavolitasara
fokeént a mezégazdasagi ontdzdvizek tisztitdsanal hasznaljak, erre azért van lehetdség, mert a
natrium-montmorillonitnak nagy a kationcsere kapacitdsa. A szmektit feliiletén a szerves
molekulak kolesonhatasba 1épnek kovalens kotés vagy ioncsere utjan, igy a vizbdl kisziirik,
ezért haszndljak kdros és rakkeltd anyagok megkdtésére. Emiatt alkalmazzdk zagyfalak

kialakitasara és hulladéklerakok burkolasara [16].

2.4. Polielektrolitok

A polielektrolitok olyan polimerek, melynek ismétlédé szegmensei olyan csoportokat
tartalmaznak, melyek képesek disszocidlni, melynek kdvetkeztében a polimer lancok tdltéssel

rendelkeznek. Ezek a csoportok polaris oldoszerekben képesek disszocialni [17].
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2.4.1. Poli(diallil-dimetil-ammonium-klorid)

A poli(diallil-dimetil-ammoénium-klorid) (PDDA) egy vizben jol olddéd6 kationos
polielektrolit. Megjelenésre oldott allapotban szintelen esetleg sargas szinii, viszkdzus ragadds
folyadék.

4 N\
HaC CHj
2. abra: A PDDA monomer szerkezeti képlete [17]

Felhasznaljak kiillonb6z6 szennyvizek és a felszini vizek tisztitdsahoz flokkulaloszerként,
hogy a kolloid részecskék gyorsabban iilepedjenek ki, ezért hasznalja elészeretettel a papiripar
¢és a szennyviztisztitok [18]. Mindemellett alkalmazhaté még nanosrészecskék eldallitasdban,

valamint kémiai €s biologiai érzékeldk gyartasban [19].
2.5.Akriflavin-klorid

Az akriflavin-klorid egy antibakterialis gyogyszer, gyakran hasznaljadk sebek helyi
fertdtlenitésére, valamint akvariumi halak gombas megbetegedése esetén. Megjelenésre piros
szinli por. Borre keriilve irritacidt okoz, valamint megfogja azt[20]. A kornyezetbe a nem
megfeleld szennyvizkezeléssel, a gyartasa soran, valamint az akvarium viz leengedése soran

kertl.

-~
HoN N NH
cr

3. abra: Akriflavin-klorid szerkezeti képlete [21]
2.6.Layer-by-layer technika

2.6.1. Az LbL modszer leirasa

Az utobbi néhdny évtizedben a layer-by-layer technika az anyagtudomany

interdiszciplindris teriiletévé fejlédott. Ez egy olyan eljards, amelynek soran kiilonb6zo
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rétegeket épitiink fel egymasra egymastol eltérd toltésiik alapjan, ezek lehetnek polielektrolitok
vagy feliileti toltéssel rendelkez6 kolloid részecskék. Egy atfogd modszer a szubsztratumok
polimerekkel, kolloidokkal, biomolekulakkal, s6t sejtekkel vald bevondsara, amely kivald
szabalyozast ¢és sokoldalusagot kinal, Osszehasonlitva mas vékonyréteg-levalasztasi

technikakkal bizonyos kutatasi €s ipari alkalmazasokban [22].

Ismételve n alkalommal
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4. abra: A Layer-by-layer eljaras lépéseinek sematikus dbraja [23]

A rétegeket egy hordozora, mas néven szubsztratra, épitjiik fel. Két eltérd toltésii réteg
alkot egy tényleges réteget, igynevezett parosréteget. Az eljarashoz a szubsztratot elérd toltésii
polielektrolitokat tartalmazé oldatokba martjuk, melyek altaldban néhany mg/cm’-es
maradjon elegendd a kovetkezd réteg kiépiiléséhez. Minden réteg kozt bo, desztillalt vizes
mosast alkalmazunk annak érdekében, hogy a gyengén megkotddott réteget vagy rétegeket
lemossuk és igy ne szennyezziik el az oldatot, amibe helyezziik [24]. Igy képesek vagyunk
néhany nanométeres rétegeket felépiteni. Bizonyos esetekben a szubsztratot el lehet tavolitani,
igy egy makroszkopikus vastagsagu filmet kapva, amelyet felhasznalhatunk példaul gyogyszer
kapszulakhoz. Az utobbi esetben nanokapszula forméjat készitik el, vagy két parosréteg kozé

¢épitik be a gyogyszer hatdoanyagot [25].

Az LbL-lel kialakitott filmek felhasznélasa jelenleg egy fejlodd agazat. Felhasznaljak a
gyogyszeriparban, felhasznaljadk in vivo modon gyodgyszerhatéanyag bejuttatasra és

sterilizalasara. Alkalmazzak még katalizatorok készitéséhez specifikus reakciok szamara, kopas
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¢és korrozid védd bevonatok készitéséhez, szenzorokat allitanak eld, amelyeket bioldgiai és

kornyezeti folyamatok észleléséhez hasznalnak fol [26].
2.6.2. A vékonyrétegek eloallitasanak lehetoségei

A vékonyrétegek eldallitasara 6t kiilonallo kategoriat kiilonboztetiink meg, melyek az
immerziv (bemeritéses), centrifugalis, permetezés, elektromagneses, valamint a fluidikai
Osszeallitas. Az immerziv LbL eljaras a leggyakrabban hasznalt, ezzel szinte barmilyen méretli
¢s alaku szubsztratot képesek vagyunk vékonyrétegekkel bevonni. Ennél az eljaras tipusnal a

szubsztratra a polielektrolitokat az oldatba meritéssel vissziik fel [26].

2.6.2.1. Centrifugalis eljards

Centrifugalis eljarasnal a szubsztratot forgatjuk és vagy eldbb ontjiik rd az oldatot és utana
forgatjuk meg, vagy forgatis kozben tesszilk meg ezt. gy nagyjabol 30 maésodperc alatt
elérhetjiik az adszorbatumok megkotddését. A forgatds sokkal homogénebb filmeket ad, mint

az immerziv eljaras [26].

2.6.2.2. Permetezéses eljaras

Permetezéses 0Osszeallitas esetén a polimereket tartalmazd oldatokat a szubsztratra
aeroszolként vissziik fel. A centrifugaldsndl is gyorsabban készithetjiik el vele a rétegeket.
Gyors és egyszerli modszer, emiatt az iparban széles korben alkalmazzak, mivel nem csak sik

rétegek feliiletének bevondasara lehet alkalmazni [26].

2.6.2.3. Elektromagneses eljaras

Elektroméagneses LbL-nél elektromos vagy magneses mezd segitségével vonjak be az
elektrodakat vagy a szubsztratumokat. Az eddigieknél iddigényesebb eljaras, viszont akéar

kétszer olyan vastag filmeket is képesek vagyunk eldallitani [26].

2.6.2.4. Fluidikai eljaras

Fluidikai LbL eljarast kapillarisoknal, valamint folyadék csatorndk bels6é faldnak
monomolekulds rétegekkel vald6 bevondsdhoz hasznaljak. A csovekben a nyomas
valtoztatasaval juttatjuk a polielektrolitokat tartalmazo6 oldattokat, valamint a moso6folyadékot

is [26].

15



Agyagésvanylapokkal modositott NF membranok

2.7. Paracetamol

Az acetaminofén, mas néven paracetamol egy nem szteroid alapi laz- és
fajdalomesillapité gyogyszer, valamint gyenge gyulladdsgatld hatassal rendelkezik. A
paracetamol kdnnyen bejut az agyba, ahol kifejti a hatasat Gigy, hogy gatolja a lazat okozo

prosztaglandinok termelddését és azok mennyiségét is [27].

A paracetamol a kozponti idegrendszeren keresztiil fejti ki a hatdsat, nem pedig
perifériasan. A paracetamol a szervezetben gatolja a ciklooxigendz enzim kiilonb6z6 formajat

kompetitiven gatolja igy csokkentve a fajdalmat [28].
H
N
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@)
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5. abra: A paracetamol szerkezeti képlete [29]

2.7.1. Paracetamol eldforduldsa a kérnyezetben és hatasai

Az acetaminofen és bomlési termékei napjainkban a nagymennyiségli felhasznalas miatt
a szennyvizeinkben megtalalhatd, valamint a felszini vizeinkben is. Emiatt egyre inkabb
foglalkoznunk kell az élettani hatdsaival is. A paracetamol és a metabolidjai, példaul a
genetikai kodkarosodast, lipidek oxidativ lebomlésat €s a fehérjék denaturalodasat okozza a
sejtekben [30]. A talajvizek nagyjabol 15%-ban fordul eld. Azonban nem csak a vizeinkben
halmozodik fel, hanem a talajban és a vizeink iiledékében is, példaul a Masan -6bolbdl vett
tiledék mintdk tobb mint 50%-aban 2,2 ng/g iiledék koncentracidban volt megtalalhato. 1998.
ota folyamatosan novekszik a mennyisége a szennyvizekben, az irodalmi forras alapjan 5 évvel
ezelott ez az érték tobb mint 100 ppb érték volt, viszont a felszini vizekben az érték csokkent

koszonhetden az egyre jobb szennyviz tisztitasi technologidknak.
2.7.2. Eltavolitasanak modszerei

2.7.2.1. Biologiai folyamatok

A biologiai folyamatok féként mikroszennyezok eltavolitasat jelentik biokatalizatorok

segitségével aerob vagy anaerob kornyezetben. Mechanizmusai a bioszorpciobol,
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biodegragaciobdl és bioakkumulaciobol allnak. A gyakorlatban az eleveniszapos eljarast €s a
mikroalga alapu fotobioreaktort és torendszert hasznaljak. Mindegyiknek megvan az eldnye €s
a hatranya. Az eleven iszapos eljaras nagyon hatékony, példaul a baltimore-i szennyviz telepen
képesek voltak a paracetamol 99%-at eltavolitani, viszont az iszapot utdna tovabb kell

kezelniink [30].

2.7.2.2. Novenyi tisztitas

A ndvények képesek felvenni a szerves €s szervetlen anyagokat befogadni a szennyvizbdl
a gyOkereiken keresztiil. Viszont az acetaminophen eltdvolitasa nagyban fiigg attol, hogy milyen
noveényt alkalmazunk ezen célra, a kozonséges nad (P. australis) 51-99,9%-at tavolitotta el, mig
a széleslevelii gyékény (T. latifolia) 46,7%-t6l szintén 99,9%-ig volt képes eltavolitani a

szennyvizbdl [30].

2.7.2.3. Oxidacios eljarasok

Sok eljaréast sorolhatunk ebbe a kategoridba. Fenton- reakcional a szennyvizhez Fe®" és
H>0z-ot adunk. Az eljards soran nagymennyiségli hidroxilgyok keletkezik, ami hatékonyan
bontjak le az acetaminophent és egyéb szerves vegyiileteket. Foto-Fenton eljards a sima
Fentoneljaras modositasa gy, hogy UV-lampa vagy LED alkalmazasaval noveljik a
hatékonysagot, ami a sima Fenton-eljarashoz képest kétszer gyorsabban bontja le a
paracetamolt. Nagyhatékonysagu eljarasokhoz sorolhatjuk még az 6zonozast, amelynél nagy
mennyiségli szabadgydkcsoportok keletkeznek. Felszini vizek esetén 5 mg/dm® 6zon
mennyiséggel 30 percen beliil el lehet tavolitani a paracetamol teljes mennyiségét. A Fenton-
eljarasokkal kombindlva ez a sebesség tovabb novelhetd, viszont az tovabb noveli a kdltségeket.

Ezen eljarasok koziil az 6zonozés az anyagilag legkdltséghatékonyabb [30].

2.7.2.4. Adszorpcios folyamatok

Az adszorpcion alapuld eljarasok hatékonysagat az adszorbens fizikai-kémiai
tulajdonsagai, valamint az adszorbens feliiletén lezajlé kémiai reakciok szabalyozhatjak.
Leggyakrabban aktiv szenet hasznalnak adszorbensként paracetamol -eltavolitdsara. A
modositott aktiv szén alapti adszorbensek koz¢ tartozik a nano-kitozan, a szemcsés tipusu és a

foszforsavval mddositottak, amelyeket hasznalnak a szennyviztisztitasban [30].
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2.7.2.5. Membransziiréses eljarasok

A membransziirés egy feltorekvo technologia a paracetamol sziirésére. A kis poérusméretii
membranok alkalmasak erre a célra, ennélfogva forditott ozmoézissal vagy nanosziiréssel
lehetséges a paracetamolt eltavolitani a vizbdl. Az ultrasziirésre vagy mikrosziirésre alkalmas
membranok tul nagy porusmérettel rendelkeznek, igy a gyogyszer molekulak képesek atjutni a
porusaikon. Ezen membranok Ilehetnek természetes alapuak, példaul celluloz, vagy

szintetikusak [30].

2.8. Nanosziirés

A nanoszlrés egy nyomas vezérelt membraneljaras, amely az ultrasziirés és a forditott
ozmozis kozott helyezkedik el. A nanosziird membranok kispérusi-, és nanoiiregeket
tartalmaznak, melyek méretei 0,5-1 nm kozott helyezkednek el. Anyagukat tekintve lehetnek
kiilonb6z6 keramiakbol, valamint szerves anyagokbol. Leghatékonabban a kétértékii ionokat és
a 200-1000 Da kozotti méreti szerves molekulakat képesek visszatartani. A kétértékii ionok
tobb, mint 90%-at képesek visszatartani, mig a szerves molekulakét 90%-ban. A leggyengébben

az egyértéki ionokat képesek visszatartani, melyekre 70% a visszatartasuk [31].
2.8.1. Felhasznalas

A membranelvalasztasi eljarasokat felhasznaljak oldatok frakcionalasara, tisztitasara,
valamint koncentrdldsra. Az energiakoltségek novekedése miatt igyekeznek egyre
koltséghatékonyabb eljarasokat hasznalni az iparban, melyre a membransziirés alkalmas mivel

nem igényel hozza adott vegyszert és koltséghatékony.

2.8.1.1. Gyogyszeripar

Novekvo gyogyszer felhasznalas kovetkezményeképpen egyre tobb gyogyszerhatéanyag
¢s antibiotikum keriil a kornyezetbe, melyek artalmasak az €16 szervezetekre. Feldusulnak a
vizkészletekben és a hagyomanyos vizkezelési modszerek nem elég hatasosak eltavolitasukhoz.
A paracetamolt 36,16%-ban, az iboprofént 80,54%-ban ¢és legjobban a diklofént tartotta vissza
99,74%-kal [32]. Vizsgaltak, hogy egy gyogyszer keveréket mennyire képes megsziirni a
gyogyszergyartasban is felhasznalhaté StarMem122 és DuraMem150 nanosziird membranok.
A kisérlethez egy gyogyszer keveréket hasznaltak mely imatinib-mezilatot, riluzolt,
donepezilhidrokloridot €s atenolol, alprazolamot tartalmazott. Erre a keverékre nézve tobb, mint

90% feletti volt a visszatartas [33].
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2.8.1.2. Vizkezelés

A vizkezelés egyre fontosabb szerepet tOlt be mindennapi életiinkben, mivel egyre
nagyobb a vizek szennyezettsége és ndvekszik az igény a tiszta vizre. A kiilonboz6 iparagak
altal termelt szennyvizek megtisztitdsanak egyik alkalmas moédja a nanosziirés. A textilipari
szennyviz gazdag szinezdanyagokban ¢és szervetlen sokban. A szlrési eljarassal képesek
szétvalasztani egymastol a kettdt, igy értékes anyagokat tudnak visszanyerni. Egy kisérlet soran
melynek eredményeként a festékanyag 99,9%-10 retenciot értek el, mig a s6 tobb mint 93%-4at
engedte at. Ezzel bebizonyitottak, hogy alkalmas a sooldatok visszanyerésére. A banyaiparban
a savas banyavizbdl a szulfat-, és nehézfém-ionok eltdvolitasara alkalmazzdk, hogy a
fémionokat kinyerjék, valamint a kdrnyezetre gyakorolt hatasat csokkentsék. Ezeken kiviil még
jelentés szerepet jatszik a vizlagyitasban, mivel a kalcium- és magnéziumionokat képesek

vagyunk veliik eltavolitani [34].

2.8.1.3. Elelmiszeripar

Az élelmiszeriparnak van az egyik legnagyobb viz felhasznalasa, mely lehet technoldgiai,
kazan- és hlitoviz. A membransziirési eljarasokat felhasznaljak az élelmiszeripari szennyvizek
megtisztitdsara €és Ujra felhasznalasara. Mivel koltséghatékony €s kiméletes eljaras emiatt
alkalmas még a kiilonb6z6é oldatok koncentralasara és szétvalasztasara, mivel kiméletes az
anyagokkal igy nem roncsolja azokat. Az italiparban gylimdlcslevek koncentraldsara és
stiritésére, alkalmazzak. gy elkeriilik az aromak elvesztését, valamint, hogy 6t utoize legyen.
Mindezt kordbban tobblépcsds vakuum-beparlassal értek el, viszont ez fott utdizt €s szinromlast
eredményezett. Szeszes italokndl deritésre hasznaljak. A tejiparban régebb ota hasznaljak
tejsavofehérjék frakcionalasara, laktoz kinyerésre és sotalanitasra. Eldallithatunk a nanosziirés
segitségével természetes anyagok kivonatait, mint példaul a y-oryzanolt, amit rizskorpaolajbol

vonnak ki [35].
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3. Célkitiizés

A TDK dolgozatom célja a bentonit f6 asvanyi Osszetevdjének, a montmorillonitnak
meéretszerinti frakcionalasa és tisztitasa, valamint ennek felhasznalasa nanosziir6 membran
modositashoz. A modositassal célom az, hogy javitsam a membran aktiv rétegének szlirési
hatékonysagat.

A dolgozatom témajahoz kapcsoldan tobb cikk is jelent meg. Ezeket a ,,Google Sholar”,
illetve a ,,Web of Science adatbazisok™ segitségével kerestem meg, valamint a témavezetdimtol
és Siité Matétol kaptam cikkeket. A kereséshez a ,,paracetamol”, ,nanofiltration”, ,layer-
bylayer”, ,,clay mineral” és a ,,sedimentation” kulcsszavakat hasznaltam. A talalt cikkek témaba

ill6 részeit elolvastam és a legjobb tuddsom szerint értelmeztem.

Célom eléréséhez a membranokra polikation vizes oldatanak ¢és agyagésvany
szuszpenzidnak segitségével parosrétegeket épitettem fel. A rétegek ¢épitéséhez harom
kiilonb6zé mérettartomany  frakciot hasznaltam fel, hogy megvizsgdljam melyik
mérettartomannyal a leghatékonyabb a mddositas. A modositott membranokat probasziirésnek
vetettem ala, melynek soran megallapitom a kiilonbozo paramétereit (a fluxus és a visszatartas),

haromféle oldott anyag (két szervetlen s6 és egy gyogyszerhatdanyag) esetén.

A modositott membranokat, valamint az agyagasvany szuszpenziokat szerkezetvizsgalati
modszerekkel megvizsgalom, és jellemezni tervezem az é€pitett membranok feliiletét és a

layerby-layer eljaras sikerességét.
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4. Kisérleti rész
4.1. Felhasznalt anyagok

A munkdm sordn a frakciondlashoz ¢és a vékony réteg-levalasztdsdhoz SWY-2

montmorillonitot hasznaltam. Sziiréshez hasznalt membran Dow FILMTEC™

altal gyartott
NF270-es nanoszlird membran volt. A membran foliaba tekerve egy papirdobozban volt tarolva,
hogy megvédjiik a portdl és egyéb szennyezOdésektdl. A sziirendd sokat, melyek a
natriumklorid és a kalcium-klorid volt a MOLAR Chemicals Kft gyartotta. Ezen kiviil még a
SigmaAldrich gyartotta paracetamolt valamint PDDA oldatot hasznaltuk. A PDDA oldat 20
tomeg%-os volt és a molekula tdmege 400 000 és 500 000 g/mol tartomdnyban van. Ezeken

kiviil még ultratiszta vizet és ioncserélt vizet hasznéltam fel a kisérleteim soran.
4.2. Kezdeti szuszpenzié tomegkoncentraciojanak meghatarozasa

Az llepités elkezdéséhez nem tudjuk, hogy mekkora tomegkoncentracié lenne idedlis,
mivel az agyagasvany részecskék akadalyozhatjdk egymds mozgasat. Ehhez a kisérlethez hét
darab 20 cm’-es csavaros kupakkal ellatott iivegcsékre volt sziikségiink, melyekben kiilonbdz6
tomeg%-os diszperzidkat allitottam eld. Mindegyikben egyre nagyobb tomeg%-os szuszpenziot
allitunk eld, melyek 0,5 tomeg%, 1 tomeg%, 1,5 tomeg%, 2 tomeg%, 2,5 tomeg%, 3 tdmeg%
és 4 tomeg%-osak. Osszehasonlitdsként hetedik iivegesébe egy 1 tdmeg%-o0s szuszpenzidt

készitettiink, melyet naponta felrdzunk, hogy jobban lassuk az tilepedés valtozasat.

A megfeleld témegii montmorillonit kimérése utan mindegyikbe 5 cm?® ultratiszta vizet
mértiink be, majd egy percig ultrahangos kadba helyeztiik és hagytuk megduzzadni. Miutan
megduzzadt tovabbi 15 cm? ultratiszta vizet adtunk hozz4, lezartuk és alaposan homogenizaltuk

Oket. Homogenizalas utan hagytuk tilepedni.

4.3. Szuszpenzié méretek szerinti frakcionalasa és tisztitasa

A frakcionalasokhoz egy 500 cm® es méréhengert, ultratiszta vizet és magneses keverét
alkalmaztunk. Az 1 tomeg%-os szuszpenzid elkészitéséhez bemértiink 5 g natrium-
montmorillonitot. A kimért szilard anyagunkat bele toltéttiik a méréhengerbe és az 500 cm?-es
jelig feltoltottiik ultratiszta vizzel, majd 1-2 percen keresztiil kevertettiik. Az iilepités kezdetén
parafilmmel lezartuk a mérOhenger tetejét, hogy a szennyezddésektdl és portdl megvédjiik.
Minden frakcido elsé két {ilepitésének feliiliszojat gytjtottiik 6ssze. A frakcidkat addig

tilepitettiink és tisztitottunk, mig a feliiluszo teljesen tiszta nem lett.
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4.4. Frakciok atlagméretének meghatarozasa

Az atlag méret meghatarozéashoz dinamikus fényszoras mérést (DLS) hasznaltunk. A DLS
melybdl a részecske hidrodinamikai sugara meghatarozhat6 [36]. Az altalunk hasznalt miiszer

a Malvern ZetaSizer NanoZS, melyet a Malvern UK gyartott.

A méréshez milanyag kiivettakat hasznaltunk. A méréseket 25 °C -on végeztiik, Mindegyik
szuszpenziobol 0,020 cm’-t mértiink be a kiivettakba és 0,1980 cm?® ultratiszta vizet adtunk
hozza, igy 100-szoros higitast ériink el. Mindegyik frakciobol két mérést végziink, az egyiket
egy percig ultrahangozzuk, mig a masikat nem. Az 0sszes mintdra 6t parhuzamos mérést

végeztiink.

sre s

Tomegkoncentracid meghatarozashoz harom kistomegii Petri-csészére volt sziikségiink,
valamint ezekhez egy-egy nagyobb méretlire. A Petri-csészéket alaposan megmossuk ¢és
papirtorldvel szarazra toroltiikk Oket. A 2-4 um részecske méretli, valamint az 1-2 pum méretii
szuszpenziokbol 3 cm?-t, valamint a legkisebb méret tartomanyti, mely az 1 um és az alatti
részecskéket tartalmazé szuszpenziobol 5 cm’-t mértem ki automata pipettival. A
szuszpenziokat ratettem a Petri-csészékre, melyeknek a tomegét eldre lemértem. Majd a
folyadékkal egylitt is lemértem a tomegiiket. Azokat lefedtem a nagyobb méretiiekkel, hogy
megakaddlyozzam a mintdk porosodasat. A Petri-csészék tomegét minden nap lemértem

egészen addig mig tomegiik 4lland6 nem lett.

4.6. Layer-by-layer oldatok elkészitése

Az oldatok elkészitéséhez kettd darab 100 cm’-es mérélombikot hasznaltam, és egy
fézOpoharat. A kisérletekhez poli(diallil-dimetil-ammonium-klorid) (PDDA) oldatot, valamint

az agyagasvany szuszpenziokat hasznaltunk.

crer

crer

PDDA oldatunk 0,01 tdmeg%-os és az agyagasvany szuszpenzié 0,015 g/dm? koncentracioju.
Mivel a PDDA oldat 20 tomeg%-os formaban allt szdmunkra rendelkezésre, ezért higitanunk
kellett. A higitashoz eldszor egy 0,1 tomeg%-os oldatot allitottunk eld, mert tul kis térfogatot
kellett volna kimérniink. Ehhez 0,5 cm>-t mértiink ki a 20 tdmeg%-os oldatbél egy 100 cm?-es
mérélombikba és jelre toltottiik. Majd ezt egy fozépoharba atontottiik és 10 cm-t kimérve

elkészitettiik a 100 cm? oldatunkat.
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A szuszpenzidkbol a 2-4 um-es frakcionkbol 0,345 cm’-t, az 1-2 um-es frakciobol 0,229
cm’-t és az 1 um és az allati mérettartomany(i szuszpenzionkbél 0,453 cm>-t mértiink be a

mérdlombikba.

4.7. Membran modositas

A membranokhoz gumikesztytit vettem fel, hogy a feliiletét el ne szennyezzem. Méretre
vagtam és egy ioncserélt vizet tartalmazo f6zopoharba tettem, hogy beduzzadjon. A kivagott
membrant legalabb 24 6rara maximalisan 72 6rara hagytam benne, viszont ekkor 10 mM-es
natrium-klorid oldatba helyeztem a membrant. Modositas el6tt bo ioncserélt vizzel lemostam,
majd egy papirtorlével letéroltem a vizet rola. Fényes oldaléval lefelé forditottam, majd a matt
hatsooldalat leragasztottam. Erre azért van sziikség, mert a szlirés szempontjabol ez az oldal

nem fontos szamunkra.

A layer-by-layer eljarashoz az oldatokat két 100 cm’-es f8zOpoharba ontodttik és
beletettiik a magneses keverdket. A keverést alacsony fordulatszamon végeztiik. Eloszor a
PDDA oldatba martottuk, majd az agyagdsvany szuszpenzidba, a meritési id6t 10 percre

allitottuk be. Athelyezés el6tt ioncserélt vizzel alaposan lemostuk, hogy elkeriiljiik a

crer

4.8. Sziiroberendezés

A szlirést a tanszéken talalhatd sziiréberendezéssel végeztem el, melynek vazlata a

kovetkezd abran lathat6 (5. abra).
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6. abra: A tanszéken épitett nanosziiré berendezés vazlata [37]
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A membrant belehelyeztem a membran cellaba a fényes oldalaval lefel¢. Ezutan a
sziirdberendezés tartdlyaba 5,5 dm® ioncserélt vizet toltdttem. A berendezés termosztatjat
bekapcsoltam, amely a sziirés soran 25 ‘C-on tartja a hémérsékletet. A szelepek teljesen nyitott
allasaban elinditottam a szivattyut €s addig keringettem igy a vizet, amig az 0sszes leveg0
buborék el nem tavozott a rendszerbdl. A levegd eltdvozasa utdn a nyomast 140 psi (9,65 bar)
értekre allitottam be, és keresztaramu folyadék dramlési sebességét 50 liter/0rara allitottam. A
kompaktalashoz (megfeleld nyomasu folyadékaram segitségével a sziirésre alkalmassa tétel)
ezeket az értékeket 3 oran keresztiil hagytam. Ez id0 leteltével az aramlési sebességet nem
valtoztatva a nyomadst 100 psi-re (6,9 bar) allitottam, majd 30 perc utan, miutdn a nyomas beallt
a szfirlet aramlasi sebességét meghataroztam egy 25 cm’-es méréhenger és egy stopperéra
segitségével. Ezutdn a szlirendd folyadékot a berendezés tartdlyaba ontdttem és masfél oran
keresztiil &ramoltattam. Az 1d6 leteltével Gjra megmértem a szlirlet ramlasi sebességét és mintat
vettem a szlrletb6l, valamint a keresztaramu folyadékbol a szlirési hatékonysag

meghatdrozasahoz.

4.9. Mérési modszerek

A modositott membranok visszatartdsat a sziirlet és a keresztaramu folyadék

crer

R%=< —%)xmo 3)
f

ahol a C, a permeatum koncentracidja és a Cr a keresztaramu folyadék koncentracidja.
Méréseink soran az oldatok abszorbancigjat, valamint vezetoképességét meértiik, melyek

fiiggenek a koncentraciotol.
4.9.1 UV-lathato spektrofotometria

A fényabszorpcio széles tartomanyban mehet végbe. A fényelnyelésbdl a Lambert-

Beertorvény alapjdn szamolhatunk koncentraciot:
Iy
A=lg7=e*c*l 4)
ahol Ip a fénykezdeti intenzitasa, I az athaladt fény intenzitasa, € a molaris abszorbancia, ¢ a

koncentracio és 1 a rétegvastagsag.

A fényabszorpcié mérése alapjaul szolgald fény a fényforrasbol a monokromatorba jut. A

monokromator folyamatosan a kivant hullimhosszusagu fényt véalasztja ki. Ezek utan a fény a
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mintdba jut. Az el nem nyelt fény athalad rajta és a detektorba aramlik, amely méri és azonositja
a kiilonbozé fénysugarak intenzitdsat. Spektrofotometridsan azon anyagok mérhetdek,

melyeknek egy adott spektrumtartomanyban nyelik el a fényt, tehat kromoférok [38].

A mérésekre hasznalt miiszer a Shimadzu altal gyartott UV-1800 UV-Vis
spectrophotometer volt. A spektrofotométerben egy deutérium és wolfram-halogén lampa
biztositotta a besugarzo fényt. A mérésekhez egy centiméter ¢lhosszisagu kvarc kiivettat
hasznaltunk. A kiivettaba 1,5 cm® mintat, valamint ezzel megegyezé térfogati 0,1 M-os sdsav
oldatot mértem be automata pipettaval. A kvarclapon megkotott rétegek jellemzésére egy

megfeleld mintatartd feltétet hasznaltunk.
4.9.2. Konduktometria

A konduktometria az elektrolit oldatok vezet6képességét méri. Azon alapul, hogy az
elektrolitok a benniik oldott anyagok mennyiségének €s mindségén vezetik az elektromos
aramot. Az oldatok vezetését az elektrodok kozé zart oldat részlet ellenallasanak mérésébol
hatarozzuk meg. Az elektrédok platindval bevont platinabol késziiltek. A referencia elektrodot
mereven rogzitik az elektrod testébe. A konduktometriat felhasznéaljak titraldsok

végpontjelzésére, valamint koncentraciomeérésre [39].

A méréseim soran egy Radelkis Conductometer OK-114-es konduktométert hasznaltam.
Az elektrodot alaposan elmostam ioncserélt vizzel. A sziirletbdl és a keresztaramu oldatbol
mintakat veszek két f6z6poharba majd az elektrodot bele helyezem. Tobb mérést is végzek egy

adott mintan.
4.10. Szerkezetvizsgalati modszerek
4.10.1. Transzmisszios elektronmikroszkopia

A transzmisszids elektronmikroszkopok a mintarol képeket allitanak eld tgy, hogy
vakuumban elektronsugarakkal besugarozzak. A minta bizonyos részei jobban megfogja vagy
eltériti az elektronokat, mint mas részei. A képeken lathato sotét részeken az elektronok nem

haladnak at.

A TEM kiilonboz6é részei egy oszlopban vannak rendezve. Az oszlop tetején egy
elektronagyu helyezkedik el, és az elektronok egy sor elektromagneses lencsén haladnak 4t

egészen egy képgylijtohoz, amely a berendezés aljan helyezkedik el [40].
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A mérések soran Jeol JEM-1400 Plus tipusu elektronmikroszkdpot hasznaltam a
részecskék megvizsgalasdhoz. Mindegyik mintabol legalabb 100-szoros higitas készitettiink,
majd egy 5-10 cm’-es cseppet cseppentettink egy formvar réteggel boritott réz TEM
mintatartora (gridre), és megvartuk mig raszaradt. A 1égszaraz grideket ezutan az elektron
mikroszkdp mintatartojaba helyeztiik. Egy griden tobb teriiletet is megszemléltiink. Az atlagos

részecskeméretet ImageJ szoftver segitségével hataroztuk meg.
4.10.2. Atomerdo-mikroszkopia

Az atomerd-mikroszkopia (AFM) egy nagy felbontasti, nem optikai képalkotasi technika.
Lehetdvé teszi a minta feliiletének roncsoldsmentes mérését, feliileti morfoldgidjanak

meghatarozasat levegében, folyadékban vagy vakuumban.

Az AFM miikodési elve alapjan egy AFM szonda folyamatosan péasztdzza a minta
feliiletét, mikdzben egy piezoelektromos keramia szkenner szabalyozza a szonda (vagy a minta)
mozgasat. Ahogyan halad a szonda, a ti a kiilonb6z0 magassagu feliileti elemeken elhajlik,
melyet egy 1ézersugar nyomon kovet €s a visszatlikr6z0dését egy fotodetektor érzékeli. Ebbdl

alkotva egy haromdimenzios topografiai képet [41].

A mérésekhez hasznalt miiszer egy Digital Instruments altal gyartott Nanoscope IIIA
tipusu miszer volt. A tlit hozza a Nanosensors gyartotta és PPP-NCHR-10-es tipusu volt,

204497 kHz-es frekvencia és 10-130 N/m-es erd allandoval.

A méréshez eldallitottam egy négy darab parosréteget tartalmazé membrant. A membrant

a miiszer mintatartdjanak méretére vagtuk, majd tobb teriiletén is mérést végeztiink.

Osszehasonlitasként ugyanezt megcsinaltuk egy modositas nélkiili membrannal is.
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5. Az eredmények bemutatasa és értékelése

5.1. Kezdeti iilepitési koncentracio meghatarozas

Az tivegeséinket Osszesen négy honapig hagytuk iilepedni. Az iilepedés folyamatat
fényképesen dokumentaltuk. Kezdetben naponta készitettiink fényképeket a szuszpenzidkrol.
Egy hét elteltével jol lathato volt, hogy az 1 tdmeg%-o0s szuszpenziod lesz a szamunkra idealis.
Minden alkalommal a kontroll (1 tdmeg%-o0s) szuszpenzidonkat homogenizaltuk, hogy jobban

lassuk az tilepedés valtozasat.

Homogenizélas utan

Viz  05% 1,0% 15% 20% 3.0% 40% 10%-0s

1. %os
kontroll

Viz 05% 1.0% 15% 20% 3.0% 4.0%

Négy honap elteltével

L

7. abra: A kezdeti iilepitési koncentracio meghatarozasa kiilonbozo tomegszazaléku

szuszpenziokkal
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Az liledék megvizsgalasahoz a tégelyeket fejjel lefelé forditottuk és megnéztiik az tiledék
mennyiségét, valamint, hogy a szennyezddések mennyire lilepedtek ki (7. és 8. abra). Szemmel
lathat6 volt, hogy a 3 és 4 tomeg%-os szuszpenziok be gélesedtek, az agyagasvany lemezek
gatoltdk egymas iilepedését, igy csak nagyon kis mennyiségli volt az iiledék, viszont a kisebb
koncentracioknal egészen jol iilepedett. Az lilepedésgatld hatas jol latszik a 7. dbran, mely azt
mutatja, hogy a toményebb szuszpenzi6 iiledéke a durvabb méretli (néhany 100 um-es) dsvanyi

szemcsékbdl joval kevesebbet tartalmazott, mint a higabb szuszpenziobol keletkezett iiledék.

0,5%

2,0%

8. dbra: Fejjel lefele forditott iivegcsékben lathato natrium-montmorillonit és a

kitilepedett szennyezodések

9. dbra: Az 1,5 témeg%-os és 4 tomeg%-os szuszpenziok iiledéke 10 nap elteltével
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Négy hét elteltével a tégelyek feliiluszojabol 1 cm3-es mintdkat vettiink, kivéve a 3 és 4
tomeg%-osbol, és meghataroztuk a benne taldlhatd részecskék méreteloszlasat dinamikus

fényszoras (DLS) méréssel. A DLS a részecskék Brown-mozgésa alapjan, ami 6sszefligg az

crcr

Tomegszazalék (%) Atlagos hidrodinamikai
atméro (nm)

0,5 417

1 611

1,5 Ultrahangozas nélkiil 1324
Ultrahangozassal 607

2 Ultrahangozas nélkiil 1691
Ultrahangozassal 764

3. tablazat: Az elokisérlet DLS-el meghatarozott méreteloszldsok tablazata

crer

nagyobb méretliek a benne talalhato részecskék, valamint azt is, hogy az agyagéasvany lemezek
Osszetapadtak. Erre abbol kovetkeztetek, hogy ultrahangozas hatasara a részecskék atlagos

mérete lecsokkent. Ezek alapjan az 1 tomeg%-os szuszpenzidt valasztottuk ki a frakcionalashoz.

5.2. Agyagasvany szuszpenzio frakcionalasa

A frakcionalas soran a célunk az volt, hogy hadrom kiilonb6z6 méreteloszlasu frakciot
valasszunk szét, amelyek rendre: 1 um és az alatti, 1-2 pm kozotti, valamint egy 2-4 pm

kozottiek.

Az iilepitéshez kezdetben kiszamoltuk a sziikséges iilepitési idoket a Stokes-torvény
segitségével (2. egyenlet). Elsoként a 2 um ¢és az alatti méretli részecskéket tartalmazo
frakcionkat allitottuk eld. A Stokes-torvénnyel kiszdmoltunk, hogy idedlis esetben az iilepitd
edényben levé 25 cm-es folyadékoszlopbdl minden, 2 um-nél nagyobb atméréji, 1,65 g/cm?
stirliségli részecske kililepszik 17 o6ra 10 perc elteltével. Mivel lemezes szerkezetli az
agyagasvany, emiatt varhatoan lassabban iilepedik, mint egy idealis gombi alakkal jellemezhetd
szemcsesokasag, ezért a frakcionaldshoz sziikséges 1d6t 20 6rdban allapitottuk meg. Miutan a

felsé 450 cm? feliiluszo teljesen letisztult a maradék 50 cm’-ben megmaradtak a 2 pm-nél
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nagyobb részecskék és a szennyezOdések. Ezt a részletet 0sszegylijtottik és a kovetkezo
mérettartomanyu frakcié eldallitdsdhoz hasznaltuk fel.

Ezek utan a 2-4 pm kozotti részecskéket valasztottuk el a szennyezddésektol és a nagyobb
méretli részecskéktol. Az iilepitéshez sziikséges id0 2 ora 15 percnek adodott, viszont ezt a
frakciot elegendd volt mar csak 12,5 cm-es magassagbol venni. A részecskéket tartalmazo
feliiluszot egy 500 cmi-es csiszolt dugds Erlenmeyer-lombikba Osszegyiijtottem. Miutan
megtelt, a tovabbi frakciokat mar nem gytijtottem dssze. Az alsé 50 cm3-ben gytilt 6ssze a 4
um-nél nagyobb agyagéasvany részecskék és a szennyezOdések. Ezeket szintén félreraktam
tovabbi vizsgalatokhoz. Ezen mérettartomanyt részecskék gyorsan iilepedtek, emiatt a csiszolt
dugés Erlenmeyer-lombikbol egy 50 cm?®-es Durdn-iivegbe 4t tudtam tdlteni a frakcidnkat,

mivel az {iveg aljan Osszegylilt az Osszes részecske.

Az utolsoként kinyert frakcid a 1 um és az alatti részecskéket tartalmazza. Ehhez a
szamolésaink alapjan 3 napig volt sziikséges az iilepitést végezniink. A 2 pum-es frakcionk
megkozelitdleg 900 cm?, emiatt azt tdményiteniink kellett. Ehhez egy ultrasziiré berendezést
vettlink igénybe. A szlir6hoz [-MK-LOT#012419R2 IXI DRY membrant hasznaltunk. A
kivagott darabot ioncserélt vizzel alaposan megmostuk, majd 24 O6rdra ioncserélt vizben
duzzadni hagytuk. A sziirés eldtt az ultrasziirébe 50 cm® ioncserélt vizet tettiink, majd 4 bar
nyomas ald helyeztiik és kétszer &tnyomtuk rajta az ioncserélt vizet, igy kompaktéalva azt. Ezek
utan 50 cm?® szuszpenziot toltdttem bele és elkezdtem a szfirést. A sziirletet folyamatosan néztem
1ézerceruzaval, hogy latszodik-e a fény utja benne, ha igen, akkor a részecskék egy része atjut

rajta, ami nekiink anyagvesztés lenne. Igy sikeriilt a szuszpenzionk térfogatat csdkkenteni.

Ezek utan a 2 pm-es frakcionkat a méréhengerbe toltjiik egészen az 500 cm’-es jelig. A
csokkentett térfogatot nem mértiikk meg pontosan, de nem is volt réa sziikség. Egyben nem fért
bele a méréhengerbe, viszont amennyi kimaradt a kovetkez6 iilepités megkezdése eldtt bele
ontottiik. A felsé 450 cm?-t a hasas pipettaval leszivjuk és egy 1000 cm’-es mérélombikba
gylijtdttem dssze. Az elsd két sziirletet gylijtottem dssze, igy megkozelitdleg 900 cm® 1 pm és
az alatti részecskeméreti frakcionk lett. Az iilepitést tovabb folyttattam, hogy csak 1-2 um

kozotti részecskéket tartalmazzon majd az also 50 cm® szuszpenzid.

Az {llepitések soran jol megfigyelhetd volt a szuszpenziok iilepedése, valamint, hogy
egyre kevesebb részecskét tartalmaznak. Ez abbol latszodott, hogy az iilepedési front

magassaga, valamint a zavarossaga is csokkent, mely az alabbi képeken jol 1athato.
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10. abra: Az 1-2 um-es részecsketartomanyu frakcio iilepitése
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11. abra: A 2-4 um-es részecskeméret tartomanyu frakcio iilepitése
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5.3. Frakcionalt szuszpenziok atlag részecskeméret-meghatarozasa

A mérés soran kapott adatokat atlagoltuk, melynek eredményeit a 4. tablazat tartalmazza.

Atlagos hidrodinamikai 4tméré
Frakciok

(nm)
Ultrahangozas nélkiil 696

0-1 pm
Ultrahangozott 562
Ultrahangozas nélkiil 4213

1-2 pm
Ultrahangozott 1859
Ultrahangozas nélkiil 4699

2-4 pm
Ultrahangozott 2662

4. tablazat: A frakcionadlds DLS-el meghatarozott méreteloszlasok tablazata

Ezekbdl az adatokbdl lathatjuk, hogy a frakciondlés sikeres lett, viszont ultrahangozas
nélkiil az atlagméretek jelentésen nagyobbak. Ennek oka lehet az, hogy az agyagdsvany
lemezkék egymashoz tapadtak, ultrahangozas hatasara pedig ezek a lemezkék szétvaltak

egymastol, emiatt csokkent le a méretiik.
5.3. Transzmisszios elektronmikroszkopia eredménye

A TEM mérésekkel a szuszpenziok részecskéinek méretét hatdrozhatjuk meg. Sajnos a
transzmisszios elektronmikroszkép meghibasodasa miatt csak a legkisebb mérettartomanyu,

valamint a szennyezddéseket tartalmazd szuszpenziokkal tudtam vizsgalatokat folytatni.

A készitett képek alapjan meg tudtam allitani, hogy a legkisebb

részecskemérettartomanyu frakcio szinte kizardlag 1 um alatti részecskéket tartalmaz.

A 11. dbran lathat6é néhany felvétel méretskalaval egyiitt. A felvételen jol lathato, hogy a
lemezek egymdashoz tapadtak. A képen a kiillonbozé méretli montmorillonit lamellakat zold

nyillal jeloltem. Kék nyillal a részecskék szélein a felpondorodéseket jeldltem.
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200.m

12. abra: A transzmisszios elektronmikroszkop aggregalt részecskéket tartalmazo
felvétele

13. dbra: A transzmisszios elektronmikroszkdp egy kiilonbozo méretii részecskéket

tartalmazo felvétele
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A 12. abréan tobb, kiillonb6z6 méretii részecskéket lathatunk, melyek koziil tobb nem
Osszetapadt is lathat6. Az Osszetapadt részecskéket kék szinii nyillal jeldltem, mig z61d nyillal
azokat, melyek nem. Ezek a részecskék esnek szét az ultrahangozas hatasara, €s a DLS mérések
soran ezen aggregalt montmorillonit lamelldk miatt volt nagyobb az atlagos hidrodinamikai

atmérd. A TEM felvételek alapjan az ImagelJ szofverrel meghatarozott atlagos atmérd 368 nm.
5.4. Frakcionalt szuszpenziok tomegkoncentraciéinak meghatarozasa

A kapott frakciok térfogatanak eltérése azért van, mert a nagyobb részecsketartomanyt
szuszpenziokbdl  kisebb  mennyiségiink van, ezért meghatiroztuk a  frakcidk
szilardanyagtartalmat. megszaritott mintankat tartalmazo Petri-csészék tomegébdl kivontuk a
tiszta tomegét, majd az igy kapott agyagasvany tomegeket elosztottuk a kimért térfogatokkal.
gy a tomegkoncentraciok a legnagyobb méretii frakcionknak 4,347 g/dm® lett, a legkisebb
részecskeméretli szuszpenzionknak 3,310 g/dm? a 1-2 pm-es frakcionk 6,560 g/dm*-nek
adodott. Ezekbdl az adatokbdl mar ki tudtuk szamolni, hogy melyik frakcionkbol mekkora

térfogatokat sziikséges kimérniink az LbL szuszpenzidkhoz.

5.5. Feliilletmodositott membranok sziirési hatékonysaganak vizsgalata

Egy sziirés egy teljes napi munkat vett igénybe, emiatt csak a 2-4 um-es frakcidval tudtam
érdemben membranmoddositast és sziiréseket végezni. A membranokkal tobb mérést is
elvégeztem. A spektrumokon az abszorbancidkat 242 nm hulldmhosszon kovettem, mivel a
paracetamolnak ott van a legnagyobb elnyelése. A retenciok kiszdmolasa utdn a mérési
eredményeket abrazoltam, mely a 14. dbran lathato. A visszatartdsi értékek nem til magasak,
viszont van egy par nagyobb érték is. Atlagukat a kék vonaldiagram jelsli, melybol lathato,
hogy hat darab pérosrétegnél egy visszaesés lathatd. Nyolc parosrétegnél lathato a legnagyobb
retencio. Az atlagukat dbrazolva a gorbéje egy telitési gorbére hasonlit. Sajnos azonban
megjegyzendd, hogy a haromszori ismétléssel sem kaptunk megfeleléen megbizhat6d
eredményeket, mivel nagy az értékek szorasa, és a visszatartds fliggése a rétegszamtol
véletlenszeriinek tlinik az eddigi mérések alapjan. A tovébbiakban kihivéas, hogyan tudjuk

ezeket a szlirési teszteket megfelelden reprodukalni.
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14. dbra: A 2-4 um-es agyagdasvany frakcioval modositott membranok visszatartdsi értékei

A fluxus értékek a retencioval ellentétben mar jobb értékeket kaptunk, eredményeket a

15. valamint 16. 4bran mutattam be. Nincsenek feltiinden kiugrd értékek és némely esetben a

fluxus értékek nem csokkentek. A fluxus értékek kezdetben csokkennek majd novekednek. A

kezdeti csokkenéstdl eltekintve egy telitési gorbét irnak le.
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15.abra: A 2-4 um-es agyagdasvany frakcioval modositott membranok sziirésének kezdeti

fluxus értékei



Agyagésvanylapokkal modositott NF membranok

100

N Els6 mérés végi
fluxus

90

80

mmm Masodik mérés
végi fluxus

I Harmadik
meérés végi
fluxus

Fluxus (L/hm?)

e Merés veégi
fluxusok atlaga

6 8 10
Pérosrétegszam

16.abra: A 2-4 um-es agyagasvany frakcioval modositott membrdanok sziirésének végi

Sfluxus értékei

A szlirés kezdeti- és végi fluxusaibol jol lathatd, hogy nem valtoznak meg nagymértékben,

igy nagyobb rétegszam mellett is magas fluxust tudtunk elérni.

Mivel az acetaminophénre nem értiink el magas értékeket a visszatartasra, ezért kétféle
szervetlen sora is végeztiink nanosziirést, melyek vezetoképességét konduktométerrel mértem
meg. El6sz6r 20 mM-os natrium-klorid oldatra néztiikk meg a retenciot. Megmértiik a vezetési
értékeket egy modositas nélkiili, és a 2-4 pm-es frakcioval modositott membranra, melyre tiz

darab parosréteget épitettiink fel.

A kapott eredmény meglepd volt. A sima membranra 27,84%-o0s volt a visszatartas, mig
a modositottra 22,32%. Ez az eredmény azt mutatja, hogy a moddositott membran a
natriumionokat jobban atengedi. Emiatt néztiik meg kétértékli ionra is a retenciot, ehhez
kalciumkloridot hasznaltunk. Biztatobb eredményt kaptunk. A sima, médositalan membran
44,46%ban tartotta vissza a kalcium-ionokat €és az ugyanigy modositott membran pedig

52,23%-ban.

A visszatartasi értékek nagy szorasat okozhatja az, hogy membran gyartdsa sordn a
poliamid réteg vastagsaga nem allando. Esetleg okozhatta a problémat egy alltalunk nem ismert
paraméter is. A membranok feliilete a sziirések utan elszinez6dstt minden alkalommal. Kordbbi
hallgatok tapasztalatai alapjan ez az elszinez6dés normalis a tanszéken épitett

szlir6berendezésnél, viszont a kalcium-kloridos szlirés utan az elszinez6dés megvaltozott.
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17. abra: Az elszinezodott membranok (1.-nem hasznalt, 2.-paracetamol sziiréséhez

hasznalt, 3.-natrium-klorid sziiréséhez hasznalt, 4.-kalcium-klorid sziiréséhez hasznalt, 5,-

kalciumklorid sziiréséhez hasznalt és 10 parosréteggel modositott)

Az membran szinvaltozasanak okat nem tudjuk pontosan, de feltételezziik, hogy a
szlir6berendezésben egy biofilm képzddott, mely befolydsolta a szlirés eredményét.

Feltételezem, hogy a kalcium-klorid valamilyen kdlcsonhatas révén okozta ezt az elszinezddést.

A fluxus értékek kismértékll valtozasat az okozhatja, hogy a membran pdrusai nem

telitédtek, igy az oldatunk aramlési sebessége csak kis mértékben csokken.

A sziir8berendezést egy alapos natrium-hipokloritos moséast végeztiink. 5,5 dm?
ioncseréltvizhez 10 cm3 4%-o0s hipoval mostuk at. Egy mosés 30 percig tartott. A mosas soran
latszodott, hogy a berendezés be algasodott, ami okozhatta a paracetamolra mért visszatartasok
értékét. Mivel a paracetamolra a sima NF-270-es membranra is alacsony visszatartasi értékeket
kaptunk, ezért egy masik gyogyszermolekulaval is végeztiink méréseket, mégpedig akriflavin-

kloriddal.

Az akriflavin-kloriddal végzett mérésekhez az 1-2 pm-es mérettartomanyu agyagasvany
szuszpenziot hasznaltam, melyekkel 8 parosréteget épitettem fel a membranokra. A mérések
utan vett mintak pH-jat megmértem. A pH mérések alapjan szlirés id6tartama alatt nem valtozott
jelentds mértékben, hogy befolyasolja a mérést. A betaplalas pH-ja 6,37, mig a sziirleté 6,52
volt a modositatlan membrannal atlagosan. A 8 parosréteggel modositott esetén az atlagos pH-
k betaplalas esetén 6,43 és a szlrletél pedig 6,82-nek adddott. A visszatartdsi értékeket
spektrofotometridsan hataroztam meg. Az abszorbcids maximuma az akriflavin-kloridnak 541
nm-en van, ezért az ehhez a hullamhosszhoz tartozd abszorbancia értékekbol szamoltam a
visszatartast. A felépitett membranok visszatartasi értékei hasonloak a paracetamollal végzett

mérésekhez. A moédositas nélkiili membranok atlagos visszatartasi értéke 22,46% lett. A
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modositott membranok esetén a kapott visszatartasi értékek hasonloak a paracetamollal végzett
mérésekhez. Az elsé mérés visszatartasi értéke 26,00% lett, viszont a masodik mérésé 22,74%-

nak adddott.
5.7. Atomero-mikroszkopia eredménye
Elemeztiik a sima membran, valamint a feliiletmodositott membran felszinét.

Megvizsgaltunk tobb teriiletet is a mintainkon.

18. abra: A modositatlan (bal oldal) és modositott (jobb oldal) membran AFM felvétele

A modositatlan membran felvételén jol lathatd a membran felszine. A felsd részen
megfigyelhetd, hogy a felszin olyan, mintha kis gdmbok, gdcsortds lenne. Alatta a felszin
magassagi valtozasok lathatok. A modositott membranra négy darab parosréteget épitettem fel.
A modositas nélkiilihez hasonlitva a megfigyelhetd, hogy sokkal simabb a felszin ¢s kisebb
bardzdak lathatoak, melyek feltételezéseim szerint lamellak szélei lennének. Ebbdl

megallapithatjuk, hogy a membranra sikertilt a parosrétegeket felépiteni.
5.8. Paros rétegek felépitése kvarclapra

Az AFM eredményeibdl lathato, hogy sikeres volt a membran feliiletére a parosrétegek
felépitése, viszont nem tudjuk, hogy tobb réteg felépitése lehetséges e. Ennek elemzésére
kvarclapokra tiz darab parosréteget épitettem fel. A rétegek épiilését UV-spektrofotométer

segitségével vizsgaltam meg.
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19.abra: A kvarclapra felépitett parosrétegek UV-lathato spektruma

Minél tobb réteget sikeriil felépiteniink, annal nagyobb lesz a kvarclap abszorbancidja. Az

értékeket az iires kvarclap abszorbanciajaval korrigaltuk. A fényelnyelést 200 nm-en néztiik

meg melynek eredményeit a 20. dbran szemléltetem.
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20.abra: A paros rétegek korrigalt abszorbanciainak novekedése 200 nm-en
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A 20. abran lathato fiiggvénybdl jol latszik, hogy kisebb hibdkkal, de ndvekszik az
abszorbancia egészen a hatodik rétegig. Ett6l a ponttol kezdve a meredeksége csokken és
nagyobb szorassal novekszik. Az abszorbancia értékeket abrazolva egy telitettségi gorbére
hasonlit. Ebbdl megallapithatjuk, hogy az agyagasvanyokkal lehetséges egymasra tobb
parosréteg elkészitése. A hatodik rétegtdl a paratlan szamu rétegek abszorbancidja valamelyest
visszaesik az el6zdjéhez képest. Ennek oka lehet a rétegek egyenetlen kiépiilése vagy az, hogy
az agyagasvanyok a mosas soran levaltak egymasrol. Viszont az abszorbanciak alacsony

értékébol arra kovetkeztethetiink, hogy a rétegek vastagsaga nagyon vékony.
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6. Osszefoglalas

A TDK dolgozatomban a SWY-2 montmorillonit méretek szerinti frakcionalasaval és
tisztitasaval foglalkoztam, valamint a frakciokkal az NF270-es nanosziiré membran
modositasat vizsgaltam. A frakciondlashoz meghataroztam az optimalis lilepitési koncentraciot,
valamint elvalasztottam harom kiilonb6z6 mérettartomanyu frakciot. A frakcidk atlagos méretét

DLS méréssel, és a legkisebb mérettartomanyu frakciot TEM-mel is jellemeztem.

A nanoszliré membranokra LbL eljarassal sikeresen felépitettem tobb parosréteget. A
membran modositas sziirési hatasat meghataroztam paracetamolra és két fajta elektrolitra is. A
hosszl sziirési id6tartam miatt viszont csak az egyik frakcioval tudtam érdemi kisérleteket
végezni. Megvizsgaltam AFM segitségével az agyagasvany mekkora mértékben boritja be a
membran felszinét, valamint kvarclapokra tobb réteget felépitve azt is, hogy a rétegek hogyan
épiilnek ki.
meghatdrozni és a frakcionalast elvégezni. Sikeresen szétvalasztottam harom kiilonbozo
mérettartomanyu frakciéra a szuszpenziot. A kisérlet sikerességét kétféle modszerrel is
megallapitottam. A DLS, valamint a TEM eredményei is azt mutattak, hogy a részecskék atlag
méretei beleesnek a tervezettbe. A frakciondlast viszont nem sikeriilt egy €les hatarvonal mentén
elvégezni, némely részecske atkeriilt egy masik mérettartomanyt frakcioba. A DLS

eredményeinél volt egy-két kiugro érték, mely nem illett a tervezett tartomanyba.

Az agyagasvanyt a nanoszlird membranok feliiletére sikeresen felépitettiik, melyeket
AFM-mel igazoltunk. A készitett képeken jol lathatod, ahogy a membran feliilete megvaltozott.

Eszrevehetd rajtuk, hogy a membran felszine sokkal simabb lett.

A modositott nanosziird membranokkal tobb sziirést is végeztiink. A sziirések tobbségét
paracetamolra végeztem, viszont erre az anyagra a membran sziirési hatékonysaga érdemben
nem valtozott, és az eredmények nem minden esetben voltak reprodukélhatéak. Ezutan a
natrium-ionokra vizsgaltam meg a membran hatékonysagat, ami a sima membranhoz képest
csokkent, igy novelte a natrium-ionok ateresztését. Ezek utdn kalcium-kloridra néztem meg a
membran visszatartasat. A kalcium-ionra a visszatartds megnovekedett. Ebbdl arra
kovetkeztethetlink, hogy kétértékili ionokra hasznalhat6 a natrium-montmorillonit membranok
feliiletének modositasara. Az akriflavin-kloridra végzett mérésekkel a vartakkal ellentétben

nem kaptunk jobb eredményeket. A két mérés kozott 4%-os eltérést tapasztaltunk.
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A visszatartasi értékek ellentmonddsossdga miatt a rétegek kiépiilését megvizsgaltuk,
ehhez kvarclapokra épitettiik fel parosréteget. Az eredményei alapjan megallapitottuk, hogy a
rétegek kezdetben egyenletes vastagsaggal éplilnek ki, majd a hatodik réteg utan egy telitési
gorbét vesz fel. A rétegek vastagsdga nem akkora mértékii, hogy nagy abszorbancia értékeket
kapjunk. A gorbe alakjat okozhatja az, hogy nem lehet tobb réteget felvinni, vagy nem tapadnak

megfelelden egymashoz és az ioncserélt vizes mosas kdzben konnyen levalnak egymasrol.

Az agyagasvanyokkal moédositott membranok hatékonysagat nem sikeriilt pontosan
meghataroznunk. Tobb anyagra is végeztiink méréseket, de az eredményeket nem sikertilt
reprodukdlnunk. Az eredmények szoérdsai til nagyok. A szlir6berendezés el algdsoddsa nem
jelenthetett gondott, mivel natrium-hipokloritos mosast végeztem rajta. Az eredményeim oka
az lehet, hogy a natrium-montmorillonit lamellak nem tapadnak meg a polikationokon vagy
nem elegendd vastagsdgban. Az enyhe megtapadast bizonyitja a kvarclapokra felépitett
parosrétegek alacsony abszorbancia értékei is. Az eredményeink azt mutatjak, hogy a felépitett
parosrétegek valamennyi hatdssal vannak a membran hatékonysagdra nézve, viszont nem
elegendd az ipari felhasznalashoz részben amiatt, mert nem reprodukélhatdak az eredmények

¢s nem noveli meg jelentds mértékben a membran visszatartasat.
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