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Koszonetnyilvanitas
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Kiilon szeretnék koszonetet mondani Dr. Muranszky Gébor és Antalné Horvath Agnes
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1 Célkitizés

Az Osszes oldott szdrazanyag tartalom roviditése a TDS azaz Total Dissolved Solid.
A viz természetes korforgasanak utjan kiilonbozd koézetekkel é€s szennyezd anyagokkal
érintkezik, amely soran kiold beldliik asvanyi anyagokat, sokat és egyéb vegyiileteket. Az
Osszes oldott szarazanyag a felszin alatti vizben oldott allapotban jelenlévd kémiai
komponensek Osszessége, gyakorlatban a szlirt vizminta beparlasa utan visszamaradé oldott
szarazanyag mennyisége. [1]

Ezen komponenst jelenleg a laboratéoriumban dolgozd szakemberek manudlisan,
klasszikus uton hatdrozzak meg. Napi szinten nagyjabol 10-20 felszini, felszin alatti, illetve
szennyviz minta vizsgalatat végzik a laboratoriumban. A kiilonb6z6 mintak esetében vannak
havi, heti vagy napi rendszerességgel érkezd mintak. Az 6sszes oldott szarazanyag vizsgalatara
¢s monitorozasara sziikség van a vallalaton beliil, (1. ¢bra) mivel nagyon fontos szempont a viz
mindsége, hogy milyen paraméterekkel rendelkezd viz engedhetd vissza a Sajoba, illetve
milyen mennyiségii anion és kation talalhatd meg a vizmintaban. Ez segitséget nyujt az iizemek
szamdra ¢és a termelés optimalizalasahoz is hozzajarul. A jelenlegi vizsgélat pontositasara, a
laboratoriumi szakemberek segitségére ¢és id0 megtakaritdsara szeretnének torekedni a
laboratoriumban, ezen okok alapjan dontottek egy prepASH hamvasztokésziilék megvasarlasa
mellett, mellyel automatizalni tudjadk az Osszes oldott szdraz anyag tartalom vizsgélatat a
tovabbiakban. A TDK dolgozatom készitése soran ezen késziilék iizembe helyezésével

foglalkoztam.

Manualis modszer prepASH késziilek

1. abra: Manualis sszes oldott szarazanyag tartalom meghatarozasara hasznalt modszer és a prepASH

hamvasztokésziilék [3], [4]



A BC gyartastechnolégidibol addédoan az egyes iizemekbdl kibocsatott szennyvizben

magasabb Osszes oldott szarazanyag tartalom is eléfordulhat. (pl.: Klér Uzem — NaCl

elektrolizis) Az lizemi szennyvizek szennyezettségiiket tekintve kiilon fécsatornan érkeznek a

Szennyviztisztitd telepre. A szennyezettség mértékére, hatarértékeire (1. tablazat) mindenhol

kifejezetten figyelni kell, azonban a legfontosabb ellendrzési pont az a kibocsatott szennyviz,

amely mar kozvetlentil a Sajo folydba keriil.

A kibocsatasok kapcsan az alabbi jogszabalyi eldirasokat szikséges figyelembe venni:

2016/902 EU hatarozat (CWW BAT) [5]

27/2005 KvVM rendelet a hasznalt- és szennyvizek kibocsatasanak ellendrzésére
vonatkoz6 részletes szabalyokrol [6]

10/2010 VM rendelet a felszini viz vizszennyezettségi hatarértékeirdl és azok
alkalmazasanak szabalyairdl [7]

20/2006. (IV. 5.) KvVM rendelet a hulladéklerakassal, valamint a hulladéklerakoval
kapcsolatos egyes szabalyokrol és feltételekrdl [8]

219/2004 (VI11.21) Kormanyrendelet a felszin alatti vizek védelmérdl [9], valamint
a6/2009. (IV. 14.) KWWM-EUM-FVM egyiittes rendelet a foldtani kozeg és a felszin
alatti vizszennyezéssel szembeni védelméhez sziikséges hatarértékekrdl és a

szennyezések mérésérdl [10]

A kibocsatott szennyviz aktualis hatarértékei:

1. tablazat: A kibocsatott szennyviz aktudlis hatdrértékei

Komponens Hatarérték Meértékegység
KOlk 150 mg/Il
Osszes szervetlen nitrogén 50 mg/I
Osszes higany 0,01 mg/I
AOX 2,65 mg/I
26 480 kg/év
pH 6-9,5 -
Osszes lebegd anyag 200 mg/
Ammonia-ammonium-nitrogén 20 mg/l
BOls 50 mg/I




2 lIrodalomkutatas

Oldott szilard anyagoknak nevezziik a vizben feloldodott, 2 mikronnal kisebb, atomok,
molekuldk, kationok vagy anionok formdjaban jelen 1évé dsvanyi anyagokat, sokat, valamint
fémeket. Az osszes oldott szilard anyag (TDS) koz¢é sorolhatok a vizben old6do szervetlen
sok (kalcium, magnézium, kalium, natrium, bikarbonatok, kloridok és szulfatok), valamint kis
mennyiségli szerves anyagok. A TDS-koncentracié a leszlrt vizmintaban 1évé gravimetrias
modszerrel meghatdrozhaté anyagok 0sszessége. A legtobb esetben a TDS legnagyobb részét
az ionok teszik ki. A TDS-t foként természetes viztestek vizmindségével kapcsolatos
tanulmanyokhoz hasznaljk, a felszini és a felszin alatti vizeket is beleértve.

Az 0Osszes oldott szilardanyag (TDS) vizes mintakban torténd mérése az egyik
legrégebben hasznalt mddszer a felszini vizek, a talajviz, a szennyviz és a technoldgiai viz
mindségének ellendrzésére [11]. Széles korben alkalmaztdk a vizmindség kvantitativ
méréeszkozeként, ivovizforrasként vald felhasznalashoz [12] az iz- és szagproblémak
lehetséges indikatoraként [13], ill. toxicitas jelzésére [14], [15], a tavak biomasszajanak és
termelékenységének mérésére [16]. Valamint a TDS egy szabalyozott paraméter a specialis
szennyvizkibocsatasoknal, és mint egy folyamatszabalyozési paraméter ipari technologiai viz
alkalmazasokban [17]. A kornyezeti mintakban a TDS pontos mennyiségi meghatarozasa az
elmult években még fontosabba valt tarsadalmi kihivasok miatt, mint példaul a talajviz
szikesedésének monitorozasa, [18] amelyben a TDS (a klorid és nitrat mellett) a harom 6
monitorozott paraméter egyike.

Annak ellenére, hogy a TDS-elemzés nem specifikus eredményeket ad (koncentraciot
nem képes meghatdrozni), egyszeriisége és alacsony koltsége miatt eldszeretettel alkalmazzak
kutatési és gyakorlati teriileteken egyarant.

Az oldott szarazanyagok jelenléte bizonyos mennyiségben az ivovizben is normalis,
artalmatlan, s6t azok el6fordulasi szintjét6l fiiggéen még elényds is. A TDS szarmazhat
természetes forrasokbol, példaul kdzetbdl és talajbol, mezdgazdasagi és ipari lefolyasbol,
szennyvizbdl. Ilyen forrés lehet példaul az utak jégmentesitésére hasznalt s6, a miitragyakbol
szarmazo peszticidek, a banyaszatbol és a vizvezetékekbdl szarmazd fémek, a kdzetekbdl
szarmazo asvanyok, sOt a vizkezeld rendszerekbdl szarmazo vegyszerek €és melléktermékek

egyarant hozzajarulhatnak a TDS-hez a vizellatasban.



Nem minden komponens karos azon alkotok koziil, amelyek hozzajarulnak a TDS

értekének kialakuldsahoz. Ezért soha nem szabad azt feltételezni, hogy a hatarérték feletti TDS

koncentracioval rendelkezd viz szennyezett vagy nem biztonsagos, €s azt sem, hogy a nulla

TDS-sel rendelkez6 viz a mindség €s a tisztasag aranystandardja.

Veszélyes szennyezdanyagok, amelyek TDS-nek mindsiilnek: [19]

Olom: Ezt a kozonséges nehézfémet tanulasi zavarokkal, idegrendszeri karosodassal és
egyéb szervi elvaltozasokkal is 6sszefliggésbe hoztak.

Nitrat: A mitragyaban, allati hulladékban és szennyvizben taldlhatdé vegyszer, a
fokozott bevitele a szervezetbe rakkal, kék baba szindromaval, pajzsmirigy-
problémakkal jar egyiitt.

Arzén: Ez a természetben el6forduld rakkeltd elem, amely a talajban, kdzetekben és
asvanyi anyagokban taldlhat6, szdmos rak tipussal 6sszefliggésbe hozhato.

Bizonyos peszticidek: Ezek a kartevok elleni védekezésre kifejlesztett vegyi anyagok a
szaporodasi problémaktol, a sziv- és érrendszeri problémaktol, a rakig sokféle

egészségligyi problémaval dsszefliggésbe hozhatdk.

Hasznos asvanyi anyagok, amelyek TDS-nek mindsiilnek: [19]

Kalium: A kalium jotékony hatdssal lehet a vérnyomadsra, az agyra és a szivre, és
segithet megel6zni az izomgyengeséget és a gorcsoket. [20]

Magnézium: A magnézium segitheti az emésztés egészségét, az idegmiikddést és az
energiatermelést. [21]

Kalcium: A kalcium segithet az erds csontok felépitésében és fenntartdsdban, valamint

szabalyozhatja a szivverés sebességét €s ritmusat.

Az 0Osszes oldott szilardanyag (TDS) a csapviz izének f6 meghatarozoja. Az ivoviz

asvanyianyag-tartalmat nagymértékben befolyasolja a forrasviz asvanyianyag-tartalma kivéve,

ahol a membrankezelés eltavolitja az asvanyi anyagokat. Kutatasok célja, [14] [22] hogy

utmutatast adjon a vizszolgéltatoknak a TDS-kiilonbségekrdl, amelyek lehetévé teszik a

fogyasztok szdmara a vizek megkiilonboztetését, valamint annak megallapitasat, hogy a TDS

valtozasa hogyan befolyasolja az ivoviz elfogadhatdsagat. A vizsgalatokbol lathato, hogy az

eredmények fiiggenek a specifikus asvanyi Osszetételtdl, a TDS valtozasanak irdnyatol, (mas



iz€lményt biztosit egy adott mértékii csokkenés, mint egy ugyanakkora mértékli novekedés),
szaganyagok jelenlététdl, szerves széntartalomtol, valamint hdmérséklettol.

A tulzott TDS-nek val6 hosszan tartd expozicio karos egészségiigyi hatasain tilmenden, a
magas TDS-szint hozzajarulhat a viz keménységéhez ¢és a vizkoképzddéshez, a viz
elszinezddéséhez vagy zavarossa valasahoz, a s6s vagy fémes izhez, valamint a csovek vagy
szerelvények korrodalodasahoz. Az alacsony TDS azonban hatranyos is lehet foként ivoviz
esetében. Az alacsony TDS szintek esetében a jotékony hatassal rendelkezd természetes dsvanyi
anyagok és tapanyagok, alacsony koncentracidja is karos lehet a szervezetre nézve, ezért az
oldott szarazanyagokat felfogd vizsziiré berendezések esetén kiilondsen javasolt a hasznos
asvanyi anyagok utélagos potlasa.

A TDS sok mindenre utalhat: kemény viz, egészséges viz, szennyezett viz. Fontos
megjegyezni, hogy a magas TDS nem jelent feltétlentil rossz vizmindséget, az alacsony TDS
pedig nem jelent minden esetben jO vizmindséget. Az Osszes oldott szilardanyag tartalom
Osszetételétdl, valamint a vizben 1€vo egyéb szennyezddésektol fiigg, amelyek nem mindsiilnek

oldott szilard anyagnak és/vagy amelyeket a TDS-mérdk nem észlelnek. [19]

Az 0sszes oldott szilardanyag (TDS) meghatarozasara szamos megoldas all rendelkezésiinkre.

Ezek koziil szeretnék a tovabbiakban parat részletesen bemutatni:

1. Gravimetrias meghatarozas

2. Elektromos vezetOképesség mérésen alapuld meghatarozas

3. Nagyteljesitményli folyadékkromatografia (HPLC) hasznalata toltott aeroszol
detektorral (CAD)

4. prepASH késziilék



2.1 Gravimetrikus meghatiarozas

A gravimetrikus analizis nem mas mint, suly szerinti kémiai analizis. A kvantitativ
analizis egy formaja, amely a tomegmérésen alapul. Altalanossigban a gravimetris
meghatarozas egy részére jellemzd, (2. dbra) hogy az elemzés soran az oldatban talalhato
mindségileg meghatarozott iont megfeleld reakcioval oldhatatlan anyagga (csapadékkd)
alakitjuk, sziiréssel (esetleg centrifugalassal, mosassal, szaritassal vagy kalcinalassal)
elkiilonitjiik és az alkotorész mennyiségét tomegméréssel meghatarozzuk. Az igy kapott
eredményt altalaban stlyszazalékban adjak meg [23]. De a TDS meghatarozasa esetében mas
a helyzet, ezen vizsgalat soran egy szlirést kovetéen hatarozzuk meg a beparlasi maradékot, ezt

az eredményt tomegben kapjuk meg.

SzlrGpapir

Szilard és
e folyékony

o——— SzlrGtolcsér
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2. dbra: Gravimetrikus vizsgadlat [23]

A gravimetridas TDS méréseket standard modszerekkel végzik [24], 150 ml-es
iivegpoharak €s 100 ml-es mintatérfogat felhasznalasaval. Mindegyik f6z6poharat egy éjszakan
at 180 °C-os kemencében széritjak, majd a mérés eldtt 2 oran at exszikkatorban hiitik le.
Hasznalat el6tt minden mintat le kell sziirni 0,45 um-es celluléz-acetdt membransziirén. A
membranok elhanyagolhaté mennyiségii TOC-t (Osszes szerves széntartalom) adnak a
szlirlethez, igy ez nem befolyasolja a mérést. Ezutdn 100 ml-es szlirt mintatérfogatot kimérnek
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az elozdleg szaritott és lemért fozOpoharba, majd 180°C-on egy ¢&jszakan at beparoljak. A
szaritott fozOpoharat ezutdn a fent leirt hiitési és mérési eljarasnak vetik ald. A mintak esetében
javasolt a parhuzamos mérés alkalmazasa a pontosabb munka érdekében [25] [26].

A gravimetrias meghatarozas az egyik legrégibb analitikai vizsgalat k6z¢ sorolhato, de
meg kell emlitenem, hogy hatranyai is vannak. Ilyenek példaul a hossza vizsgalti id6, valamint
az eredmények pontossaga fiigg a vizsgalatot végzd személy precizitdsatol, a minta
homogenitasatol €s a hasznalati eszk6zok tisztasdgatdl is. Bizonyos részfolyamatok folyamatos
odafigyelést igényelnek, sokszor holtidokkel, ezaltal az egész vizsgalat tobb orat és jelentds
mennyiségli munkat igényel. Tovabb4 az eljaras nem mindig kielégitd, mivel pontossaga a fent
emlitettek mellet attol is fiigg, hogy a maradékot elég magas homérsékletre hevitsék ahhoz,
hogy biztositsék a teljes dehidrataciot anélkiil, hogy a komponensek bomlést szenvednének és

ezaltal veszteséget okoznanak.
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2.2 Fajlagos elektromos vezetéképesség mérésen alapulé meghatarozas

2.2.1 Laboratériumi vezetoképesség méré miiszer

Az ionos kotéssel kapcsolodd molekulak vizben negativ toltésti anionokka €s pozitiv
toltésti kationokka disszocidlnak. Ha az oldatba két elektrodat helyeziink, amelyre egyeniranyu
aramot kapcsolunk, akkor az ionok az ellentétes toltésii elektrodak felé mozdulnak el. Ezeket
az ionvezetOket elektrolitoknak nevezziik [27].

Az elektromos vezetOképességet évek oOta haszndljdk a viz teljes szilardanyag-
tartalmanak durva empirikus indexeként, és a gyakorlatban példaul kondenzator szivargasanak
kimutatasara alkalmazzak. Az elektromos vezetOképesség mérésen alapulé modszernek az az
alapja, hogy a vizminta vezetOképességének értéke ardnyos az Osszes szilard anyag
tartalommal, mivel a viz dsszetétele befolyasolja az elektromos vezetdképesség értékét [11].
A vezetOképesség az 0Osszes szilardanyag mennyiségének kvantitativ pontos mérésére
hathatosan nem alkalmazhatd, mivel a vizekben jelenlévd kiilonféle vegyiiletek eltérd
mértékben jarulnak hozza a vezet6képesség kialakulasahoz, mivel az a folyadékban feloldott
ionok mennyiségétél, az ionok toltését6l és mobilitasatdl (méretétdl), valamint az anyag
viszkozitasatol és stirliségétdl is fiigg. Példaul a viz stirlisége csokken, amikor a hdmérséklet
emelkedik, kovetkezésképpen az elektromos vezetoképesség ndvekszik.

Az 0Osszes szilardanyag-tartalom meghatarozasnak célja a megbizhaté eredmények
Osszehasonlithatonak kell lennie a tobbi alkalmazott analitikai moédszerrel. Gyakorlati okokbodl
az eljarasnak minimalis id6t és munkat kell igényelnie.

A TDS vezetOképesség szerinti meghatarozasa gyors eszkézként szolgal a tobbi analitikai
adatbol szamitott Osszes szilardanyag tartalom ellendrzésére. Az eljards minden, altaldban
eléforduld viztipusra alkalmazhat6. Ezenkiviil a vezetoképességi eljaras lehetdséget biztosit a
nem-karbonat szilard anyagok gyors becslésére [28], amely meghatarozas altalaban csak

jelentds 1d0 é€s erdfeszités raforditasaval érhetd el.
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3. dbra: Elektromos vezetSképesség mérd miiszer [29]

Az elektromos vezetOképesség mérd miiszer (3. abra) felépitése és hasznalata egyszert,
a kalibralt miiszerhez tartozo elektrodat a vizsgalati mintaba helyezve, a vizsgélati eredmény
par masodpercen beliil a kijelzopanelen leolvashato. Laboratériumokban gyors elémérésre is
hasznaljak, amikor nem a pontos eredmény meghatdrozasa a cél, hanem kiugro értékek
megadasa. Példaul egy lizemzavar esetén a keletkezett szennyviz magas TDS tartalmat azonnal

prognosztizalhatjuk, elésegitve ezzel a gyors lizemi beavatkozast.

2.2.2 Digitalis TDS mérémiiszer

A TDS mérésének az egyik legéltalanosabb és legegyszeriibb mddja a TDS-mérd
(4. abra). A kézi eszkoz a viz vezetOképességének mérésével masodpercek alatt megadja a TDS
becslését. A probléma az, hogy a TDS-mérék nem mérnek és nem hataroznak meg minden
egyes paramétert. Célszeri tisztdban lenni azzal, hogy mit lehet és mit nem lehet mérni TDS-
mérdvel. Illetve, hogy a teljes oldott szilard tartalom egy Osszegz6 mérdszam, amelynél
figyelembe kell venni, hogy a technoldgiai/kérnyezeti szempontbdl hasznos oldott anyag
ugyanugy noveli a TDS értékét, mint a karos oldott anyagok [19].

A TDS-mérd ezutan a vezetOképesség-mérést ppm vagy mg/l koncentraciéo mérésé alakitja at,
ami a TDS-szintek becsléseként szolgal.

A TDS-mérok nem érzékelnek bizonyos oldott szilard anyagokat, amelyek nem jarulnak
hozza a vezetdképesség kialakitasdhoz, sem tobb tucat mas veszélyes csapvizszennyezddést.
Bizonyos fémek, gyogyszerek, peszticidek, baktériumok és bizonyos rakos megbetegedésekkel
kapcsolatba hozhato PFAS-ok (perfluor-alkil vegyiiletek) [30] mérésére a TDS-mérék nem

alkalmasak. Az egészségre karos TDS komponenseket, példaul az 6lmot, az arzént és a krom
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(VI)-ot a TDS-mérék altalaban nem észlelik, amig el nem éri a koncentracidjuk az egészségiigyi
hatarértéket, vagy akar annak tobbszorosét.

Példaul az ivéviz o6lomszintjének legalabb a torvényes hatarérték 70-szeresének kell
lennie ahhoz, hogy egy tipikus TDS-mérén is regisztraljon. Az arzénszintnek legalabb 100-szor
nagyobbnak kell lennie a megengedett hatarértéknél. A krom (VI) szintjének legalabb 50 000-
szeresének kell lennie az ajanlott kozegészségiigyi célnak [19]. Ezen tGlmenden a mérés
Osszegzd jellege miatt tovabbra is csak az Osszes oldott szilard tartalom novekedését lehet
megallapitani, a szennyezést okozo anyagot tovabbra sem ismerjiik. Ez egy mésik oka annak,
hogy a TDS-szintek nem teljes és nem pontos jelzések a viz minéségérél, biztonsagarol és

tisztasagarol.

TDS

4. dabra: TDS mérd miiszer [31]
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2.3 Nagyteljesitményii folyadékkromatografia (HPLC) hasznalata toltott
aeroszoldetektorral (CAD)

A gravimetrids meghatarozadst ¢és az oldott szilard anyagok elektromos
vezetOképességgel torténd kozelitésének hagyomanyos modszereit régota alkalmazzak, de ezen
vizsgalatok jelentds korlatokkal rendelkeznek. Irodalomkutatdsom sordn megismertem egy
szamomra Ujszerll modszert TDS mérésére. Ez az eljaras gyors, egyszerti ¢és kis mintatérfogatot
igényel, nem utolsésorban meglehetdsen alacsony kimutatasi hatarral rendelkezik
(0,054 mg/L). Ezenkivil a moddszer a hagyomdnyos gravimetrids és elektrokémiai
modszerekhez képest javulast kindl a félig illékony vegyiiletek, az éghetd szerves anyagok és a
nem vezetd anyagok mérése tekintetében. Ennek eredményeként a moddszer 0j és
tovabbfejlesztett megkozelitést kinal széles korti alkalmazasokkal [25].

A hagyoményos gravimetrids ¢és vezetOképességi moddszerek alternativija a
nagyteljesitményii folyadékkromatografia (HPLC) hasznalata t6ltott aeroszoldetektorral
(CAD).

A HPLC (High Performance Liquid Chromatography) nagy teljesitményt
folyadékkromatografia, oszlopkromatografia, amely egy mintakeveréket vagy analitot
oldészerben, mas néven mozgd fazisban nagy nyomason pumpal at egy kromatografids
oszloptdltetet tartalmazo oszlopon, azaz az alloéfazison [32].

Ezt a technikat - sokoldalisaganak koszonhetéen - szdmos ipari és tudomanyos teriileten
hasznaljak, példaul kornyezetvédelmi, kémiai, gyogyszerészeti és torvényszéki tertileteken.

A minta komponenseinek retencids ideje tobb paramétertdl is fligg, ezek az allofazis, az
elemzett molekuldk és az alkalmazott oldoszer vagy oldoszerek kozotti kolcsonhatds. A minta
athaladva az oszlopon, kiilonboz6 erésséggel 1ép kolcsonhatasba a két fazissal, ennek
els6dleges oka az analitok eltérd polaritdsa. Azok az analitok lépnek ki gyorsabban az
oszlopbdl, amelyek gyengébb kolcsonhatasban vannak az allofazissal vagy erdsebben a

mobilfazissal [33].
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A HPLC rendszer 6 alkotdelemei: (5. dbra) olddszertartaly(ok), nagynyomasti pumpa,

kromatografias oszlop, injektor (minta adagold) és detektor [33].

‘ i iminta I ]

nagy- - [ ] [ ] M_

nyomdst g —§|__ | | detektor

T adagolo
" HPLCkolonna I

HPLC adatgyiijtés,
mozgofazis kolonna termosztdt A 4 értékelés, vezérlés

hulladék

5. abra: HPLC rendszer felépitése [32]

A nagy teljesitményli folyadékkromatografia (HPLC) egy keverék komponenseinek
szétvalasztasara alkalmas analitikai/elvalasztastechnikai moddszer. Az eljards soran nem
illékony, termikusan instabil és viszonylag nagy molekulatomegii komponensek szétvalasztasa
torténik. Az injektalt mintat az elvalasztd oszlopon at a detektorig a mozgdfazisnak nevezett
folyékony hordozoaram szallitja, az egyes komponenseket az elvélasztd oszlopban a fizikai-
kémiai kolcsonhatasok szerint kiilonitik el. A fény elnyelésétdl vagy a torésmutato valtozasatol,
az elektrokémiai vagy vezetoképesség valtozasatol, vagy egyszerlien a szétvalasztott molekulak
méreteloszlasatol fliggben az elvalasztott kKomponenseket a detektor fogja értékelni.

A detektor kimenetét egy szoftver figyeli és értékeli, amely nemcsak elvégzi a sziikséges
szamitasokat, hanem vezérli is a késziiléket, kontrollalja az injektalas térfogatot, az injektalasi
sorrendet, az érzékelési hulldmhosszt, a mosasi ciklusokat és a tobbi mitkodési paramétert.

A modern laboratoriumokban népszerli és széles korben elfogadott technikénak tekinthetd a
nagy teljesitményli folyadékkromatografia (HPLC), mivel a technika lehetévé teszi a minta
elemzését koncentraciok és molekulatomegek széles tartomanydban. Az elemzéseket
kiilonboz6 oszlopméretek és lizemmodok alkalmazasaval végzik pikogrammtol a gramm
szintig.

A CAD (Charged Aerosol Detector) egy olyan detektor, amelyet a nagy teljesitményii
folyadékkromatografiaval (HPLC) és az ultra nagy teljesitményli folyadékkromatografiaval
(UHPLC) [34] egyiitt hasznalnak a mintaban 1évé anyagok mennyiségének mérésére toltott
aeroszol részecskék létrehozasaval [35]. Altalaban olyan vegyiiletek elemzésére hasznaljak,
amelyek kromofor hianya miatt nem mutathatok ki hagyomanyos UV/Vis modszerrel. A CAD

képes mérni az Osszes nem illékony és sok félig illékony analitot [36]. A CAD mas

crer
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A nagyteljesitményii folyadékkromatografias CAD-ben a mozgd fazist és az oldott
Osszetevoket aeroszolokka porlasztjak, amelyek gyorsan elparolognak, majd pozitiv toltésii
vivogazarammal toltddnek fel. Végiil ez a folyam belép egy elektromos érzékeldrendszerbe
[37]. A CAD egy olyan univerzalis detektor, ami mar idealis, akar az oldott szarazanyagok
mérésére is, mert csak kis kiilonbség van a valaszjelben ugyanazon mennyiségii kiillonboz6
analit esetén [38]. Mivel a TDS meghatarozasa soran nincs sziikség a komponensek
elvalasztasara, ezért a mar ismertetett mérési rendszerbdl a kromatografias kolonnat el lehet
hagyni, aminek eredményeként az oldott OsszetevOk idovel nem valnak szét. Ennek
kovetkezményeként a mozgo6fazis €s annak dsszes dsszetevdje megkdzelitdleg egy idoben keriil
be a detektorba, amelyet csak diffuzi6 és diszperzié mddosit. Ebben az esetben a detektor a
mintaban 1évo Osszes oldott anyag mennyiségét hatdrozza meg. Szamos vizsgalatnal mar
alkalmazzak a CAD rendszert, példaul parabének [39] és gyogyszerek [40] analizise soran,
azonban a szerzok tudomasa szerint ezt a vizsgalati modszert korabban még nem alkalmaztak
kornyezeti mintdk elemzésére. Tovabba a CAD-detektalast nem hasonlitottdk Ossze a
hagyomdnyos gravimetridas TDS-analizissel vagy az elektromos vezet6képesség mérésen
alapulé TDS meghatarozassal kornyezeti mintak esetében.

Kevin R. Gilmore munkatarsaival a CAD alkalmazasar6l szamolnak be a TDS
meghatarozasara. Gyors, €és 1 ml-nél kisebb mintatérfogatot igénylé modszer jo érzékenységgel
¢és alacsony kimutatasi hatarral rendelkezik. Sok fent targyalt mérési korlattal szemben ez a
modszer immunitast mutat, illetve a félig illékony vegyiiletek mérése is javult. A valasztott
eljarast tobb kiilonbozd tipust vizmintdn mutatjak be, és megegyeznek a megfeleld standard
kivalasztasardl. Annak ellenére, hogy a modszerhez analitikai berendezésre van sziikség,
jelentds 1d0 €s energia takarithatd meg a hagyomanyos gravimetrids modszerrel szemben.

A vizsgalat soran egy Corona Charged Aerosol Detectorral felszerelt Dionex Ultimate
3000 HPLC-t hasznaltak (6. ¢bra). A HPLC mozgofazishoz 70% metanolt €s 30% ionmentesitett
vizet alkalmaztak. A HPLC-be nem helyeztek analitikai oszlopot. A CAD detektorban nitrogént
hasznaltak porlasztogadzként, és a rendszer szabalyozasi paramétereit a kdvetkezoképpen
allitottak be: gaznyomas = 35,1 psi; teljes aramlasi sebesség = 1,6 L/min; aramlasi arany = 0,44,
Veor = 2,18 kV; leor= 1,00 pA; ionT = 20,2 V; nyomas tartomany = 100 Pa; sziir6 = alacsony;
eltolas = 0. Minden mintabol 1 ml-t helyeztek egy 2 ml-es fiolaba, lezartak egy septummal, és
egy automatikus mintaveviobe helyezték. Egy 5 pl-es mintabemérd hurkot hasznaltak a minta

detektorba juttatasara.
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Az elemzés megbizhatdsaganak jegyében minden vizsgalatot harom-harom parhuzamos mintan

végeztek el. Az egyes futtatasok hossza 1 perc volt, és a mintat 1 ml/perc aramlasi sebességgel

pumpaltak a detektorba [25].

6. abra: Corona Charged Aerosol Detectorral felszerelt Dionex Ultimate 3000 HPLC késziilék [41]

A modszer kimutatasi hatdranak meghatarozasahoz 2 ppm kalium-hidrogén-ftalat standardot

elemeztek tizenkét alkalommal.

A retencios 1dOk a leirt miiszerbeallitdsok alkalmazasaval 0,110 és 0,125 perc kozott voltak,

ami szemlélteti a modszer gyorsasagat. Valamennyi vizsgalt komponens viszonylag

szimmetrikus csucsokat produkalt, egyediil a csticsok végzddésében lehetett tapasztalni csekély

eltéréseket.

Az eredmények alapjdn a HPLC CAD mddszer jelentds javulast eredményez a kornyezeti

mintak TDS-mérésére szolgald hagyomanyos gravimetrias elemzéshez képest.

Elényei:

gyors meghatdrozas

alacsony kimutatasi hatar

kis mintatérfogat

csokkenti a félig illékony vegyiiletek veszteségét

éghetd szerves anyagok nem vesznek el

konverzids tényezd kikiiszobolése az elektromos vezetOképesség és a koncentracio

kozott

Hatranya, hogy a miiszer eredményként csak a retencids idéket tudja meghatarozni, de ez a

meghatarozasi modszer egyarant hasznos a kornyezettudomanyok €s mas teriiletek szamara.
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2.4 prepASH késziilék

A prepASH hamvasztdé késziilék miikodése a termogravimetrias elven alapul.
Megkonnyiti a folyadékok, pordzus szilard anyagok gyors és megbizhatd szaritasat, illetve
hamvasztasat. A késziilék miikodtetése nem bonyolult, igy megkonnyiti a dolgozé munkajat.
Irodalomkutatdsom soran szembesiiltem a késziilék sokoldalusdgaval, mivel szertedgazo
teriileteken hasznaljak a késziiléket. Eleveniszap [42], biomassza, kagylok, élovilag
tanulmanyozasara [43], illetve cukornad hamutartalmanak meghatarozasara [44]. Tovabba
papirgyari hamu vizsgalatara [45], valamint élelmiszer-kémiai teriileteken is sikeresen

alkalmazzak [46].

A hamvaszto késziilék legsfontosabb jellemzoi:

e Akar 29 minta automatikus szaritdsa, hamvasztasa és tomegmérése.
e Az Osszes minta egyidejlii mérése €és napldzdsa az egész mérési folyamat soran.
e Automatizalt pneumatikus nyitasi berendezés

e Beépitett, érintéképernyds miikodtetésli személyi szamitogép az egyszerii hasznalathoz

¢s az egyértelmil kijelzésekhez.

e Homérseklettartomany: 50 °C - 1000 °C.

7. dbra: prepASH késziilék [47]

A késziilék felépitését és részeit az 1. mellékletben csatoltam a dolgozathoz.
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A 2. tablazatban Gsszehasonlitottam az altalam bemutatott Osszes oldott szarazanyag
tartalom meghatarozasara alkalmas modszereket szamunkra fontos szempontok alapjan.

2. tablazat: Osszes oldott szarazanyag tartalom meghatdrozdsdara alkalmas médszerek osszehasonlitdsa

: Sziikséges Eredmény- Mérést
Kezdeti : e : S
s 2 emberi szolgaltatashoz | Pontossag befolyasold
koltség . . W ., . p
jelenlét sziikséges 1d6 tényez0
koltség-
Grawmgtrlkys hatekon’y folxamatos 480 perc i6 emberi tényezé
meghatarozas beszerzés feliigyelet
Fajlagos elektromos koltség-
Ve:,ze?tokepesseg hatekon,y folxamatos 5 perc megfelels hémerséklet
mérésen alapuld beszerzés feliigyelet
meghatarozasa
Nagyteljesitményii
folyadék- s
\ magas csak mérés Lty
kromatografia beszerzési inditasa & késziilék nem
(HPLC) hasznalata 1 1 S perc kivalo rendeltetésszerli
1y koltség kiértékelése .
toltott Sordn hasznélata
aeroszoldetektorral
(CAD)
bovseesi | imditisa s keszilck nem
prepASH késziilék 1o o 1 180-500 perc kivalo rendeltetésszerii
koltség kiértékelése .
Sordn hasznélata
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3 Sajat munka bemutatasa

A Wanhua BorsodChem Zrt.-nél t6ltott gyakorlatom soran végig kisértem a prepASH
késziilék beszerzését, megérkezeését €s a belizemelését. A berendezés 2021. augusztusaban valo
megérkezése utdn meg is kezdtik a beiizemelését. A kezdetek sordn jO par problémaval
szembesiiltiink. Ide sorolhat6 példaul a tal magas talapzat, amely megnehezitette a késziilékhez
valo megfeleld hozzaférést. Tovabba a régi fiilkében nem tudtuk vizszintes helyzetbe allitani a
hamvasztot, illetve zavard hatdssal voltak az épiilet tetején 1évo elszivorendszer ventilatorai
altal keltett rezgések. Egy uj fiilke megfeleld kialakitassal megoldotta az elobb emlitett
problémakat. Amig meg nem érkezett az 1 fiilke, addig nem tudtuk megfeleléen hasznélni a
késziileket, mivel nagyon érzékeny a vizszint bedllitdsra. Az 0 flilke megérkezése utan
sikeresen bedllitottuk a berendezést.

A gyakorlatom soran folyamatosan tanulméanyoztam a késziilék muszaki leirasat, hogy a
késziilék kezelési utasitasat elkészitsem a laboransok szdmara. A késziilék hasznalatanak
megkonnyitése céljabol készitettem par segédletet, melyeket a 2. mellékletként csatoltam a
dolgozathoz.

Ki kellett kisérletezni, hogy adott mintamennyiség szarazra parolasara elére meghatarozott
homérsékleten mennyi 1d6 sziikséges. Ezen folyamatok soran tobb tényezot is figyelembe
kellett vennem (pl: munkarend, mintak szdma, mintak bemérése, minta sajatossaga).

Nagyon sok feltételt, igényt és lehetdséget figyelembe véve végiil 6t féle modszert

valasztottunk ki rendszeres hasznalatra, melyek az alabbiak:

e 5 ml minta bemérésig elegendd 200 perc a szarazra parolashoz, 105°C-on

e 10 ml minta bemérésig elegendd 240 perc a szarazra parolashoz, 105°C-on

e 20 ml minta bemérésig elegendd 500 perc a szarazra parolashoz, 105°C-on

e 20 ml minta bemérésig és iszapok mérésére elegendd 750 perc a szarazra parolashoz

o A csészék izzitdsdhoz 120 perc sziikséges 600°C-on
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3.1 Klasszikus médszerrel végzett vizsgalatok bemutatasa

a) Felszini, felszin alatti, valamint szennyviz minta esetén:

8. dbra: Klasszikus vizsgdlat lépései
szennyvizek esetén

Az Osszes oldott szarazanyag tartalom
meghatdrozadsa az MSZ 260-3:1973 szabvany
alapjan torténik. A vizsgédlat a vizmintaknak
vizfiirddn vagy homokfiirddn valé beparlasabol, a
maradék 105°C homérsékleten tomegallandosagig
torténd szaritasbol all (8. dbra; 9. dbra).

Els6 1épésként az elmosott f6zOpoharakat, valamint
a szlir6papirokat szaritoszekrényben 1 oOrdn at
szaritjuk, majd 2 6rdig az exszikkatorban hagyjuk
lehtilni.

A mérés eldtt egyesével lemérjiik a megszamozott
fozOpoharak tomegét és ezeket fel is jegyezziik.

A vizmintat kdvetkezo 1épésként homogenizaljuk,
majd leszlrjiik. Szennyvizek esetében 0,8 pm
pérusméretli membran sziir6t, mig felszini ¢és
felszin alatti vizek esetében 0,45 pm-es membran
szirdt hasznalunk. Sziirérendszer felépitése:
1 vakuum pumpaval akdr 3 szivopalackot is

szlirhetlink egyszerre.

Ezutan analitikai mérlegen eldre lemért beparldo edénybe, vezetdképesség alapjan kiszamolt

mennyiségll sziirt vizmintat mériink be, melyet homokfiirdén parolunk be.

A pH ¢és vezetOképesség eldvizsgalat segitségével lehet donteni a bemérési mennyiségekrol.

Ugyelve arra, hogy a visszamért érték 100 és 250 mg kozé essen majd, melyet az alkalmazott

szabvany ir el6 [48].

Ezt ugy érhetjiik el, hogy a fajlagos vezetoképesség 70%-at vessziik, az itt kapott eredmény

fliggvényében Ugy valasztjuk meg a minta bemérését, hogy eleget tegyiink a szabvany

kovetelményének.
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Példa: Adott egy vizminta, melynek fajlagos elektromos vezetdképessége 5000 uS/cm.
A vezetbképesség 70%-kal torténd korrekcidja utan 3500 mg/1-t kapunk.

Korrekcié utani érték = 5000 - 0,7 = 3500 mg/! 1)

Ezen érték segitségével konnyedén kiszamolhatjuk a sziikséges bemérést a vizmintabol. Mivel
a szabvany el6irasa szerint az 6sszes oldott szarazanyag tartalomnak 100-250 mg koz¢ kellene
esni, ezért a két szdm kozépértékét (175 mg) a fentebb kapott korrekcid utani értékkel (3500
mg/l) elosztjuk, majd megszorozzuk 1000-rel, igy megkapjuk a sziikséges mintabemérést.

7 . re 7 175
Sziikséges mintabemérés = m 1000 = 50 ml (2)

Figyelembe kell venni azt a tényt, hogy ha savak okoznak magas vezetOképességet,
akkor azokat az anyagokat (savakat) beparlassal nem tudjuk megmérni, hiszen elillannak
(sosav), vagy elfiistolnek (kénsav), esetleg be sem tudjuk szarazra parolni a maradékot
(kénsav). Emiatt ezeknél a vizmintaknal nem a vezetéképesség alapjan hatarozzuk meg a kivant
bemérést, hanem a korabban mar bevalt beméréseket alkalmazzuk. Beparlasi maradékként
megmaradt anyagok k6zé sorolhatok a ligok (P1: NaOH), valamint a sok (P1: NaCl, Na>SOg).
Majd a beparolt maradékot 105°C-on stlyallandosagig szaritészekrényben 2 6ran keresztiil
szaritjuk. Exszikkatorban lehtitjiik kb. 1 6ran keresztiil, majd analitikai mérlegen visszameérjiik
a maradékot, az ekkor kapott eredményt feljegyezve (3. tblizat) az alabbi szamolast kovetve

megkapjuk a mért 6sszes oldott szarazanyag tartalmat:

3. tabldzat: Osszes oldott szarazanyag tartalmanak meghatdrozdsahoz sziikséges adatok egy mintapéldan
keresztiil

Osszes oldott szarazanyagtartalom [mg/l] = (m, —

1000
= (50045,7 mg — 50032,9 mg) -

100 ml

o Meres utan e o Osszes oldott
Bemért minta visszamert Ures f6z6pohar B
mennyisége [ml] f6z0pohar tomege [0] tartalom [mg/1]

tomege [g]
100 50,0457 50,0329 128
1000

=128mg/l

©)



ahol:

m= az lres f6z6pohar tdmege mg-ban

mo= a f6zépohar tomege 105 °C hémérsékleten szaritott maradékkal egyiitt mg-ban
V= a bemért vizminta mennyisége cm®-ben.

A klasszikus folyamatot egy egyszerisitett folyamatabran is abrazoltam szemléltetésképpen.

Homokfiird6 Szaritoszekrény Exszikkator Meérleg Szamolas
9. dbra: Osszes oldott szilardanyag klasszikus meghatdarozasdanak folyamata az eszkézok elékészitésétol egészen
az eredmények feldolgozasdig [1]
A végeredményt nagyban befolydsolja az, hogy mennyire koriiltekintd a mintat
feldolgoz6 laborans: hogy ki van-e szaritva a f6zOpohar, az exszikkator rendben van-e, a
beparlas figyelmesen tortént-e (nem ,,kopkodte” ki a beparldra), a mar beparolt minta helyesen

volt-e szaritva, hiitve (exszikkator).

Exszikkator regeneralasa:

Az exszikkatorban 1éve szilikagélt altalaban két hetente érdemes kiszaritani, azonban
amelyik exszikkator tdlteten hamarabb latszodik az elszinezddés, mindenképp szaritani
szlikséges. A regeneralast 140°C-on két oran keresztiil végezzik szaritoszekrényben, majd

kicsit hagyjuk, hogy visszahtiljon és visszadntjiik az exszikkatorba.
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b) Iszap minta esetén:

Az Osszes szarazanyag tartalom, beparlasi maradék és izzitdsi maradék meghatarozésa
iszapok esetében az MSZ 260-3:1973 szabvany 2. fejezetét hasznaljak. A klasszikus
gravimetrids vizsgalat a mintdknak vizflirdén vagy homokfiirdén vald beparlasabol, a maradék

105°C hdémeérsékleten tomegallandosagig torténd szaritasbol, majd 600°C hdémérsekleten

tomegallandosagig torténd izzitasbol all (10. abra; 11. dbra).

10. dbra: Klasszikus vizsgdlat lépései iszap minta esetén

Elsé 1épésként az elmosott porcelan beparlocsészéket 600°C-on kiizzitjuk, majd
exszikkatorba helyezziik.
A mérés elott egyesével lemérjiik a megszamozott porcelan beparlocsészék tomegét és ezeket
az értékeket fel is jegyezziik. Az iszapmintakat kovetkezé 1épésként homogenizaljuk, majd
lesziirjiik karika sz{irdpapir segitségével.
Ezutan analitikai mérlegen eldre lemért porcelan beparlocsészékbe, vezetoképesség alapjan
kiszamolt mennyiségii sziirt és sziiretlen mintat mériink be, melyet homokfiirdén parolunk be.
Ebben az esetben is a pH és vezetdképesség elovizsgalat segitségével lehet donteni a bemérési
mennyiségekrdl, ahogy ezt mar a vizmintak esetében is lathattuk, a szdmitas folyamata is
megegyezik az (1) -es és (2) -es egyenletnél leirtakkal.

A beparolt maradékot exszikkatorban lehiitjiik kb. 1 6ran keresztiil, majd analitikai
mérlegen visszamérjiilk a maradékot, az ekkor kapott eredményt feljegyezve (4. tiblazat)
megkapjuk a lebegdanyag tartalmat.

Kovetkezd 1épésben a mintdkat 600°C-on kemencében kiizzitjuk, majd ujra exszikkétorba
helyezziik. Ezt kdvetden visszamérjiik a maradékot €és az aldbbi szamolast kovetve megkapjuk

a mért izzitasi maradékot, valamint a szerves €s szervetlen anyag tartalmat:
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4. tablazat: Példaszamolas egy iszapminta vizsgalt paramétereinek meghatarozasahoz

Szlrt minta Szuyetlen
minta

Beméreés: Bemérés:
10 ml 10 ml

Teli beparlocsésze
tomege 105°C-0s 80,5616 78,4298 Lebeg6 anyag tartalom [mg/I]
szaritas utan [g]

Ures beparlocsésze

" 80,5102 78,2989
tomege [g]

7950
Visszamérés [g] 5140 13090

Teli beparlocsésze
tomege 600°C-0s 80,5574 78,3707 Izzitasi maradék [mg]
izzitas utan [g]

Ures beparlocsésze

, 80,5102 78,2989
tomege [g]
2460

Visszamérés [g] 4720 7180

Lebegd anyag

tartalom [mg/1] 7950

Szerves anyag

tartalom [mg/1] [%] 5490 —~ 69,1

Szervetlen anyag 2460 — 30 9

tartalom [mg/1] [%]

Lebeg6 anyag tartalom [mg/l] =

_ ((Szliretlen minta teli beparlocsésze [105°C — os szaritas utan] — Ures edény) - 1000 1000
- Bemérés

(4)

(Szlirt minta teli beparlécsésze [105°C — os szaritas utan] — Ures edény) - 1000 1000
Bemérés

_ ((78,4298 —78,2989) - 1000 1000) ((80,5616 —80,5102) - 1000

o 5 : 1000) = 7950 mg/l
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Szervetlen anyag tartalom [mg/ l] =

_ ((Szliretlen minta teli beparlocsésze [600°C — os izzitds utan] — Ures edény) - 1000 1000
- Bemérés

(%)

(Szlirt minta teli beparlécsésze [600°C — os izzitas utan] — Ures edény) - 1000
Bemérés

: 1000>

_ ((78,3707 —78,2989) - 1000 1000) ((80,5574— —80,5102) - 1000

0 0 : 1000> =2460mg

Szerves anyag tartalom [mg / l] =

= Lebeg0 anyag tartalom — Szervetlen anyag tartalom = 7950 — 2460 (6)
= 5490 mg

Szervetlen anyag tartalom

5 %] = =" .100 = 9
Szervetlen hanyad [%] Lebeg anyag tartalom 7950 100 =30,9% @)
Szerves hanyad [%] = 100 — Szervetlen hanyad = 100 — 30,9 = 69,1% (8)

A klasszikus folyamatot egy egyszerisitett folyamatabran is dbrazoltam szemléltetésképpen.

Vo 2 6ra

Kemence Exszikkator Sziir6

U 1osec Léra [—
s
T 2352

(o ] B

Homokfiirdé Szaritoszekrény Exszikkator Szamolas
2 6ra 2 6ra
[ = , [
- H
Kemence Exszikkator Meérleg Szamolas

11. dbra: Osszes oldott szilardanyag klasszikus meghatdrozasdnak folyamata, valamint lebegéanyag tartalom és
szerves, illetve szervetlen hanyad meghatarozdasanak menete iszapminta esetén, az eszko6zok elékészitésetol
egészen az eredmények feldolgozasdig [1]
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3.2 prepASH késziilékkel végzett vizsgalat bemutatasa

A manudlis technikahoz hasonloak a 1épések, de egy helyen elvégezhetd a tégelyek

lemérése, maga a TDS mérése és az izzitas is.
A tégelyek izzitasa utan, ugyantigy homogenizaljuk, majd szirjik a mintakat. Ezek utan
kalibraljuk a miszer mérlegét, valamint elvégezziikk a mérési paraméterek bedllitasat. (A
valasztott modszer fiigg az adott mintdk bemérésébdl, ez alapjan valtozik a mérés idejének
hossza is.) Ezeket mérési kisérletekkel hataroztam meg, hogy adott mennyiségii minta esetén
mennyi id6 sziikséges a teljes beparlasra.

A mintdk bemérése elott az Osszes tégelyt leméri a miiszer egymds utan. Miutan
bemértiik a mintakat, elinditjuk a miszert, ami nem igényel kiilondsebb feliigyeletet. A mérés
végén megkapjuk grafikusan ¢és numerikusan is az eredményeket, melyek alapjan
meghatarozhato az 6sszes oldott szarazanyag tartalom. A folyamat menetét a 12. dbra foglaltam

0ssze.

Tégelyek izzitas

——
I

Ures tégelyek lemérése Mintak bemérése Meérés Szamolas
12. abra: prepASH késziilékkel torténé mérés folyamatanak bemutatasa [1] [40]

Szamolas

a) Szennyviz minta esetén:

Adott minta esetén leolvassuk az utolsdé oszlopban 1évé eredményeket, melyek
legfeljebb + 10 %-os eltéréssel tekinthetéek parhuzamosnak. Amennyiben az eredmények
az eltérési hataron beliill vannak, akkor ezeket atlagoljuk, majd a kdvetkezd képlet szerint

szamolunk tovabb:

; Mért érték - 1000
Osszes oldott szirazanyag tartalom [9 / 1= Bomérés 1000 )
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A tovabbiakban egy konkrét mérés példajan keresztiil mutatom be a szdmolas menetét.

5. tablazat: prepASH késziilékkel valo mérés eredmeényei

Result: 22-08-08 500p 20ml.log / Samplelist: 22-08-08 500p 20ml.log
2 [g]

Nr. Namo iD Group S [g] 1lg] _Rosidue [g] fg] [ due 3 [g)

i 08-08 10m! 45 i 59708 19.9585 99585 00118 0.0119 o119 i

2 psosiom 45 | h 9.9753 [9.9640 B 00113 0ous joorza

B p808Imi s |- — B 1.0232 o1 TLeis0 00125 00125 lo0izs

R s - - T 1.0087 10051 110051 00123 00123 00122

5 pgoB20m 11 || 1 19.8983 198825 l19.8825 l0.0088 l0.0088 “|o.0087

4 08-08 20m 11| 1] 19.9145 119.8977 19.8977  0.0089 10.0089 [0.0089
2R 1 14,9839 +.9783 hores  bois ~0.0136 o013

B 08-08 5mi 3-1 | 50184 5.0144 5.0144 0.0137 00137 00136

il 08-083mia14 - | 29741 29702 29702 0.0222 “looz22 o220

10 08-08 3ml 4-14_| - Bows ooz B.00e7  pozni ooz o210

Az 5. tablazatbdl kivalasztom az egyik szennyviz mintat, a szamolas pedig a kovetkez6:

0,0087 + 0,0089

> =0,0088 g (10)

Leolvasott eredmények atlaga:

Osszes oldott szarazanyag tartalom 1/ 1 Szennyviz esetén [mg / l] =

11)

Mért érték - 1000 0,0088 - 1000
= 1000 = ——F——

_ mg
-1 =44
Bemérés 20 000 0 /l

b) Iszapminta esetén:

Adott minta esetén leolvassuk a Residue 2 oszlopban 1év0 eredményeket a sziirt és a
szlirtelen minta esetén, melyek szintén legfeljebb + 10 %e-os eltéréssel tekinthetdek
parhuzamosnak. Amennyiben az eredmények az eltérési hataron beliil vannak, akkor ezeket

atlagoljuk, majd a kovetkezd képlet szerint szamolunk tovéabb:

Lebeg6 anyag tartalom [mg/l] =

Szliretlen minta mért érték[Residue 2] - 1000
( 1000) (12)

Bemérés

(Sziirt minta mért érték [Residue 2] - 1000 1000)
Bemérés
Aztan leolvassuk a Residue oszlopban 1évé eredményeket a sziirt és a szlirtelen minta
esetén, melyek tovabbra is legfeljebb + 10 %-os eltéréssel tekinthetéek parhuzamosnak.
Amennyiben az eredmények az eltérési hataron beliil vannak, akkor ezeket atlagoljuk, majd a

kovetkez6 képlet szerint szdmolunk tovabb:
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Szervetlen anyag tartalom [mg/ l] =

(Szﬁretlen minta Residue mért érték - 1000

Bemérés . 1000)

(Szﬁrt minta Residue mért érték - 1000

— 10 )
Bemérés 00

Szerves anyag tartalom [mg / l] =

= Lebeg6 anyag tartalom — Szervetlen anyag tartalom

) Szervetlen anyag tartalom
Szervetlen hanyad [%] = Lebeg6 anyag tartalo 1100
m

Szerves hanyad [%] = 100 — Szervetlen hanyad %

(13)

(14)

(15)

(16)

A tovabbiakban egy konkrét mérés példajan keresztiil mutatom be a szamolas menetét.

6. tablazat: prepASH késziilékkel valo mérés eredmeényei

Result: 22-08-17 750p 20mliog / Samplelist: 22-08-17 750 20ml.log _
r. iNarM o Group | [al | 1[gl Il | 2 (gl 3 [al 4[g] C)]
08-17 10ml 3-1- 1 ig,sszz 19.9646 9964 00232 0.0232 0.0227 0.0227 0.0197 10,0197
2 ;oa—u 10ml 3—1f I 09815 9.9645 ':9._9645 ) Iﬂ.om 0031 0.0228 0.0228 0.0201 10,0201
3 0817 20mi - P 19.9016 19.8810 19.8810 10.0059 0.0059 00056  |0.0056 loooar jooosl |
44%%- . 19.9410 19.9206 19.9206 /0.0058 0.0058 0.0056 0.0056 00039 00039
5 ;-sl-?:f 10m - 1 9.9909 9.9729 |9.9729 lopise o015 lo.0156 0.0156 16059 0.0129
6 :slfr 1om f i To.9687 9.9498 19,9498 10.0157 0.0157 [0.0156 0.0156 o028 l0.0128
7 :n;s-fs 10ml B 10.0503 10.0350 10.0350 0.0753 0.0753 lo.0622 0.0622 0.0604 10,0604
ls = %}E 10mi '|1 10,0456 I:o.uzgo 10.0290 10.0685 l0.0685 fo.0628 00628 00607 | 10.0607
9 | bsi610m | 1 00038 99880 9,9860 0.1470 0.1470 o124 0.1124 0.0931 J@1 |
10 ;"J.TE 10ml I T YT 10.0038 10.0038 01472 0.1472 01124 0.1124 ooss | ooz
I - N - - - -
11 08-16 10m1 h 10.0459 10.0417 10.0417 0.0716 0.0716 10.0635 0.0635 0.0615 10.0615
12 :ar;t: wom | 10.0450 10.0405 100405 00724 00724 j0.0628 0.0628 10.0608 00608
13 E%EE om0 i1 10.0193 10.0155 100155 01362 01362 01045 [0.1045 0.08%4 ;cnigq
g e — — — e i —
A 6. tablazatbol kivalasztom az egyik mintat, a szamolas pedig a kovetkezo:
Lebegd anyag tartalom meghatdrozésa:
Leolvasott eredmények atlaga szlirt minta esetén:
(17)

0,0753 + 0,0685

. =0,07194
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Leolvasott eredmények atlaga szliretlen minta esetén:

0,1470 + 0,1472 (18)
=071y

Lebegd anyag tartalom [mg/l]:
(0,1471 -1000 0,0719 - 1000 (19)
s 1000) - <7

: _ myg
5 5 1000) 7520 MY/,

Szervetlen anvag tartalom meghatarozasa:

Leolvasott eredmények atlaga szlrt minta esetén:

0,0604 + 0,0607 (20)
= 0,0606g

Leolvasott eredmények atlaga szliretlen minta esetén:

0,0931 + 0,0928 (21)
——————=100930g

Szervetlen anyag tartalom [mg / l]:

(22)
0,0930 - 1000 0,0606 - 1000
(—- 1000) - (—

: _ mg
T T 1000) 3240 ™Y/,

Szerves anyag tartalom meghatarozasa:

Szerves anyag tartalom [mg / l]: 23

Lebeg6 anyag tartalom — Szervetlen anyag tartalom = 7520 — 3240 = 4280 mg/l

Szervetlen hanyad meghatarozasa:

Szervetlen anyag tartalom 100 = 4280
Lebeg6 anyag tartalom 7520

Szervetlen hanyad [%] = -100 = 56,9% (24)

Szerves hanyad meghatarozasa:

Szerves hanyad [%] = 100 — Szervetlen hanyad = 100 — 56,9 = 43,1% (25)

Mérési eredmények rogzitése, lefliizése

A kinyomtatott mintalistakat és a hozzajuk tartoz6 mérési eredményeket az erre a célra
kijelolt dossziéba fliztem le minden mérés utan. A 3. mellékletként csatoltam egy mérési

eredményt.
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Pontellenorzés

Havi rendszerességgel sziikséges pontellendrzést végezni, ezzel tudjuk bizonyitani a
késziilék pontossagat, valamint azt is, hogy megfeleléen miikodik-e¢ a miiszer.
Pontellenérzéshez 20 mg/dm3-es és 100 mg/dm®-es oldatot hasznaltam.

A 20 mg/dm3-es oldat esetében 50 %-os eltérés a megengedett, mig a 100 mg/dm?3-es oldat
esetében 10 %-os eltérés a megengedett eltérés.

Az alsoé méréshataron (20 mg/dm®) nagyobb bizonytalansagot szabtunk meg, mert a bemérés
maximalis értéke csupan 20 ml lehet. Ezzel a mennyiéggel kalkulalva a mért eredményiink
nagyon kis értéket vesz fel (0,0004 g). Ekkora nagysagrendnél egy szamjegy felfelé vagy lefelé

torténd elmozdulésa is 10%-on feliili eltérést fog okozni.

32



4 Eredménvyek kiértékelése

A Wanhua BorsodChem Zrt.-nél tolt6tt gyakorlatom ideje alatt az Analitikai

Laboratoriumba érkezett kiilonb6zo viz- €s iszapmintak Osszes oldott szarazanyag tartalom
meghatarozasat végeztem. A vizsgalati mintak a vallalat izemi teriileteinek csatornaiban 1évo
mintavételi helyekrol érkeztek. A mintavételi helyek beazonositisara a cégen beliil egy egyedi
jelolési rendszer kertilt kidolgozasra.
A munkam soran az lizemektdl beérkezd napi, heti vagy havi rendszerességgel beérkezo
kiilonb6z6 mintdkat elemeztem. A mintavétel gyakorisagat és a mintdk szamat mintavételi
utasitas irja eld az lizemek szdmara. A beérkezett mintdk feldolgozéasa, vizsgélata napi szinten
torténik a laboratériumban. Esetleges hibas mintavételnél, illetve kiugré mérési értéknél a minta
1jboli megvétele és vizsgalata sziikséges.

Az alabbi mintdk vizsgalataval foglalkoztam a TDK dolgozatom készitése sordn:

e Fdcsatornabdl szarmazo mintak

e Salétromsav lizemi minta

e DKE/VCM ilizemi mintak

e PVC iizemi minta

e Klor Uzemi mintak

e MDI iizemi mintak

e TDI {izemi mintak

e HPM ilizemi mintak

e HOX iizemi minta

e FramoChem-bdl szarmaz6 minta

e Linde-bdl szarmazo minta

e Szennyviztisztitobdl szarmazé mintak
e Sajobol szarmazo mintak

e Berentei kommunalis minta

e Kornyezetvédelmi-csatornabol szarmazo mintak
e (Csapadék csatorna és 6varok

e |szapmintak
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A teljesség igénye nélkiil szemléltetésképpen kivalasztottam egy-egy teriiletrdl mintat,
melyek néhany mért értékét 6sszefoglaltam tablazat, illetve diagram formajaban. Minden minta
esetén a meglévo vizsgalati eredmények koziil 10-10 mérés értékeit valasztottam ki, mar ebbol
a mennyiségli adatbdl is megallapithatoak az Osszefliggések. Néhany tovabbi eredmények

bemutatasa az 4. mellékletekben talalhatok meg.

7. tablazat: 1. szennyviz esetében kapott eredmények ésszehasonlitasa

1. szennyviz esetében kapott eredmények 6sszehasonlitisa
Détum prepASH késziilékkel | Klasszikus modszerrel Eltérés a klasszikus

mért érték (mg/1) mért érték (mg/l) moddszerhez képest (%)
2022.05.10 1480 1580 6,76
2022.05.13 7692 7250 -5,74
2022.05.17 653 645 -1,15
2022.05.20 1730 1700 -1,73
2022.05.24 2345 2220 -5,33
2022.05.31 1505 1570 4,32
2022.06.03 8975 9350 4,18
2022.06.07 4138 4140 0,06
2022.06.14 1047 985 -5,89
2022.06.17 1173 1200 2,27

prepASH késziilekkel kapott érték, valamint a klasszikus modszerrel

kapott érték osszehasonlitasa 1. szennyviz minta esetén
10000

9000
8000
7000
6000
5000
4000
3000
2000

1000
0ll IIII.. .

2022.05.10 2022.05.13 2022.05.17 2022.05.20 2022.05.24 2022.05.31 2022.06.03 2022.06.07 2022.06.14 2022.06.17

Vizsgalati datum
m prepASH késziilékkel mért értékek (mg/l) m Klasszikus modszerrel mért értékek (mg/l)

Osszes oldott szarazanyag tartalom (mg/1)

13. dabra: 1. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa

A kivalasztott és bemutatott (7. tdblizat; 13. abra) klor lizemi (1.) minta esetén
megallapithato, hogy a két modszerrel mért értékek kozt tarthaté + 10%-os maximalis eltérés,

mivel ezek a mintak nem tartalmaznak zavard hatasu anyagokat €s szennyezoket.
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8. tablazat: 2. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitisa

2. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa
Détum prepASH késziilékkel | Klasszikus modszerrel Eltérés a klasszikus

mért értek (mg/l) mért értek (mg/1) modszerhez képest (%)
2022.05.04 3710 4020 8,36
2022.05.05 3860 4020 4,15
2022.05.31 4380 5533 26,32
2022.06.02 4300 4180 -2,79
2022.06.09 5810 6700 15,32
2022.06.21 3440 3800 10,47
2022.06.30 3020 3620 19,87
2022.07.06 3830 3950 3,13
2022.09.22 1510 1590 5,30
2022.09.29 3530 3940 11,61

prepASH késziilékkel kapott érték, valamint a klasszikus modszerrel

kapott érték dsszehasonlitdsa 2. szennyviz minta esetén
8000

7000
6000
5000

4000

3000

2000

1000 II
0

2022.05.04 2022.05.05 2022.05.31 2022.06.02 2022.06.09 2022.06.21 2022.06.30 2022.07.06 2022.09.22 2022.09.29
Vizsgalati datum
m prepASH késziilékkel mért értékek (mg/l) m Klasszikus médszerrel mért értékek (mg/1)

Osszes oldott szarazanyag tartalom (mg/1)

14. dbra: 2. szennyviz esetében kapott eredmények ésszehasonlitisa

Az altalam valasztott Salétromsav tizemi (2.) minta (8. tblazat; 14. dbra) esetén pedig
megallapitottam, hogy a savtartalom (pH~2) miatt nem mindig tarthaté be a maximum + 10%-
os eltérés. A kénsav jelen van a salétromsav gyartas soran a rendszerben, amely a vizsgalat
sordn nem parolhato szarazra, egy stirlin foly6 folyadékként marad a f6z6poharban. Valamint a
kénsav képes megkotni a levegd paratartalmat, emiatt a nyitott rendszer, klasszikus modszerrel
végzett mérések eredményei magasabb értéket vesznek fel, mint a prepASH zart rendszerben
végzett vizsgalatok eredményei. Ezeknél a mintdknal célszeriibb tobb parhuzamos mérést
alkalmazni. Kiilon szinekkel kiemeltem azokat az eredményeket, melyek atlépik a megengedett
eltérési hatart. A + 10-20% kozé esoeltérési értékeket zold szinnek, mig a + 20%-ot

meghaladdkat pedig piros szinnel emeltem ki a tablazatban.
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5 Konkluzio

A TDK dolgozatom készitése soran elvégzett mérések alapjan megallapithatd, hogy a
legtobb minta esetében a klasszikus modszerrel mért értékek, valamint a prepASH késziilékkel
mért értékek egyenértékiinek tekinthetdek. A miiszer kifejezetten alkalmas parhuzamos
mérésekre.

A legtobb esetben a klasszikus mérés és a prepASH késziilékkel mért eredmények kozt
kevesebb, mint 10 %-os eltérést tapasztaltam. Néhany, zavar6 hatast tartalmazo, minta esetében
ez az eltérés a 10-20 %-os tartomanyba keriilt.

Ezeknél a mintdknal ugy véltiik, hogy a nagyobb szazalékos eltérés is belefér az elfogadasi
hatarba, mivel az lizem szdmara a nagysagrendi valtozasok informativak, nem a kis eltérések.
A maximadlis bemérés a csészék esetében csak 20 ml, de megallapithato, hogy a klasszikus
mérés nagyobb beméréseivel igy is kivalo parhuzamos eredményeket hoz a késziilék.

A vizsgalatok a kivalasztott mintamatrixok esetében sikeresnek bizonyultak. Osszességében
elmondhat6, hogy minimalis zavar6 hatdsok mellett hathatosan alkalmazhatoak.

A miiszer alkalmazédsanak eldnyei, hogy tobb munkafolyamat egyiittesen automatizalhato,
hiszen a berendezésen beliill megvaldsul a mérlegelés, a suly dllanddsagig torténd szaritas, majd
pedig a kihiilési folyamatok is. Mindezt folyamatos tomegmérés kiséri, melynek adatai
digitalizaltak. Grafikus és numerikus adatok egyarant kinyerhet6k, a miiszerhez kapott
kiértékeld szoftver segitségével. Mindségbiztositasi szempontbdl rendkiviil elényos, hiszen a
meért értékek tokéletesen visszavezethetok lesznek. A human erdforras tévedései ezzel a 1épéssel
minimalizalhatdak lesznek. A késziiléket feliigyelet nélkiil lehet hagyni a mérés soran, igy
felszabadul egy laboratoriumi munkatars munkaidejének nagy része, ezért a mérések mellett
massal is tud foglalkozni.

A hatranyok kozott csupan néhany, altalanos érvény, egyéb mérlegek kapcsan is fellépd
problémat emlitenék: a mérleg érzékenységét. Kifejezetten sziikséges a vizszint megtartasa, a
légaramlatok minimalizdldsa a miiszer nyitott allapota esetében (mérleg ellendrzése kalibralt
sullyal). Magas homérsékletet alkalmazva a mintatartd porcelan csészét megtartd fém tarcsa
,»szoruldsa”. Valamint a hatranyok k6z¢é sorolhaté a mérés idejének hosszisaga is, a nagyobb

bemeérést tartalmazo mérés tobb ideig tart, mint egy napi miiszak.
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Mellékletek

1. Késziilék felépitése

9. tablazat: prepASH késziilék részei

Sorszdm Megnevezés Sorszam Megnevezés
1 Tégely 9 Folyamatgaz-dramlasszabalyoz6
9 Télcatarté 10 Folyamatgaz és sur}tett levegd
csatlakozés
3 Forgoasztal 11 A kiils6 héérzékel6 bemenete
. . Elektromos kiallas flistgdzmoso
4 Meérlegserpenyd 12 vagy szivattyu csatlakoztatasahoz
5 Erintsképernys 13 Halozati csatlakozq 5 polusu CEE
apa dugdval
6 Fokapcsold 14 LAN port
7 Karbantart6 egyseg,surltett levegd 15 USB port
csatlakozdssal
8 Fiistgaz-fiivoka 16 A fiistgdzmoso mechanikus

csatlakozasa

15. abra: prepASH késziilék részei
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2. prepASH késziilékhez készitett segédletek
prepASH késziilék KISOKOS

1. Mintatarolo talca beszorulasa
Néha eléfordul, jellemzden a 750 perces mérés utan, hogy beszorul a mintatarol6 talca.

Ez val6szintsithetdleg a magas homérséklet miatt van. Ebben az esetben varni kell egy

10-15 percet, majd évatosan megprobalni Gjra kiemelni.

2. Problémas mintak
Vannak olyan mintak, jellemzden a savas pH-val rendelkezdk, amelyek nem az elvart
szdmolt értékeket hozzak a vizsgalat soran.
Ilyen pl: 1/7; 3/12; 3/9a; 3/9Kk; 3/35

Ezeknél a mintaknal nem a vezetdképességhez szamolt bemérést kell alkalmazni!

3. Meérlegprobléma
Tobbszor eléfordult mar, hogy a mérleg nem teljesen a mérendd csésze alatt volt
pontosan. Erre a beallitdsok meniiben talalunk segitséget, ahol lehet allitani a mérleg
helyét és magassagat is.

Gas Flow | Calibrate Balance Mech. Calibration | Hea 4| p

Rotation Offset: o050 [=][=]

Horizontal Offset: 36000 El HOI’IZOﬂtéllsan (ViZSZintesen) éS Vel‘tlkéhsan
Vertical Offset: 10000 |- | (fiiggblegesen) is allithato a mérleg.
’ REF ’ ’ CAL ’ 'u” Eléfordult olyan eset is, amikor nem

megfeleld magassagban illeszkedett a csésze

‘ |\ ‘ | D% ‘ | | ‘ ‘-‘ ¢s a mérleg, ezt egy kis kartondarab

16. dbra: Mérleg paramétereinek dllitasara  segitségével probaltuk allitani.
hasznalt kijelzopanel

4. Fiilke és elszivas hasznalata
Minden mérés inditasakor figyeljiink arra, hogy legyen bekapcsolva az elszivas,

valamint a fiilke ajtajat htizzuk le!
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10.

Takaritas

A késziiléket heti rendszerességgel célszerli nedves rongy hasznalataval kitakaritani!

Vizszint
A késziilék szamara nagyon fontos, hogy vizszintben legyen. A jobb oldalan 1évo
vizszintmérd segitségével tudjuk ezt ellendrizni. Amennyiben nincs vizszintben, a labak

allitasaval tudjuk korrigalni.

Lefagyas

Amennyiben a mérés soran a késziilék lefagy, sajnos nem tudjuk rola az eredményt
kinyerni. Ekkor altaldban a billend fokapcsoldval inditjuk ujra késziiléket. Célszerli
minden esetben masnapig meghagyni a sziirt mintdkat, amennyiben a lefagyés miatt Gjra

kell kezdeni a mérést.

Mérés kozbeni kilépés

Meérés kozben, ha nagyon sziikséges, megoldhato a kilépés a \!/

gombra kattintva.

17. dbra: Mérés megszakitdsara \LErésitse meg az elemzés megszakitasat

hasznalt kijelzopanel

Elemzés megszakitasanak torlése.

v

Uj mérés inditasa

Minden mérés inditasa el6tt meg kell varni, amig a késziilék lehtil kb. 30-35 fokig.
Referencia

A referencia csészét mindig hagyjuk a mintatart6 talcan, azt ne vegytk ki, ne mérjlink

bele mintat!
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11. Szamozas

18. dbra: Mintahelyek elhelyezkedése, szamozdsa

12. Szennyezddés
Amennyiben a csészék erdsen szennyezettek, kénsavval (kb 70%-o0s) aztatjuk. Ha
sziikséges akar egy estén keresztiil is allni hagyhatjuk a savat a csészékben. Ezutan

alaposan elmossuk a csészéket és kiizzitjuk.
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Modszer létrehozasa, szerkesztése és torlése

a) Paramétervalasztas

700 = -10

Az 1) modszer legfeljebb 10 1épést tartalmazhat,

g 210 =

amelyekben paraméterek hatdrozhatok meg.

3
£
2 280 =
2
Q)

[uw/] se9y

(O — ; j i i i i j [ . . Lo 7 :
00:00 0031 01:02 0133 0204 0235 03:06 0337 0408 05:00 Itt megadtam mlndegy]k programlepes parametere]t_

Time [hh:mm]

— <</ >>—— Mindegyik lépés legalabb az id6- ¢s hOmérséklet-

min| 10 °C| 150 Gas -—— Flow 0l/min y1174 r
beallitasokat tartalmazza.

H
i Result [ Autostop |

Stop | Pump [

19. dbra: Paramétervalasztasra haszndlatos
kijelz6panel

b) Paraméterek jelolése:

min| 120 min = idé/idétartam: a programlépés idétartama.
"C| 550 °C Hémérséklet: A hémérséklet [°C] a programlépés végén.
Resultat v Eredmény: A programlépések végén a tomegek felhasznalhatok a

visszamarado6 anyag szamitdsahoz.

Gas| o2 Gazaram: A laboratériumban egyeldre nincs hasznéalatba véve ez a

funkcid

(AS) Automatikus leallas: A gomb aktivalja/deaktivalja az automatikus
Autostop v

leallitast. A program lépése véget ér, amint az Osszes minta elérte a
03 Ima30min | yivalasztott allandd tomeget. (adott idSponthoz [10, 30, és 60 perc]
tartozo tomeg [mg], ill. adott id6ponthoz [10, 30, és 60 perc] tartoz6 %-

os tomegvaltozas a bemért tomeghez képest).

I I Mentés: Az ) modszer elmentése.
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C) A tomegveszteségek és visszamarado mennyiségek szamitasa

Result 1 Result 2 , L1z .
Rt s Itt meghatdroztam a modjat, hogy az eredmények

Rest in %o
Restin g
Loss in %
Loss in %o
Lossing

= miként jelenjenek meg.
A modszereknél a Rest in g (visszamarado
mennyiség g-ban) és a Sample (Minta) opciot

valasztottam.

v

20. dbra: Témegveszteség és visszamarado
mennyiséegek szamitdasara hasznalt
kijelzépanel

d) A program befejezéséhez tartozo miiveletek

Fan runningat = 200 ©°C

Cover openat 600 °C
Covercloseat| 40 °C

Cooling Time 0 min

Acoustic signal at the end |

21. abra: A program befejezéséhez hasznalt
kijelzépanel

e Fan running at (Ventilator bekapcsolasi homérséklete): ennél magasabb
hémérsékleten az elszivas bekapcsol és a fedél lehdil.
e Cover open at (Fedél nyitasi hémérséklete): Ezen a homérsékleten a fedél
automatikusan kinyit, miutdn a miivelet befejez6dott (félig nyitott helyzetbe).
e Cover close at (Fedél zarasi hoémérséklete): Ezen a hOmérsékleten a fedél
automatikusan bezar, miutdn a miivelet befejez6dott.
e Accoustic signal at the end (Hangjelzés): Ha ezt a mez6t aktivalja, a prepASH éles
hangjelzéssel figyelmeztet az elemzés végére.
A bedllitasokat elvégezve végezetiil elmentettem a moddszereket, melynek nevét az aldbbi
modon hataroztam meg: 200 min 5ml 2022-07 (mérési id6, maximalisan bemért

mintamennyiség, modszer készitésének idépontja).
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Moédszer szerkesztése

FR

Use wizard [v

)

22. abra: Modszer szerkesztésére alkalmas

kijelzépanel
i Method: \/
oS 1.log —
= =
100200.log

100200TEST.log
—— 100_200#2.log
105_550.log
105_550_900.log

v

-

kijelz6panel

. abra: Modszer kivalasztasara hasznalt

-10

i

o /
£ 240 1
[

[ony] seo

00:00 00:54 0148 0242 03:36 04:30 05:24 06:18 07:12
Time [hh:mm]

-0
03:40

min | 240 °C| 105 Gas Flow |0 |

Result v
Stop [

Autostop [v | 0.3
Pump [

< mm >

/min

mg/10 min

24. abra: Modisitani kivant programlépések

szerkesztésére hasznalt feliilet

Meglévé modszer szerkesztéséhez a ‘K

gombot hasznaljuk.

Kivélasztjuk a legordiilé meniiben a modszert, a

s

gomb haszndlatdval megtekinthetjiik a

modszert, de nem szerkeszthetjiik.

A M gombbal megerdsitjiik a 1épésiinket.

Itt kivalasztjuk a modositani kivant programlépést és

feliil is irhatjuk azokat.

A !‘ gomb megnyomadsaval torolhetd az adott

programlépés.

A ﬂ gombbal pedig elmentjiik a moédositott

modszert.

46



Moaodszer torlése

Precisa

‘6‘ B The Balance of Quality B IEI
— A D gombra kattintva tudunk belépni a

szerviz izemmodba.

— L= EX

Iy e Eﬁg —

25. abra: Fomenii kijelzépanel

Heater Calibration Erase File ‘ Quit | 4Pr

Free disk space [%]:

Itt kivéalasztjuk az Erase File meniipontot, ahol az

alabbiakra van lehetdség:

C
(b [(x [ [>] 1N

26. abra: Térlesi opciok valasztasara hasznalt
kijelz6panel

X
Milk.log ‘:/

27. abra: Modszer térlesére alkalmas feliilet

745 4234

»Eég;ﬂ
gBYERE

144 3212
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Mintalista torlése

Moédszer torlése—Nekiink ez sziikséges!

Eredmények torlése

A lenyild ablakban kivalasztjuk a tordlni kivant

modszert, majd a D gombra Kattintva

megtorténik a torlés.



3. Mérés végén kapott nyomtatott dokumentum

File: 22-08-17 750p 20ml.log

Start: 17.08.2022 10:51:55
Stop: 17.08,2022 22:13:07
Operatoe: PRECISAL

10 Method: 750min 20ml 2022-07.lcg

2000-  70C-
1800~ 530

1600~  360-
1400 Y 43z~

Pt

6.00- - 2°0-
400~ "40-
-~ 2.00- -
0.00- o~ 1 T ]
00'00 0112 02.24 03: 36 04.48 061}0 07 12 08:24 09‘36 1120
Tme [hh:mm])
Method 750mln 20ml 2022-07. logv S
{Run) ra [ Flow Fimin) Jutceses “istop T et - Refeare
W Jm = T
S T R T :
ﬁnqm 105 7 1.00 mg/10en 2 - Somgie
K s o o T T i aee |
ﬁm r wo
T THeses Pn:mso ] 1.00 mg/10min N~ Sowghe
Result: 22-08-17 750p 20ml.log. / Samplelist: 22-08-17 750p 20ml. log
fu. Mame o Groep 1 Rosidus 1 [g] Resitee [a) r-‘an mmu Rewicus 3 [g] Masidus (5)  Mesidus 4 (o] Reskue (o]
17 1078 31 3 9.0827 09646 2 0032 o.om 00227 o022 D097 08197
hlu s 15 5,945 Ba 00351 ez 00228 D028 Dm0l osmi
B t;nm T 19,9016 98810 198810 00553 Demse  poMs 0.0056 00041 0004t
i—iawunT‘ 1 19,5410 79.9306 3996 00058 !om 00056 0.00% 00839 0505
gslir 0w+ 7 729 “amo 0.01% o.ms 0.0156 0.0156 onzs  paid |
DB1710m - 9136 LD 00157 basr 0015 0.0156 oazA 00128
b :;: 10 05 |.Mmssn 00 00753 D 00822 00622 0 050% 0.0604
5 M;:m- ; 1 401)“ rnnm 300290 0.0865 Daeas  poem 00628 Ty 00607
lx;wa i 1 00038 to:: 5.9000 0147 g.:oo 0112 01124 00531 1_
a0 0B16 1008 - 1 10.007% 30,0038 01472 XT3 RTe] 0112 0038
at Emn I 1 100455 #nnm 30,0417 00716 0TS 00635 00635 00815 00615
iz s16i0m | ' 100455 pOnAm  paDass 007N X oDea  jaoas n oK .06
13 E;l; o - h foma: 00155 ronm r.mz 0131 1.1045 o 00594 02694 i
22-08-17 750p 20ml.log
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T & [l 10l Tal 2 ig] Pawidua [g]  [Rewmcue 3 [g] Residus g rio-num Raiaue [
1 Bamn  poms e Gam 0O 08 Pﬁu i
il Haa2 143158 LT rman T T IlMi'-‘i' Do 315
“Ir (T 1] T Fuﬁs 0mEr 00LET 00177 l'mmr.r' - F.nms amEE
i T N TT T TT T Y- e TR T [T T
i [T 19,3473 288179 0014 oL 0§ T oo jpam
1 T R T I T T R T rmm  omse i N1
tatistic
Group 1 -
Lm_1“ P [g] Musiden 2 gl Fasdus o] Feasidue 3 [g] [Amaicam [g] Rasidue 4 [g] [Rasidus 5]
et 3 T A T B 0GLT T T .00
Ed e REHL] L06LE I 0.maLy BT e 0. -
rtd FRE ] T TR (R FNETTE B9E7ET e BT 752 Bl H1ssmd
— W o I IT] 15 18 1% 19 o
FARNCY FeEe
T ase .
i — 1
Info
Type: 229
prepASH S/N: 3400405

prepASH Software: 25/06/2020 Al-1-2-08

Balanoe S/N: 5001706
Balance Software: E01-0190 P18

Balance Calibration: 17.08.2022 10:16, PRECISAL

Operator Temperabure Calibration: 05.07.2021 14:22, PRECISAL

Wiolatihe Calibration:

Operator Velatie Calibration:

22-08-17 750p 20ml.Jog
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4. Mérési eredmények

10. tablazat: 3. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa

3. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitdsa
Détum prepASH késziilékkel | Klasszikus modszerrel Eltérés a klasszikus
mért érték (mg/1) mért érték (mg/l) moédszerhez képest (%)
2022.05.09 1590 1560 -1,89
2022.05.16 1610 1620 0,62
2022.05.23 2490 2420 -2,81
2022.06.08 1810 1820 0,55
2022.06.27 2090 2180 4,31
2022.07.04 1870 1960 4,81
2022.07.25 1620 1550 -4,32
2022.08.01 1415 1390 -1,77
2022.08.08 1185 1220 2,95
2022.08.15 1505 1470 -2,33

prepASH késziilékkel kapott érték, valamint a klasszikus modszerrel
kapott értékek 6sszehasonlitdsa 3. szennyviz minta esetén

3000

2500

2000

o

Osszes oldott szarazanyag tartalom (mg/1)

m prepASH késziilékkel mért értékek (mg/l)

% %
v 3%
(\9 Q/Q

w
¥
» )

Vizsgalati datum

Q
W {
Q r&

1500
1000
50

0

Q
@9’

f»
5
X )

v

m Klasszikus modszerrel mért értékek (mg/1)

28. dbra: 3. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitisa
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11. tablazat 4. szennyviz esetében kapott eredmények 6sszehasonlitdasa

4. szennyviz esetében kapott eredmények 6sszehasonlitdsa
Datum prepASH késziilékkel | Klasszikus modszerrel | Eltérés a klasszikus
mért értek (mg/1) mért értek (mg/1) modszerhez képest (%)
2022.04.29 311000 341000 9,65
2022.05.13 417000 416000 -0,24
2022.05.20 371000 353000 -4,85
2022.06.03 324000 328000 1,23
2022.06.17 375500 356000 -5,19
2022.07.01 346500 304000 -12,27
2022.07.15 343500 341000 -0,73
2022.08.26 377500 367000 -2,78
2022.09.02 360000 391000 8,61
2022.09.30 385500 380000 -1,43

prepASH késziilékkel kapott érték, valamint a klasszikus modszerrel
kapott értékek Osszehasonlitasa 4. szennyviz minta esetén

450000
400000
350000
300000
250000
200000
150000
100000

50000

Osszes oldott szarazanyag tartalom (mg/1)

m prepASH késziilékkel mért értékek (mg/1)

Vizsgalati datum

2022.04.292022.05.13 2022.05.20 2022.06.03 2022.06.17 2022.07.01 2022.07.15 2022.08.26 2022.09.02 2022.09.30

m Klasszikus modszerrel mért értékek (mg/1)

29. dbra: 4. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa

o1




12. tablazat: 5. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa

5. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitdsa
Datum prepASH késziilékkel | Klasszikus modszerrel | Eltérés a klasszikus
mért értek (mg/1) mért értek (mg/1) modszerhez képest (%)

2022.04.28 4890 5000 2,25

2022.05.10 4300 4133 -3,88
2022.05.12 4280 3580 -16,36
2022.05.17 3963 3333 -15,89
2022.05.19 4840 4200 -13,22
2022.05.24 5030 4000 -20,48
2022.05.26 4520 4320 -4,42
2022.05.31 5030 4980 -0,99
2022.06.02 5870 5667 -3,46
2022.06.09 5360 4820 -10,07

prepASH késziilékkel kapott érték, valamint a klasszikus modszerrel
kapott értékek 6sszehasonlitasa 5. szennyviz minta esetén

7000

6000

al
o
o
o

Osszes oldott szarazanyag tartalom (mg/1)
N w Iy
o o o
o o o
o o o o

m prepASH késziilékkel mért értékek (mg/l)

Vizsgalati datum

- I I I I I I I I I I

2022.04.28 2022.05.10 2022.05.12 2022.05.17 2022.05.19 2022.05.24 2022.05.26 2022.05.31 2022.06.02 2022.06.09

m Klasszikus méréssel mért értékek (mg/1)

30. dbra 5. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa
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13. tablazat: 6. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa

6. szennyviz esetében kapott eredmények 6sszehasonlitasa
Datum prepASH késziilékkel | Klasszikus modszerrel | Eltérés a klasszikus
mért érték (mg/1) mért érték (mg/l) modszerhez képest (%)
2022.05.13 6850 7000 2,19
2022.05.18 7975 7300 -8,46
2022.05.20 4950 4533 -8,42
2022.06.01 4917 5100 3,73
2022.06.03 7050 7050 0,00
2022.06.08 10950 10150 -7,31
2022.06.10 8900 8250 -7,30
2022.06.29 11175 11350 1,57
2022.07.01 8575 8550 -0,29
2022.07.15 14450 13600 -5,88

prepASH késziilékkel kapott érték, valamint a klasszikus modszerrel
kapott értékek 6sszehasonlitasa 6. szennyviz minta esetén

16000

14000

12000

10000

Osszes oldott szarazanyag tartalom (mg/1)
o

m prepASH késziilékkel mért értékek (mg/l)

Vizsgélati datum

8000
6000
4000
2000

2022.05.13 2022.05.18 2022.05.20 2022.06.01 2022.06.03 2022.06.08 2022.06.10 2022.06.29 2022.07.01 2022.07.15

m Klasszikus méréssel mért értékek (mg/1)

31. dbra: 6. szennyviz esetében kapott eredmények dsszehasonlitasa
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