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A LAMBDA-ELAN Kft. (j technikdja a térfogatos titrdldsok pontossdgdnak, reprodukdléképességének és sebességének
lényeges tovdbbfejlesztésére:

A Kétfazisd Preciziés Térfogatos Titrdlds alapgondolatdnak ismertetése:

Az Uj mérési modszer célja az automata térfogatos titrdlok fejlédésében tapasztalt
évtizedes stagndlds utdn érdemi eldrelépést elérni a titrdldsok pontossdgdban
(reprodukdlé képességében) és titrdldsi idejében.

Az &tlet abbél a felismerésbél indult ki, hogy a legmodernebb automata térfogatos
titrdldk biiretta-hajtdsdn végrehajtott finommechanikai fejlesztések nyomdn elért
tekintélyes felbontds javulds szinte egydltaldn nem érzékelhet6 az ilyen modern
titrdlék reprodukdlé képességének javuldsdban. S6t gyakran a kelld mészaki
tdjékozottsdggal nem rendelkezé, a rendszer miikodésébe kells mélységben bele
nem laté felhaszndldk dltal helytelenil vdlasztott bedllitdsi paraméterek
kévetkeztében a nagyobb felbontdst dugattyl-hajtds a titrdldsi idé szignifikdns
novekedését és egytttal a reprodukdlé képesség hatdrozott leromldsdt is
eredményezhetil Ez a jelenség a biirettahegyre szerelt ldbszelep (visszacsapé
szelep) véges megszdlaldsi érzékenységének kovetkezménye. A biirettahegy
Idbszelepe a folyamatos diffizié megakaddlyozdsdra szolgdl, amelyet az esetek
t6bbségében sajnos a gydrtok nem fejlesztettek (fejleszthettek) a dugattyd-hajtds
felbontdsdval pdrhuzamosan és ardnyosan. A megnavelt felbontdsd dugattyd-hajtdssal miikodd legmodernebb
automatikus titrdlék estén (10 000 Iépés/biiretta térfogat felett) ugyanis a preciz inflexié kereséshez haszndlt,
bedllithaté legkisebb térfogatlépcsé mar joval kisebb, mint az a minimdlis térfogatmunka, amelyre a Idbszelep még
biztonsdggal nyitni tud.

Az ) mérési médszer megnevezésének dltalunk bevezetni javasolt hemzetkszi réviditése: DPPVT (Dual Phase Precision
Volumetric Titration). Az 6tlet alapja, hogy a titrdlé szer adagolds felbontdsdnak névelésére a hagyomdnyos biiretta
Idbszelep haszndlata mellett egy a titrdlds utolsd, végpont-keresési fdzisdban haszndlt mdsodik, higabb titrdlé oldatot
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alkalmazunk egy mdsodik biirettdval, szinte bdrmilyen tipust térfogatos titrdlds esetén. Az “elétitrdldst” végzé nagyobb
koncentrdcidju titrdlé szer (pretitrant) adagoldsa az elsd, viszonylag nagy térfogati biirettdbdl tarténhet (10, 20, vagy
akdr 50 mL), a Idbszelep nyitdsdt garantdlé elég nagy minimdlis térfogatlépcsék alkalmazdsa mellett (24 - 10 pl ). A
mdsodik, a preciz végpont-keresést szolgdlé fdazisban adagolt jéval higabb titrdlé oldatot (final titrant) egy mdsodik, az
elsdnél lényegesen kisebb térfogati biiretta (1, 2, vagy 5 mL) adagolja. Az un. elétitrdldst tehdt egy viszonylag nagy
térfogati biiretta végzi egy nagyobb koncentrdcidji (magasabb hatéértéki) eldtitrdld oldattal. Az eldtitrdlds kontroll
paramétereit Ugy dllitjuk be, hogy a titrdldsi gorbe letorésének ("konyokének") mdr a kezdetén ledlljon. Ezt régtan
koveti a mdsodik, nagy pontossdgl végpont-keresé titrdldsi fdzis, amelyben egy higabb titrdlé szert egy kisebb
térfogatd biirettdbdl adagolunk. A higabb mdsodik titrdlé oldat (final titrant) biztositja a biiretta ldbszelep még
lizembiztos miikodését garantdlé viszonylag nagy minimdlis térfogatlépcsék haszndlata mellett is a Iényegesen jobb
titrdlé szer adagoldsi felbontdst a hagy pontossdgl végpont meghatdrozdshoz. A pontos eredményszdmitdshoz
természetesen figyelembe vessziik mindkét titrdlé oldat fogydsdt a megfelelé faktorokkal.

A higabb, mdsodik fdzisban haszndlt titrdlé oldat (final titrant) faktorozdsat a megszokott, hagyomdnyos médon
végezziik el, a téményebb elétitrdld oldat haszndlata nélkiil, még mielétt annak (pretitrant) faktorozdsdba
belekezdenénk. Az elétitrdlé oldat faktorozdsandl a lehetd legnagyobb pontossdg biztositdsa érdekében viszont
haszndljuk a Kétfdzisd Preciziés Térfogatos Titrdldsi technikdt, amelyben a faktor, vagy titer szdmitdsdndl ugyancsak
mindkét oldat fogydsat figyelembe vessziik, a higabb titrdlé oldat esetén mdr az imént meghatdrozott friss faktor (vagy
titer) értékének felhaszndldsdval. Az dltalunk javasolt legaldbb hdrom pdrhuzamos eldtitrdlé oldat faktorozé titrdldsndl
a haszndlt (ismert koncentrdcidju) standard minta beméréseit dgy vdlasztjuk meg, hogy az elgtitrdlé oldat fogydsa a
biiretta végtérfogatdnak rendre hozzdvetdlegesen a 25, 50, illetve 75 szdzaléka legyen. Ez a technika lehetévé teszi,
hogy a vizérték meghatdrozdsok alkalmdval detektdlhassuk az esetleg felmeriilé rendszeres mérési hibdt is.

A Kétfdzisd Preciziés Térfogatos Titrdldsi médszer egyértelm( eldnyei a jobb reprodukdlé képesség és a lényegesen
révidebb titrdldsi id6 még nagyon nagy minta hatéanyag koncentrdciék esetén is. A legtébb titrdldsi médszernél az
elétitrdldsi fazis paraméterei bedllithatdk dgy, hogy alacsony minta koncentrdciok esetén az elétitraldsi fazis el se
induljon, a vezérlés régtén a mdsodik, végpont-keresd fdazist inditsa.

A mérési elv miikoddképességét igazoltuk egy olyan térfogatos KF-titrdlé rendszerrel, amelyben egy Metrohm 758 KFD
Titrind egy 685 tipust Dozimattal kiegészitve a TIP mddszer segitségével biztositotta a két titrdldsi fdzis (pretitration
& final titration) automatikus szekvencidban térténé végrehajtdsdat. Az elétitrdldshoz haszndlt KF-oldat HYDRANAL
Composite 5 volt a Titrinén m(ikédé 20 mL-es biiretta feltét igénybevételével, a preciz végpont-keresést biztositd
higabb KF-oldat HYDRANAL Composite 1 volt a Dozimaton elhelyezett 5 mL-es biiretta feltét miiksdtetésével. A kapott

eredmények nagyon meggydzéek voltak. (Ldsd: 2023 _Aprilis-Korlev_2.pdf f4jlt)

Automatizdlt vizérték meghatdrozds: A fent leirt kétfdzisd preciziés térfogatos
KF-titrdlérendszert késébb kiegészitettiik egy mdsodik 685 tipust Dozimattal is,
ami a kétféle KF-oldat egymdst kovetd vizérték-meghatdrozdsdt automatizdlja
gy, hogy Honeywell viz standard oldatot (34813 HYDRANAL Water-Standard
5.00 - tandsitott 0,5% viztartalom) adagol automatikusan minden vizérték
meghatdrozdsdra szolgdlé titrdlds elétt a titrdlé celldba a manudlis, analitikai
mérlegen alapulé bemérések helyett. A faktorozdsi médszert gy irtuk meg, hogy

bekapcsolds utdn buborékmentesités és a folyadékszintek manudlis ellendrzése e, > ¥
utdn automatikusan hozzdldsson a kétféle KF-oldat vizértékének egymds utdni <
meghatdrozdsdhoz el8irt szamd pdrhuzamos titrdldssal. A médszer automatikusan

ellenérzi a két vizértékre kapott pdrhuzamos mérések relativ szérdsdt, és ha azok

koziil valamelyik kiesik a szdmdra megengedett tiiréshatdrbdl, hibajelzéssel és a

kapott eredmények kinyomtatdsdval ledll. Ha tiirésen beliili szérdsokat és

vizértékeket kap, jelzi hogy mérésre kész. Az itt leirt rendszer kiegészitve egy

specidlisan KF-titrdldsokhoz fejlesztett Metrohm mintavdltéval (Oven Sample Processors: 774, 874 tipusok)
kétségteleniil a vildgpiac jelenlegi legpontosabb és leggyorsabb viztartalom meghatdrozé robotja lenne.
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