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A kornyezetanalitika szervetlen
kémiai modszerei '

Dr. Baranyai Edina




»A kornyezetvédelmi analitika a mintavétel és a
mintaelokészités muvészete”
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Analitikal kémia .

Az a tudomanyag, amely eljarisokat, modszereket, késziilékeket és stratégiakat dolgoz ki és alkalmaz

annak érdekében, hogy anyagi

rendszerek mindségl, mennyiségi Osszetételérol,

szerkezetérol és energiaallapotardl térbeli és id6belr informacidkat szerezzen.

Az analitikai kémia kapcsolata mas tudomanyokkal és szaktudomanyokkal:
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Kornyezetanalitika e

A kornyezetvédelemben csak a wvalidalt, mennyiségi és mindségi jellemzbéket egyarant '
megado, akkreditalt elemzési modszereknek van teljes értéke, amik a jogi eljarasokban is
megalljak helytket.

(-Célldtﬁzés, a probléma megfuga]mézésa]
(S_:'atégiakétés ]

(MiJm Az analizis 1épései szigoriian egymasra épiilnek!
(frﬁnta szallitasa, ﬁrulésa]

(L_Entaelﬁkésmés )

Ha a sorban el6bb all6 lépésben valamilyen hibat kovetiink
el, a tovabbi lépések értelmiiket vesztik, vagy legalabbis
(gielmfmék azonositésa) pontatlan, félrevezetd eredményekhez jutunk.

(Jii elemformak mennyisegi maghatéruzésa]

@IJ' meérési adatok kiertekelése |
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A kornyezetanalitika csoportositasa

mérések gyakorisaga szerint: rendszeres mérések, eseti mérések

komponensek szerint: komponensek elkulonult mérése, csoportra vagy Osszegére
jellemz6 adatok

mérés helye szerint: helyszini (terepi) mérések, laboratériumi mérések
mérendd komponensek koncentracioja szerint: makrokomponensek, nyomelemek

alkalmazott mérési modszer szerint: klasszikus, elektoranalitikai,
molekulaspektroszkopiai, kromatografias, atomspektroszkopiai és biologiai alapu tesztek
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A kornyezetanalitika jelentosége

a lejatsz6do természetes és mesterséges folyamatok megértése

a bekovetkez6 valtozasok nyomon kovetése

a valtozasok karos hatasainak prognosztizalasa a prevencioé érdekében
a kialakult karok mentesitése, elharitasa

A kornyezet allapotanak vizsgalata komplex munkafolyamat

A kornyezeti vizsgalatok soran a mintavétel helyes kivitelezése kulcsfontossagu, hiszen
a mintavételbdl szarmazoé hiba jovatehetetleniil eltorzitja a vizsgalat eredményét
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© Mintavétel ©

Egy anyagi rendszerbdl kivett kis tomegt, térfogatu minta, amellyel a kémiai analizist végezzuk,
ugyanolyan Osszetételd legyen, mint a vizsgalt anyagi rendszer. Az analizis eredményével csak

ebben az esetben jellemezhetjiik az egész rendszert > REPREZENTATIVITAS

+ .. + E-iﬂﬁg vete] nagy Eiﬂﬂgﬂ]lﬂtﬂ o ﬁ]abb
.1ha »  20-100kg |homogenizilds, | atlagminta:
+ B (sok; nem vihets | atlag vetel 1kg

+ + + | reprezentativ-e? laborba) (laborba vihetd)
A .
i hmmﬂg.latlag V.
i analitikai
! reprezentativ-e’ atlagminta:
""""""""""""""""" 0,5-1¢g

A kornyezetvédelmi analitikaban a hibak 90%-at a mintavételnél kovetik el!

@ Fontos a mintavételi stratégia kidolgozasa! ™1
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Mintavétel ®

A kornyezetanalitika szlk keresztmetszete - a mintazaskor elkovetett hibak kés6bb
nem hozhatok helyre

vegye figyelembe a vizsgalando kozeget és a vizsgalando anyagot
konnyen, gyorsan, jol reprodukalhatéan végrehajthaté modszer legyen
a mintazas a megfelel6 helyen és id6ben torténjen

ne okozzon kart

és biztonsagosan lehessen végrehajtani
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© Kornyezeti mintak

- A kérnyezeti mintak f6bb tipusait szarmazasi helytk alapjan csoportosithatjuk:

atmoszféra: gazok, szallo- és tlepedd porok, fustok, kodok
hidroszféra: felszini- és felszin alatti vizek
oeoszféra: talaj, iledék, iszap, kornyezeti hatasnak kitett névényi és allati mintak

- A mintavételnél el kell kertlni:
a keresztszennyezést
a mintaveszteséget

a torzulast %

Vakmintak,
kisérostandardok

' A nem konzervalhat6 paraméterek elemzését on-site kell elvégezni!
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Idedlis esetben vizsgaland6 sokasag! teljes egészére el kell végezni a mintavételt = a nagy
terjedelmek, az elemzési modszerek id6- és koltségigénye miatt ez sokszor lehetetlen

A vizsgalando sokasag csak egy részét elemezziik, amely az elemzend6 jellemzokre nézve j6 reprezentalja az
eredeti sokasagot.

A mintavétel megfelel6 elokészitést, tervezést €és szakszerl végrehajtast igényel!

A sokasag lehet:

- végtelen vagy véges kiterjedést
- folytonos vagy tagolt
- homogén vagy heterogén

_ 1Sokasdg annak a kérnyezeti elemnek a teljessége, amelynek a tulajdonsdgait meghatirozni kivinjuk.
@
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Mintavétel

periodikus mintavétel: meghatarozott, alland6 id6kozonként torténé mintavétel

atlagminta: lehet térbeli (azonos id6pontban, de a vizsgalando terilet kilonb6z6 pontjaban vett minta
osszekeverésével kapjuk) és id6beli (azonos pontban, de idében egymas utan vett mintak osszekeverésével
kapjuk)

sorozatminta: killonb6z6 idépontokban és helyeken vett pont- és atlagmintakbol all

Elemzésre keriil6 leggyakoribb komponensek

* szervetlen ionok, elemek * VOC

* fémorganikus elemformak CONRIAT S

* BOI, KOI « PCB

* gazkomponensek * peszticidek, inszekticidek
* klorozott szénhidrogének * gybgyszermaradvanyok

* BETX * ipart oldoszerek
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- Mintavétel soran a cél ismeretében kell rogziteni a:

a meghatarozando paraméterek listajat,

a mintavétel helyét és 1dejét,
a mintak szamat,

a mintavételi pontok strtségét,

a mintavétel id6ébeni gyakorisagat,

a mintak tipusat, a minta mennyiségét,

a mintavételezést modszereket, mintak kezelését (pl helyszini sztrés)
 ¢és tartdsitasat, |
- amajdani vizsgalati modszert.

7
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Mintavetel

Mintavételi hiba

- személy1 hiba

- véletlenszerd hiba = nem reprodukalhaté
- rendszeres hiba = reprodukalhato

A mintavételi hiba altalinossigban csokkenthetd a minta nagysiginak novelésével és a mintavételi eljaras |
modjaval

- Tartositas
A mintavétel végrehajtasa utan gondoskodnunk kell arrél, hogy a minta tulajdonsagaiban ne alljon be
szignifikdns valtozas az elemzés végrehajtisaig. |

Ezek lehetnek: fizikai valtozasok, kémiai valtozasok és biologiai valtozasok

Nem létezik univerzalis tartositasi eljaras! @ |
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Mintatartositas |.

Vizsgalt Alintaveételi edény Tartositas Szallitas Laborba érkezés
komponens
vizek nitrat 250 ml-es iveg vagy Savanyitas 1-5 °C kozott max. 24 ora
miua. edény HCl-lel max. 1 hét
vizek nitrit 200 ml-es iveg vagy - 1-5 °C kozott max. 24 ora
miua. edény
vizek ammonium 500 ml-es iveg vagy szires! ! 1-5 °C kozott max. 3 hét
miia. edény Savanyitas
vizek Nitrogén 0.5 literes bama tiveg Savanyitas sotétben max. 1 honap
(Kjeldahl, dsszes) H,S0,-gyel
vizek kalium 100 ml-es muia. Savanyitas - max. 1 honap
edény HNO_-mal
vizek bor 100 ml-es mmia. edény - - max. 1 honap
vizek kalcium, 100 ml-es nuia. edény Savanyits - max. 1 honap
dsszkeménység HNO,-mal
vizek higany 500 ml-es boroszilikat Savanyitds - max. 1 honap
iiveg HNO,-mal+
K,Cr,0;
vizek szulfat 100 ml-es nuia. edény - 1-5 oC kozott max. 1 honap
vizek oldott foszfor 250 ml-es mmia. edény sziires! ! 1-5 °C kizdtt max. 1 hénap
0.45 pm)
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Mintatartositas

Vizsgalt Mintavételi edény Tartositas Szallitas Laborba érkezés
komponens
vizek | KOI 100 ml-es mila. edény savanyitas H,50,-gyel - max. 1 hénap
vizek | pH 100 ml-es mila. edény - 1-5°C max. 6 ora
vizek | elektromos 100 ml-es miia. edény - 1-52C max. 24 6ra
vezetiképesség kedzdtt
vizek | PAH 1 literes barna fiveg nitrium-tioszulfat (aktiv | 1-5°C max. 24 dra
klor esetén) sotétben
vizek | illékony szénh. 2 db 40 ml-es EPA vial nitrium-tioszulfat (aktiv | 1-5°C max. 24 dra
(BTEX) klor esetén) kedizitt
vizek | Gsszesszénh. Cp- 1 literes barna iiveg savanyitis H,50 -gyel 2-8°C max. 24 6ra
C,, (TPH-GC) vagy HCl-lel kbzott
vizek | fenolindex 0.5 literes bama iiveg CusSO, - max. 2 nap
vizek | vas(II) 100 ml-es PE palack szurés!!! (0,45 pm) fénytol max. 2 nap
szinreagens védve max. 1 hét
savanyitis HCl-lel
vizek | szulfid 250 ml-es PE palack Zn-acetat 1-5=C max. 2 nap
vizek | ciamdok 500 ml-es PE palack NaOH 1-52C max. 16 ora
vizek | fém (oldott) 100 ml-es savazott mua. | szurés!!! (0,45 pm) 1-52C max. 16 6ra
edény savanyitis HNO,-mal sotéthen max. 1 hénap
vizek | AVK paraméterek | 0.5 literes barna iiveg - 1-5=C max. 16 6ra

sitéthen




© Terepi részmintavételezés
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Terepi részmintavételezés

Plexicsovel torténd mintavétel, helyszinen 2 cm vastag részmintak vétele




Strong pH
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e MintaelGkészités

A kornyezeti mintak gyakran nem mérhetéek kozvetlenul:

a kiséro matrixot el kell tavolitani
a mintat oldatba kell vinni

Extrakcios technikak:

Pl folyadék-folyadék extrahalas, szilard fazisa extrahalas (SPE), szilard fazist mikroextrakcié (SPME), Soxlet
extrakcio, gerjesztett oldoszeres extrakcié (ASE)

Szarmazékképzés:

* az extrahalas segitése

* a detektalas javitasa

* az analizis kovetelményeinek megtelel6 formara hozas
* matrixtol valo elvalasztas




e

Mintak el6készitése az elemanalizishez -

Az analitikai eljarasok donté része oldatban lejatszodo reakciokon alapul: azok az anyagok, amelyek az adott oldoszert
megkotik, azaz szolvatalodni képesek, és az ekdzben felszabaduld energia (a szolvatacids energia) nagyobb, mint az
anyag molekulait 6sszetarto er6k energiaja (a racsenergia stb.), oldodni fognak.

Munkamenet

oldas hideg, majd forré desztillalt vizben
hideg asvanyi savakban (s6sav, perklorsav, stb.)
hig natronligban

Az enyhe koriulmények kozott (a viz forrashémérsékletén, legteljebb 10-20%-0s sosavban, illetve 2-10%-os
natronligban) nem old6dé mintakat feltarassal kell oldhatéva tenntink.

| Oldas savakban
HCI: a keletkez6 tém-kloridok vizben tobbnyire j6l oldodnak, a s6saviolosleg pedig beparlassal eltavolithato

HNOj;: er6s oxidaloszer 1s
H,SO,: pl. szulfidos ércek, antimon, 6n tartalmu 6tvozetek

o HC1O,: ritkan hasznaljuk, robbanasveszélyes “
\O ‘Q f
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A mintak feltarasa, reakcidk olvadékfazisban

Az enyhe reakciokorilmények kozott oldhatatlan mintakat olvadékfazisban, magas hémérsékleten, nagy
reagensfelesleg segitségével alakithatjuk vizoldhaté vegyuletekké. A feltaras sikere elsGsorban attdl fiigg,
hogy helyesen valasztjuk-e meg a feltar6 reagenst és ezzel egyiitt a feltroedény anyagat.

Az olvadékokban végbemend nagy hémérsékletii reakciok két csoportba sorolhatok:
1. sav-bazis reakcidk
2. redoxireakciok

A feltaras gyakorlati modszereit négy nagy csoportba sorolhatjuk:
1. ldgos omlesztés

2. lagos oxidacios omlesztés

3. lugos redukcios feltaras

4. savanyu feltaras

o g - e T TPTTT




© Szerves anyagok mineralizalasa

A szerves molekula mineralizalasa, elroncsolasa az alabbi mdédszerekkel torténhet:

az anyag elégetésével,
oldatban (nedves uton) torténd roncsolassal,
olvadékban torténd roncsolassal.

| Kérnyezeti mintak el6készitésére:

1. Szaraz hamvasztas
~ 2. Nedves roncsolas: - nyilt rendszerben atmoszférikus nyomason
- zart térben acélkopenyes teflon bombaban, nagy nyomason

- zart térben, mianyag kopenyes bombaban, mikrohullamu energiakézléssel

—
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< Szaraz hamvasztas <

B

szabalyozott feltitést biztosito 1zzitokemencében, magas
hoémérsékleten (800°C)

porcelantégelyekben

Szén- és hidrogéntartalmu szerves anyag + O,= CO,+ H,O
. El6nye:
* nem kivan 4lland6 feltigyeletet

a minta tomegétdl, a porcelan tégelyek méretétdl fliggben nagyszamu minta elOkészitése 1s elvégezhetd |
egyldejtleg

s szerves anyag teljes mennyisége eltavozik a mintabol

' Hatranya:

az 1llékony elemek (higany, kadmium, 6lom, vas kloridja stb.) jelent6s része, vagy teljes mennyisége eltavozik =
a mintabol
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© Nedves roncsolas atmoszférikus nyomason @

Torténhet:

Erlenmeyer lombikban vagy t6z6poharakban, elektromos f6z6lapon vagy homokfiirdén
fathet6 blokkban, visszafolyé hitével ellatott kémesovekben

El6nye:
minden f6- és nyomelem veszteség nélkil a mintaban marad
a nedves roncsolas igy nem eredményez negativ hibat

- Hatranya:

a minta-el6készités allando, folyamatos figyelmet igényel

maro hatasu savg6zok

a roncsolashoz hasznalt vegyszerek maguk 1s szennyezettek bizonyos
nyomelemekkel

a nedves roncsolas igy pozitiv hibat eredményezhet

o e




- © Nedves roncsolas zart térben, teflon bombaban ©
’ Az atmoszférikus nedves roncsolas hatranyainak kiktiszobolésére kertlt kialakitasra a teflon bombas roncsolas =

A bomba belsé része egy teflon edény teflon kupakkal, amelyet egy nyomasallé acélkopeny vesz korul, amire =
- menetesen acél kupak csavarhato |

- El6nye:
. * kis térfogatu roncsoldszer szitkséges, ezért kis mértékd a minta esetleges szennyezédése
~° kis odafigyelést igényel a mivelet

a zart rendszer folytan mérgez6 gazok, g6z0k tavozasaval csak ritkan,
(a szelep ,,lefujasakor”) kell szamolni

~ Hatranya:
a minta el6készitése viszonylag hosszu 1d6t vesz 1génybe (3 6ra)
a bomba joval dragabb, mint egy atmoszférikus roncsold lombik




- Mikrohullammal elGsegitett nedves roncsolas °©

A mikrohullimt energiakozlés hatékonysiga annak koszonhetS, hogy mikrohullimu térben a dipdlus :
‘molekulak (jelen esetben a vizmolekulak) nagy sebességl rezgd mozgast végeznek, dorzsolik egymast és =
‘ezért a reakcidelegy gyorsan felmelegszik anélkiil, hogy maga az edényzet melegedne. |
EEI()'nye:

'Egyesiti az eddig emlitett mintaelSkészitési modszerek minden elényét

 Hatranya:

= Csupan azt lehet hatranyaként felhozni, hogy a mikrohullamut berendezés dragabb a korabban

- emlitett eszkozoknél 700
#1 600
=
)
-
3
£ 400
=
_i 300
200
100
. 0 &
F2s /,(r..: 012 3 45 67 8 910111213141516171819202122232425
% t__/,) id6 (perc)
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Elemanalitika
a mintak elemodsszetételének meghatarozasara szolgal

Roncsolasmentes modszerek:
* Rontgenfluoreszcens spektrometria (XRE)

Oldatos meghatarozast szolgalé modszerek: ;

* Langatomabszorpcids spektrometria (FAAS) L —
- ¢ Grafitkemencés atomabszorpcids spektrometria (GFAAS)

* Induktiv csatolasu plazma optikai emisszios spektrometria (ICP-OES)

* Induktiv csatolasa plazma tomegspektrometria (ICP-MS)

* Mikrohullamu plazma atomemisszios spektrometria (MP-AES)

|@
©




< % Atomspektroszkopia 2 -

Az atomspektroszkopias modszerek 70-80 elem mindségi és nagy analitikai érzékenységli mennyiségi

- meghatarozasara alkalmas mdUszeres analitikai eljarasok. Aszerint, hogy a szabad atomok mindségérél és =
mennyiségérél hogyan szerziink adatokat, beszélink atomemissziés (AES), atomabszorpciés (AAS) és
atomfluoreszcens (AFS) modszerekrol.

Atomenusszio
g atomuzalo-gerjeszto  monokromator detektor kijelzo

egyseg

Atomabszorpcio

S

A m

fenvtorras atomizalo egysex monokromator detektor kiyelzo
Atomfluoreszcencia 25 s
C 3 Eisiaids
4 gt

% atonuzalo egyseéz monokromator detektor kijelzo pa s
| | FL ST
orra u fémyfornas ()
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© Langatomabszorpcios spektrometria (FAAS) ©

|

A mintakat olyan térbe kell juttatni, ahol a kémiai kotések felszakadnak, és a vizsgalt elem alapallapotd

atomgdzei keletkeznek. Ezt az 4talakulast dltaliban nagy hémérsékleten és megfelelé kémiai kornyezetben

- érhetjuk el. Ilyenek a langok, mint nagy hémérsékletl gazterek.

acetilén-levego
lang
Li
Na
fényut K
Rb
Cs
Fr | Ra

10 cm-es €gdfe

FAAS moszerrel meghatarozhato elemek kore

He
H e
Mn|Fe [Co Kr
o Te |Ru Xe
Ir En
Pm
Th | Pa Np | Pu/Am|Cm| Bk |Cf| Es |Fm|Md| No| Lr

)

A
v N
10
'
T —— R ———
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_ ® A higany hidegg®z (CV=cold vapor) technikis
- atomizacioja

HgCl,+SnCl,= Hg"+ SnCl,

fén}\

Mg(ClOy),
szanto

munta g

| 30%H, S0, AAAn
72 .. T 5%, SnCl, o
,n:::ﬂ:ﬁ titozzal
| Mo S
= = /6“ Hg dusitaskor (®) ’ - _




NaBH,

Atomizacio hidridképzésen keresztiil
H,AsO+6H* =AsH+3H,0

savas
minta

feny

2 AsH,=2As+3H,

kvarcesd

pensztaltikus
pumpa

minta

sav

NaBH4

gaz-folvadék
elvalazzto

------ szarito

.....



. ® Grafitkemencés atomabszorpcios spektrometria @ ;:
. (GFAAS) |

Az alapallapott atomok el6allitasanak hatékony modszere a fatott grafitcs6ben végzett atomizalas

' ° 3 nagysagrenddel jobb kimutatasi hatar

~ * kisebb mintaigény (10-30 pl) mintabevite|
R s |,H amnmm](ﬁmmm)}A
- A fénynyalab a grafitcsé teljes térfogatat 100%-osan
i kitolt. flitatt
£t ’ 1 fényforras grafitcss monokromator detektor
i Ezért a grafitcsOben gyakorlatilag az 6sszes atom
= részt vesz a fényelnyelésben e
@ !
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® Induktiv csatolasa plazma optikai emisszios €
spektrometria

A periddusos rendszer tobb, mint 70 elemének koncentracidja meghatarozhaté

* nagy hémérsékletl gerjeszté forras 1 [ ren merhers -
. ;. H <1ngngml’ H
° multielemes analizis B i ) ¢
! 3 : 4 I I 0.1-1.0 ng ml 5 6 7 8 9 10
~* argon plazma - olyan elemek meghatirozasara is — L= [ corormm  EEREALELL
| , . s , SR <0.01 ng ml"
hatékony, amelyeknek oxigénhez valo affinitasa nagy |Na M o al A
21 23 |24 3o 31 f32 |s3 36
" Sc V|]cCr Zn| Ga| Ge| As Kr
L 40 42 48 49 50 51 52 54
Zr Mo Sn| Sb| Te Xe
Y ' ' 72 7 82 84 |85 |86
RF tekercs Hf Pb Po| At| Rn
*x% §103 104 105 106 107 108 109 110 111 112 114
‘i’ 2 i Ra [*7%] Lr | Rf| Db] Sg| Bh| Hs| Mt| Ds |Uuu|Uubi Uuq
:s:-':: aramlas
St )
S0 ) -
Q.«: 1) Plazma g * lantaniddk
Hits gaz = | DR
.| ' ** aktiniddk
Porlaszte gaz l

) minta parmet
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¥ Legfontosabb vizminGségi paraméterek

» oldott oxigén (DO)

» oxigén telitettség (%)

» kémiai oxigénigény (KOI)

» Dbiologiai oxigénigéeny (BOI)

* halobitast jellemz6 nyolc f6ion

HCO,

CO?

SO?

24

Maucha csillagdiagram
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Legfontosabb vizminGségi paraméterek -

Oldott oxigén meghatarozasa

A levegével érintkez6 viz egyensulyi koncentracioban tartalmaz oxigént, amelynek mennyisége fligg a
légnyomastol, a hémérséklettdl és a viz oldott sétartalmatol. Legelterjedtebb modszer a jodometrias titralas és a
membranelektrodos meghatarozas.

Oldott oxigén (DO) mérése Winkler L. szerint jodometrias titralassal

A mintaoldat oxigén tartalmat Mn(II) s6 oldataval megkotjik

MnSO, + 2 KOH = Mn(OH), + K,SO,
4 Mn(OH), + 2 H,0 + O, = 4 Mn(OH),

a keletkezett Mn(OH), csapadékot kalium-jodid jelenlétében kénsavban oldjuk
2 Mn(OH), + 3 H,S0,+ 2KI=2MnSO, + 6 H,O +1,
A meghatarozas alapja a felszabadul6 jod natrium-tioszulfat reagenssel torténé titralasa
I, + 2 Na,S,05; = 2 Nal + Na,S,0,
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Legfontosabb vizmingségi paraméterek e

BOI: az adott id6 alatt felhasznalt oxigénmennyiséget jelenti, amelyet a vizben levé mikroorganizmusok a szerves
anyagok aerob (oxigéntartalmu kornyezetbeni) biokémiai lebontasahoz felhasznalnak. A mérés 20 Celsius-fokon torténik.
Mintavételkor megmérjik az anyag oldott oxigén tartalmat, majd 5 nap mulva ismét. A két mérés kozott elfogyott oxigén
mennyiségét nevezzik a biologiai oxigénigénynek (BOI5).

KOI (permanganatos): meghatarozzuk azt az oxigénmennyiséget, amely a szerves anyagok kémiai uton torténd
lebontasahoz sziikséges. A permanganatos jelz6 arra utal, hogy a vizben levé szerves anyagokat kalium-permanganattal
elroncsoljuk, és a maradék permanganatot kétszeresen visszatitraljuk oxalsavval. Indikator a permanganat sajat szine.

2 KMnO, + 3 H,SO, = K,SO, + 2 MnSO, + 3 H,0 + 5’0’
2 MnO-, + 5 (COO)>, + 16 H* = 2 Mn?* + 10 CO, + 8 H,O

KOI (dikromatos): Erdsen savas kozegben a vizben levé szerves anyagokat eziist-szulfat katalizator jelenlétében
kalium-bikromattal roncsoljuk, majd vas(ll)-ammonium szulfat méréoldattal visszatitraljuk a maradék kalium-
dikromatot. Indikator a ferroin.

K,Cr,0, + 4H,80, = K,SO, + Cr,(SO,); + 4H,0 + 3'O'
Ct,0%, + 6 Fe2* + 14 H = 2 C2* + 6 Fe3* + 6Fe3* + 7 H,0

e ————————————————————————————————— =



Uledékmintak
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Uledékminta

- a furasmag leirasa
- iledékfoto készitése- Sedigraph program
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ULEDEKEKEN VEGZETT VIZSGALATOK @

MULTIPROXY ANALIZIS
LOI DIATOMA
-SZerves anyag €s -vizszint,pH
karbonattartalom -foszfortartalom valtozas
RADIOKARBON FOSSZILIS DNS
-csak terresztris ANALIZIS
makrofosszilian
- CLADOCERA
GEOKEMIA -trofitasi szint valtozas
-talajfejlodés rekonstrukcioja
-talajer6zio

NOVENYI

MAKROFOSSZILIA

- levegO-homérséklet valtozas

CHIRONOMIDAE
-homérséklet erzékenyek
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Az uledék részmintakra osztasa

(multiproxy analizishez)
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Az uledékminta
elokészitésének menete

Minta
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A hagyomanyos analitikai mérés €s a kornyezetvédelmi analitikai mérés hibaforrasok
jelentOségeének tekintetében eltérest mutat.

A hagyomanyos analitika hibait az (1) egyenlet mutatja be. /c = szoras/

1 AN 2 2 2 2
) ZG R Gm.vétel IS O-m.elé'. S Gmérés S O-kiérték.

ezzel szemben a
kornyezetvédelmi analitika hibdja javarészt a mintavételi és a mintaelokészitési hibakbol —
tehat csupan két tagbol — adodik:.

(2) 20 it 2 : ahol
ZG ~ O mvétel T Omels.
2 2
(3) Jm.vétel = Gm.elé’ .
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A mérési folyamat hibai

Mivel a kornyezetvédelmi analittkaban a mérendé mennyiségek nagyon kicsik, a kapott eredmény szorasa
viszonylag nagy = Hornitz-g6rbe

401 komponens
koncentracidéja a SZOras
30+ rmintaban
X
=~ 204
-8
S
g 10 4
D I |||||II| I |||||||| | |||||||| | |||||II| | |||||||| L |||||||| | ||||||T| Il |||||| 1 ||||||||
ppb ppm 1% 100% A szoras tehat annak fiiggvénye, hogy a vizsgalt
koncentracio komponens milyen koncentracioban van jelen a
mintaban
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A mérési folyamat hibai

Szintén krittkus pontja a kornyezetvédelmi analitikanak, hogy a nagyon kicsi mennyiségek

}

Ebbé6l kifolydlag nagy korultekintést igényel a minta-el6készités lépése. Az adott
komponensnek mérheté mennyiségben kell jelen lennie, viszont a matrix-komponenseket

}

A célkomponens jele alatt megbujhat a matrix-vegytletek jele, ami felilmérést, ,false
positive” jelet eredményez. Ezt a jelenséget interferencianak nevezzik.

méréséhez elengedhetetlen a mintadusitas.

minimumra kell csokkenteni.
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Néhany példa az analitika buktatoira:

1999-ben egy belga allati takarmanyt el6allité tizemnél transzformatorolajat kevertek a csirketapba, ezzel
kertilve el az artalmatlanitas koltségeit. Mire kidertlt a dolog, mar minden allatban kozel azonos mennyiségt
PCB-t mértek. gy viszont a hattérérték nem volt mar megallapithato.

Tegyuk fel, hogy szennyez6 anyagot engednek a Dunaba, ami halpusztulast eredményez. A minta felhigulasa
nagyon hamar bekovetkezik, ezért nem allapithaté meg az eredett koncentracio.

Egy gyar a kl6rozott szénhidrogéneket rosszul kezeli és dioxin szabadul ki. Az uralkod6 szélirany E-D, a
mérdallomas D-en van. De ha megfordul a szélirany, tovabbra is van szennyezés-kibocsatas, viszont a
muszer nem jelzi.

Viztolyasbdl torténd mintavétel esetén, ha a munkas nem elég alapos és nem sodorvonalbdl torténik a
mintavétel, kisebb koncentraci6értéket kapunk.

Megtortént, hogy egy helyen véviz kloroform tartalmat mértek, am a mintat olyan edénybe tették, amiben
korabban kloroform volt. A kérdéses teleptilésre a fals pozitiv eredmény miatt 3 napig lajtos kocsin hordtak
a vizet. A figyelmetlenség nagyon sok pénzveszteséggel jart.
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Javasolt irodalom

Dr. Posta Jozsef: Mintavétel és mintael6készités, egyetemi jegyzet (Debrecent
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Koszonom a figyelmet!
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