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SZOTE Elettani Intézet & SZOTE Orvosi Vegytani Intézet

Szémitégépes rendszer alkalmazésa gyorsfotometrigs mérési_adatok

feldol goz&séra

Szekeres Lészl6 és Marek Néndor

Kémiai rendszerek jellemzésénél nagyon lényeges a lejétsz6-
d6 reakcisk miné! pontosabb ismerete. Ez megkdveteli, hogy a reak-
ci6 lejatsz6dasa kdzben mérjuk a rendszerre és a véltozésra jellemzd
fizikai mennyiségeket. Reakciskinetikai szempontbél legjellemzdbb a
koncentréci6é valtozésa. Ennek kdzvetlen mérése azonban csak igen
lassu reakciék esetén lehetséges. Ezért inkabb a koncentréeiéval egy-
értelmU kapcsolatban 16v8 és kdnnyebben mérhet§ fizikai mennyiséget
célszerU vizsg6lni.

Az egyik ilyen jellemzd paraméter a fényelnyelés., A fényelnye-
I8 képesség és a koncentrécié kozstti kapcsolatot a Lambert-Beer=tor-
vény irja le. Az abszorpciés spektrum, amely az anyag fényelnyelé ké-
pességének hullémhossz fuggését adja meg, a fentiek mellett anyagszer-
kezeti kdvetkeztetésekre is lehetSséget ad.

Egy - a lathaté tartoményba esé = abszorpciés spektrum felvéte-
le, ha a mérés hullémhosszr§l hullémhosszra (pl. 2-5 nm-enként) torté-
nik, érkat vehet igénybe. Megfeleld, irészerkezettel ellatott fotomé-
tert hasznélva ez az idS 5-10 percre csbkkentheté, Az idében ennél
gyorsabban véltozé jelenségek abszorpciés spektrumai az emlitett mérési
médszerekkel tehét nem kdvethetdk,

Az 50-es években, amikor mér az elektronika fejlettsége lehe-
tévé tette, kidolgozték a spektrumok gyors felvételének és rogzitésének
médszerét, A megfeleld készulékek jellemzésére az Gtfoghaté spekirum-
tartoményt és a spektrélis, illetve idébeni felbontsképességet adjck meg.
Altaléban a 16thaté tartoményban muksdnek, 4-5 nm-es felbontSképes-
séggel. Az egy spektrum felvételéhez szikséges idS o legjobb készulé-
keknél néh&ny mésodperc. ‘
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A fotoelektronsokszorozé és az oszcilloszkép elterjedése
gyorsabb véltozésok megfigyelését tette lehetévé. Kezdetben csak
egyetlen hullémhosszon vizsgélték a minta abszorpciéjenak véltoza-
sait. Késébb, hogy teljesebb képet kapjanak o mintéban végbeme-
nd valtozasokrél, felmerUlt az igény, hogy egy bizonyos spektrum-
tartomény iddbeni véltozését egyszerre tudj6k megfigyelni. Az el-
s8 ilyen készilékek nagy sebességgel mozgé mechonikéval muksd-
tek. A monokromator belépd résére bocsatotték a vizsgélands, a
"mintén Sthaladt fénysugarat, A bontéelemet (prizma vagy récs)
nagy fordulatszémmal forgatva, a spektrum hullémhossz szerinti bon-
tésban vonult el a kilépd résen. A kilépé résnél elhelyezett foto-
elektronsokszorozé fctoéramét a bontéelem forgési frekvencigjaval
szinkronizélt oszcilloszképbo vezették, igy lathatévé vélt a minta
abszorpciés spektruma. A spektrumok régzitése az oszcilloszkép kép-
ernySjének fényképezésével vagy megfeleld sebességl filmezésével
torténhetett, Az iddbeni felbontés ndvelése a mozgé mechanikai e-
lem miatt nem volt lehetséges.

Az ¢ltalunk tervezett és megépitett villanéfény gyorsspektro-
fotométerben a fénybonté egységbdl (spektrogrsfbél) kilépd szinképet
egy TV kamera képfelvevd csdvének targetiére képezzUk le. E célra
kameraként a HTV - kereskedelemben is kaphaté = TV kamersjst
hasznéltuk, minimélis Gtalakitéssal. A letapogatéast végzé elektronsu=-
gér igen kis tehetetlensége révén értunk el tehst az eldbbieknél sok-
kal nagyobb idébeni felbontast. :

A gyorsspektrofotométer blokkvézlata az 1, 6brén l6thats. A
fotométer-optikébsl kilépd szinképeket a kamera alakitjo mérhetd a-
nalég villamos jellé. A videojelet monitorba vezetve ellendrizni le-
het a kamera helyes beégllitését, és kszvetlenul lathatjuk a spektru-
mok fényintenzits-véltozésait. A videojel a fotométer elektronikéba
kerUl, ahol a megfelelSen vezérelt mintavevd és térolé &ramkorsk e-
18allitigk a SPM és SPR jeleket, amelyek a méré - és referencio-

-spekirum fényintenzitéséval arényosak. Ezeket o jeleket egy analég
célgépbe vezetjuk, amely tulajdonképpen analég szémitégép. Ez az
extinkciét az
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PILLANATREAKCIOK GYORSSPEKTROFOTOMETRIAS KEPENEK
ROGZITESE MAGNESSZALAGON
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OsszefUggés alapjan két logaritmizalé és egy kivoné Gramkdr se-

gitségével hatérozza meg. Az extinkciét szinkronizélé jel segit-

ségével jelenitjlk meg az oszcilloszkép képernydjén hullémhossz-
-fuggésben, az x tengely megfeleld hitelesitése mellett., Az osz-
cilloszképon a megfeleld spektrumok regisztrglasa fot6zéssal vagy
filmezéssel is tdrténhet, ezen a "holt" anyagon azonban a lejat-
s26d6 kémiai véltozasok finomabb analizisét nem lehet elvégezni.

A gyorsfotométerekkel és igy a mi villansfény gyorsfoto-
méterlnkkel is = mint azt a bevezetében emlitettUk - igen gyor-
san lej4tsz6d6 jelenségeket lehet vizsgéini. llyen esetben o bea-
vatkozés és a regisziralas Ssszehangolt muksdtetése csak elektro-
nikus vezérld egységgel lehetséges. A vezérlé-egység embertdl ka-
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pott indits jellel mUksdésbe hozza a mégnesszalagos jeltérolét,
majd néhany kiindulgsi spektrum régzitése utén, folyamatos re-
gisztralés mellett inditjo o gyorsreakciét,

Mivel esetUinkben nagy mennyiségl informécié feldolgo~
zésérél van szé, szikségessé valik egy megfelel$ szémitégép al-
kalmazasa. Nehézségeket jelenthet azonban a spektruriol szémi-
tégépbe valé juttatésa. Az extinkcid, mint feszUltség-idd fugg~
vény, szémitégépre illesztett A/D konverterrel digitalizélhaté., A
vizsg6lt jelenség igen gyors, igy a konverziénak és a mérési a-
datok téroldésanak is igen gyorsnak kell lennie. A gyors konver-
zié (kb, 5-10.000 adat/s) o mai inteégréalt éramksrss technika al-
kalmazéséval viszonylag konnyen megvalésithats, o téroléshoz a-
zonban igen nagy operotiv memériéra, vagy nagyon gyors mUko-
dést hattértaroléra (pl. CISC) van szUkség, hiszen minimélisan
10C.0CC mérési adatot kell térolni 15-20 mésodperc alatt.

E problém&k megoldaséra kétféle kisszémitsSgépes rendszert
prébaltunk ki, A 2, &brén TPAi kisszémitégépes osszegllités blokk-
vézlata lathaté,

~

KISSZAMITOGEPES (TPAi) RENDSZER MAGNESSZALAGON ROGZITETT
SPEKTRUMOK SZALAGRA LYUKASZTASARA
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A mégnesszalagos jeltarolén régzitett analég fel digitalizéléséra

a Kandé Kélmén Villamosipari MUszaki Féiskola Szémitéstechni-
kai Tanszéke 6ltal kifejlesztett LABORHIBRID egységet hasznél-
tuk. Héttér térolé hignyéban a felvételt részletekben j4tszottuk
be. A spektrumokat lyukszalagon nyertUk, a konzol-ir6gépen pe-
dig lista készUlt o lyukasztés menetérdl, Ezuton is szeretnénk
kdszonetet mondani Ivanyos professzor urnak, hogy tanszékén e
vizsgélataink elvégzését lehetSvé tette,

A 3. Gbran az el8z8h8z hasonlé Bsszeéllitast lgthatunk,
A SZOTE ClI 10010/B szémit6gépébe, az egyébként EEG &s EKG
analizisre hasznélatos A/D-D/A konverter segitségével juttattuk
be a ma4gnes szalagrél lej6tszott jeleket. A szémitSgéphez csatla-
kozé 800 Kbyte-os DISC - amelynek utolsé negyedét hasznélhat-
tuk - lehetéséget adott egy teljes mérés folyamatos bej6tszéséra
és térolGsGra, '

KISSZAMITOGEPES (CH10010/B) RENDSZER MAGNESSZALAGON ROGZITETT
SPEKTRUMOK SZALAGRA LYUKASZTASARA
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A szémitégépek altal lyukasztott szalag & bites, binéris
formtumu 256 kvant6lési szintu, Egy spektrum 128 értékbdl all,
amely kb, 1 nm=-es felbontasnak felel meg.
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A lyukszalagon nyert mérési adatokat - c kozismert gaz-
doségi és munkaszervezési nehézségek, illetve eldnysk miatt -
o laboratériumunkban 16v8 WANG 60C-2 tipusu minicomputerrel
dolgoztuk fel,

MINICOMPUTERES RENDSZER LYUKSZALAGON ROGZITETT
SPEKTRUMOK FELDOLGOZASARA
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4, 4bra,

Ugy gondoljuk ,nem szUkséges részletezni, hogy emennyiben
a mérési adatokat valomilyen médon lyukszalagra régzitiuk, és ren-
delkezésunkre gll egy szémitégép, amely lehet egy minicomputer is,
csak a probléma megfogalmazésétél fUgg, hogy milyen szempontok
szerint dolgozzuk fel az anyogot. A 4. dbrén az e célra alkalmas
vsszeallitas blokkvézlata lathaté. Lyukszalag olvaséként ejy READ-
MOM 300 tipusu késziléket hasznaltunk, illesztését egyrészt egy sa-
j6t épitésti, mésrészt a WANG cég 6ltal gyértott interface segitsé-
gével oldottuk meg. A kalkulatorhoz csatlakoztatott rajzolé irégép,
lehetévé teszi a szémités eredményeinek gvrbe formé&jéban, megfele-

I8 koordingta rendszerben, szbveges megjegyzésekkel ellétott megje-
lenitését,
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VégezetUl szeretnénk bemutatni az elébbi elvek felhasz-
nalaséval megvalésitott két egyszerU megjelenitési médot. Az 3.
brén egy fotokémiai reakciét kiséré elszintelenedési folyomat
elsé négy spektruma léthaté 20 ms-es kovetési idével. A jobb
fels6 abrén megfigyelhetd spektrum a villantés pillanatéban ke-
rUlt felvételre, mint azt a gorbén lathaté torés jelzi. Meg kell
jegyeznink, hogy az ilyen Gbrézolasi méd, amely a lyukszala-
gon rdgzitett szamadatok pontonkénti Gbrézoléséval készUlt, mér
ebben az egyszeriU forméjéban is jelentds informéciskat szolgél-
tathat akér molekula szerkezeti, akér reakciékinetikai vizsgéla-=
tokhoz. A 6. ébran az elébb latott spektrumok két jellemzd hul-
lémhossz-értékéhez tartozé extinkcié véltozasét léthatjuk az idé
fuggvényében, abban oz esetben ha nem az elsS néhény, hanem
a teljes mérési idS alatt felvett 750 spektrum adatait hasznéljuk
fel.
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Osszefoglalésképpen az elmondottakbél néhény gondola-
tot szereménk kiemelni. Ma a gyorsfolyamatok vizsgélata a ké-
mia sulyponti kérdése. Az Gltalunk kifejlesztett gyorsfotométerrel
és az alkalmazott szémit6gépes rendszerrel igen gyors folyamatok
analizisére is lehet8ség von., Ezen felUl azéltal, hogy a mérés
folyamén csak egy f6zisban kell nagy-szémitégépet hasznélni, a
szémité kdzpontok viszonylag nagy tehetetlenségének megkerulésé-
vel az egész feldolgozést méréhely-kzelbe lehet hozni. Ugyanis
viszonylag olcs6, de mégis megfelel§ minicomputeres konfigurécis-
val, csok kérdésfeltevés fuggvénye, hogy a lyukszalagon 1&vé a-
nyagot milyen szempontok szerint dolgozzuk fel, Ez gyors vissza~
jelzésre, ennek kdvetkeztében a feldolgozé program és a mérés
gyors véltoztatéséra od lehetdséget, tehét a pillanatreakcisk - ha
nem is pillanatszerU, de - gyors analizise valésithaté meg.




- 138 -

T Q



