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L 383/113

A BIZOTTSAG 92/69/EGK IRANYELVE
(1992. jilius 31.)

a veszélyes anyagok osztilyozdsira, csomagolisira és cimkézésére vonatkozé torvényi, rendeleti
és kozigazgatasi rendelkezések kozelitésérdl sz6lé6 67/548/EGK tandcsi irdnyelvnek a miiszaki
fejlédéshez torténd tizenhetedik hozzdigazitisirol

AZ EUROPAI KOZOSSEG BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurdpai Gazdasdgi Kozosséget létrehozd szerzd-
désre,

tekintettel a legutébb a 92/32/EGK irdnyelvvel (') médositott, a
veszélyes anyagok osztdlyozdsdra, csomagoldsara és cimkézésére
vonatkozd torvényi, rendeleti és kozigazgatdsi rendelkezések
kozelitésérsl sz616, 1967. janius 27-i 67/548/EGK tandcsi
irdnyelvre (%) és killonosen annak 28. és 29. cikkére,

mivel a 67/548/EGK irdnyelv 3. cikkének (1) bekezdése és
legutobb a 90/492/EGK bizottsigi irdnyelvvel () mddositott, a
veszélyes anyagok osztdlyozdsdra, csomagoldsdra és cimkézésére
vonatkozé torvényi, rendeleti és kozigazgatdsi rendelkezések
kozelitésérl szolo, 1988. junius 7-i 88/379/EGK tandcsi irdny-
elv () 3. cikke arrdl rendelkezik, hogy az anyagok és készitmé-
nyek fizikai-kémiai tulajdonsdgait, toxicitdsat és okotoxicitasat a
67/548/EGK irdnyelv V. mellékletében leirt modszereknek meg-
felel6en hatarozzdk meg;

mivel a 67/548/EGK irdnyelv V. mellékletét két részletben
hozzak nyilvdnossdgra, minthogy ezek kiillon-kilon a
84/449[EGK bizottsagi irdnyelvnek (°) és a 88/302/EGK bizott-
sagi iranyelvnek (°) a mellékletei;

mivel a miszaki fejlédés figyelembevétele érdekében sziikség-
képpen feliil kell vizsgilni a 84/449/EGK bizottsagi irdnyelv
mellékletében szerepld vizsgdlati modszereket;
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mivel a mdszaki fejlédés figyelembevétele érdekében szitkség-
képpen feliil kell vizsgdlni a 88/302/EGK bizottsdgi irdnyelv
mellékletében jelenleg taldlhatd, a novekedés gatldsat algakon
vizsgalé modszereket, és ezt a modszert a 84/449/EGK irdny-
elv mellékletében is nyilvdnossagra kell hozni;

mivel helyénval6 minimumra csokkenteni a kisérleti célokra
haszndlt dllatok szdmdt, Osszhangban a kisérleti és egyéb
tudomdnyos célokra felhasznalt dllatok védelmére vonatkozé
torvényi, rendeleti és kozigazgatdsi rendelkezések kozelitésérdl
sz616 86/609/EGK tandcsi irdnyelvvel (7);

mivel ezen irdnyelv rendelkezései 6sszhangban vannak a veszé-
lyes anyagok és készitmények kereskedelme technikai akadi-
lyainak eltorlésérdl szolo irdnyelveknek a miiszaki fejlédéshez
torténd hozzdigazitasaval foglalkozo bizottsdg véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A 84[449[EGK irdnyelv melléklete helyébe ezen irdnyelv mel-
léklete 1ép.

() HLL 358, 1986.12.18., 1. o.
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2. cikk

A 88/302EGK irdnyelv mellékletében leirt, a novekedés gatla-
sat algdkon vizsgdlé modszert el kell hagyni.

3. cikk

A tagdllamok hatdlyba léptetik azokat a torvényi, rendeleti és
kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek szitkségesek ahhoz,
hogy ennek az irdnyelvnek legkésébb 1993. oktober 30-ig
megfeleljenek. Errdl haladéktalanul tdjékoztatjdk a Bizottsdgot.

Amikor a tagdllamok elfogadjak ezeket az intézkedéseket,
azokban hivatkozni kell erre az irdnyelvre vagy azokhoz hiva-
talos kihirdetésitk alkalmaval ilyen hivatkozast kell ftizni.

A hivatkozds modjat a tagdllamok hatdrozzdk meg.

4. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagallamok a cimzettjei.
Kelt Briisszelben, 1992. jdlius 31-én.
a Bizottsdg részérdl

Karel VAN MIERT
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

A veszélyes anyagok osztilyozdsira, csomagolisira és cimkézésére vonatkozo6 torvényi, rendeleti és kozigazga-
tasi rendelkezések kozelitésérdl sz616, 67/548/EGK tandcsi irdnyelvnek a miiszaki fejlédéshez torténd tizenhe-
tedik hozzdigazitdsirél sz616, 1992. jalius 31-i 92/69/EGK bizottsagi irdnyelv melléklete (')

TARTALOMJEGYZEK

() HLL 383, 1992.12.29, 113. o.
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BEVEZETES

A melléklet a 79/831/EGK irdnyelv VIL és VIIL mellékletében felsorolt fizikai-kémiai, toxikoldgiai és okotoxikol6giai
tulajdonsdgok meghatdrozdsihoz szikséges vizsgdlati modszereket tartalmazza. A modszerek az illetékes nemzetkozi
szervezetek (kiilonosen az OECD - Gazdasdgi Egyiittm@kodési és Fejlesztési Szervezet) altal elismert és ajanlott
modszereken alapulnak.

Amennyiben ilyen mddszerek nem dlltak rendelkezésre, nemzeti szabvinyokat vagy tudomdinyos megdllapoddson
alapulé modszereket alkalmaztak. Altaldban az irdnyelv dltal meghatdrozott anyaggal kell a vizsgalatokat végrehajtani.
Figyelni kell a szennyez$ anyagoknak a vizsgdlati eredményekre gyakorolt esetleges hatdsdra is.

Amennyiben e melléklet mddszerei nem alkalmasak bizonyos tulajdonsdg vizsgélatidhoz, a bejelentének indokolnia kell
az alkalmazott alternativ médszert.

Az dllatkisérleteket és vizsgdlatokat a nemzeti szabdlyoknak megfelelGen kell elvégezni, és figyelembe kell venni a
humanum elveit és az dllatjolét teriiletén elért nemzetkozi fejlédést.

Az egyenértékd vizsgélati modszerek koziil a legkevesebb éllatot haszndlé moédszert kell kivalasztani.
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

A. RESZ: A FIZIKAI-KEMIAI TULAJDONSAGOK MEGHATAROZASANAK MODSZEREI

A.1. OLVADASPONT/FAGYASPONT

MODSZER

A leirt médszerek tobbsége az 1. OECD-vizsgdlati irdnyelven. Az alapelveket a (2) és (3) szakirodalom
ismerteti.

BEVEZETES

Az anyagok olvaddspontjanak meghatdrozasahoz a leirt mddszereket és eszkozoket kell alkalmazni az
anyagok tisztasdgi fokdra vonatkoz6é mindenfajta korldtozds nélkal.

A modszer kivilasztdsa a vizsgilni kivint anyag természetétSl fiigg. Ennek kovetkeztében a korldtozé
tényezd attdl fiigg, hogy konnyen, nehezen vagy egyiltalin nem porithat6 az anyag.

Néhdny anyag esctében a fagydspont vagy dermedési pont meghatdrozdsa a megfelel6bb, és az ezek
meghatdrozdsira vonatkozd szabvédnyok is szerepelnek ebben a mddszerben.

Ahol az anyag kiilonleges tulajdonsdgai miatt a fenti paraméterek koziil egyik sem mérhetd nehézség
nélkiil, a dermedéspont lehet megfeleld.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Az olvaddspont az a hémérséklet, amelynél 1égkori nyomdson 1étrejon a fézisdtmenet a szilird halmazalla-
potbdl folyékony halmazéllapotba, és ez a hdmérséklet idedlis esetben megegyezik a fagydsponttal.

Mivel sok anyag fézisitmenete bizonyos hémérséklet-tartomdnyban jon létre, ezért ezt gyakran olvaddsi
tartoméanyként irjak le.

Mértékegységek atszamitdsa (K-r6l °C-ra)
t=T-27315

t: Celsius-skéla szerinti h6mérséklet, Celsius-fok (°C)
T: termodinamikai hémérséklet,Kelvin (K)
REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek els6sorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a modszer megfelel6ségét, és lehet6vé tegyék az osszehasonlitdst
mds médszerekkel kapott eredményekkel.

Néhdny kalibraciés anyagot a 4) szakirodalom sorol fel.
A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Meghatdrozza a szilird halmazdllapotbdl folyékony halmazéllapotba vagy folyékony halmazallapotbdl
szilard halmazallapotba torténé fdzisitmenet hdmérsékletét (hémérséklet-tartomdnydt). A gyakorlatban a
vizsgalt anyag mintdjanak légkori nyomdson végrehajtott melegitése/htitése sordn az olvadds/fagyds kezde-
tének és az olvadds/fagyds befejezésének hémérsékletét hatdrozzdk meg. A lefrds ot mddszert ismertet,
nevezetesen a kapilldris modszert, a fiitGasztalos modszereket, a fagydspont-meghatdrozasokat, a termikus
analizis mddszerét és a dermedéspont meghatdrozdsit (ahogyan ezt az dsvanyolajokhoz kifejlesztették).
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1.4.1.

1.4.1.1.

1.4.1.2.

1.4.1.3.

1.4.2.

1.4.2.1.

1.4.2.2.

1.4.2.3.

1.4.3.

Bizonyos esetekben megfelel§ lehet a fagydspont mérése az olvaddspont mérése helyett.

Kapilldris médszer

Olvaddspontmér6 késziilékek folyadékfiirddvel

Kis mennyiségt, finomra 6rolt anyagot helyeznek el egy kapillaris csében, és szorosan tomoritik. Ezutdn
felmelegitik a csovet egy hémérdvel egyiitt, és a hémérséklet-emelkedést 1 K/perc koriili értéknél kisebbre
allitjdk be a tényleges olvasztds sordn. Meghatdrozzdk az olvadds kezdd és végsS hémérsékletét.

Olvaddspontmérd késziilékek fémblokkos eszkozzel

Megegyezik az 1.4.1.1. pontban ismertetett eljdrdssal, azzal a kivétellel, hogy melegitett fémblokkban
helyezik el a kapilldris csovet és a h6mérét, és ezek a blokkban kialakitott nyildsokon keresztiil figyelhetSk.

Fotocellds meghatdrozds

A kapilldris csében elhelyezett mintdt automatikusan melegitik egy fémhengerben. Fénysugarat irdnyitanak
az anyagon keresztiil a hengerben kialakitott nyilds segitségével egy pontosan kalibrdlt fotocelldhoz. A
legtobb anyag optikai tulajdonsdgai opdlosrdl atlatszora véltoznak a hevités sordn. A fotocellat elérd fény
intenzitdsa megnovekszik, és stop jelet kiild a digitalis jelz8késziiléknek, amely a ftit6kamrdban elhelyezett
platina ellendllds-h6mér6 hdémérsékletét jelzi. Ez a modszer nem alkalmas néhdny, erésen szinezett
anyaghoz.

2 2

FiitGasztalok

Kofler-féle fiitGasztal

A Kofler-féle fiitGasztal két, kiilonboz6 hévezetS képességt, elektromosan melegitett fémbdl &ll, ahol a
ftitGasztalt gy tervezték, hogy a hosszisiga mentén a hémérséklet-gradiens majdnem linedris legyen. A
ftitGasztal hémérséklete 283-t0l 573 K-ig valtozhat. A f(itGasztalt egy, a fiitGasztalhoz tervezett skdldval és
mutatét tartalmazé kiilonleges hémérsékletjelz8-késziilékkel lattdk el. Az olvaddspont meghatdrozdsdra az
anyagot vékony rétegben kozvetlenill a fiitGasztal felilletére helyezik. Néhdny mdsodpercen beliil éles
elvdlaszté vonal alakul ki a folyékony és szilard fazis kozott. Ekkor a mutatét a vonal hétralévd részéhez
allitva leolvassdk az elvilaszté vonalndl kapott hémérsékletet.

Olvaddsvizsgdl mikroszkdp

Tobbféle, mikroszkdppal végrehajtott flitGasztal-vizsgalat alkalmas a kis mennyiség(i anyag olvaddspontjanak
meghatdrozdsara. A f(itGasztalok tobbségében a hémérsékletet érzékeny termoelemmel mérik, de esetenként
higanyh6mérét haszndlnak. Egy jellegzetes mikroszkopos, fiitGasztalos olvaddspontvizsgdlo-késziilék olyan,
fémlemezt tartalmazé hevit6kamraval rendelkezik, amelyre a mintdt egy tdrgylemezen helyezik el. A
fémlemez kozepén 1év6 nyilds lehetdvé teszi, hogy bejusson a fény a mikroszkép megvildgité tikrérdl.
Haszndlat kozben tiveglappal fedik le a kamrdt annak érdekében, hogy a vizsgdlt teriiletrdl kizarjdk a
leveg6t.

A minta hevitését reosztdt szabélyozza. Optikailag anizotrop anyagokon torténd nagyon pontos mérések
végrehajtdsdhoz polarizélt fény hasznalhaté.

Meniszkusz-maddszer
Ezt a mddszert kifejezetten poliamidokhoz hasznéljak.

Vizudlisan meghatdrozzdk azt a hémérsékletet, amelynél egy fiitSasztal és egy, a poliamid prébadarab dltal
tartott tivegfedél kozé zdrt szilikonolaj meniszkusza elmozdul.

Fagydspont meghatirozisinak médszere

A mintdt specidlis kémcsébe helyezik a fagydspont meghatdrozdsara szolgdlé késziilékbe. A mintdt dvatosan
és folyamatosan keverik a hiités sordn, és megfelels id6kozonként megmérik a hémérsékletét. Amikor a
hémérséklet néhdny leolvasis sordn édllandé marad, ezt a hémérsékletet jegyzik fel (a hdmérS hibdjanak
figyelembevételével) fagydspontként.
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1.4.4.

1.4.4.1.

1.4.4.2.

1.4.5.

1.5.

A tilhdtést a szilard és a folyékony fizisok kozotti egyensuly fenntartdsaval kell elkeriilni.

Termikus analizis

Differencidl-termoanalizis (DTA)

Ez a médszer az anyag és egy referenciaanyag kozotti hémérséklet-kilonbséget a hémérséklet fuggvényében
regisztrdlja, mikozben az anyagot és a referenciaanyagot ugyanazzal az irdnyitott hdmérsékletprogrammal
vizsgdlidk. Amikor a minta entalpiavaltozdssal jar6 fazisdtalakuldson megy keresztiil, ezt a véltozdst a
h@aramldsi gorbe alapvonalatdl valé endoterm (olvadds) vagy exoterm (fagyds) eltérés jelzi.

Differencidl scanning kalorimetria (DSC)

Ez a moédszer egy anyagba és a referenciaanyagba torténd energiabevitelek kozotti killonbséget a hémér-
séklet fuggvényében regisztrdlja, mikozben az anyagot és a referenciaanyagot ugyanolyan irdnyitott
hémérsékletprogrammal vizsgaljdk. Ez az energia az anyag és a referenciaanyag kozotti nulla hémérséklet-
killonbség 1étrehozdsdhoz sziikséges energia. Amikor a minta entalpiavéltozdssal jaré fazisatalakuldson megy
keresztiil, ezt a véltozdst a hGdramldsi gorbe alapvonaldtdl val endoterm (olvadds) vagy exoterm (fagyds)
eltérés jelzi.

Dermedéspont

Ezt a modszert dsvanyolajokndl torténd haszndlatra fejlesztették ki, és minden alacsony olvaddspontd,
olajtartalmt anyaghoz hasznalhaté.

El§zetes melegités utdn a mintdt meghatdrozott iitemben hitik, és 3 K hdfok-intervallumonként meg-
vizsgdljdk a folydsi jellemzgit. Dermedéspontként azt a legalacsonyabb hémérsékletet jegyzik fel, amelynél
még megfigyelhetd az anyag mozgésa.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

A kovetkez§ téblazat sorolja fel az olvaddspont/olvaddsi tartomédny meghatdrozdséhoz haszndlt kiilonbozd
modszerek alkalmazhatdsdgdt és pontossgat:

TABLAZAT: A MODSZEREK ALKALMAZHATOSAGA

A. Kapilliris médszerek

Azok az anva- Azok az anya-
Mérési mé Y gok, amelyek Homérséklet-tar- | Becsiilt pontos- Meglévg szab-
érési modszer gok, amelyek A p P j
P nem porithatok tomény sag (1) véany
porithatok I
onnyen

Olvadis-
pontmérg ké- K néhd o
sziilékek ~ fo- igen coak netidny- | 273401 573 £ 03K | JIS K 0064
lyadék-fiird- oz Kg
vel
Olvadis-
pontmérd ké- . csak néhdny- 293-t6l >
sziilékek fém- 1gen hoz 573 K-ig + 05K ISO 1218 (E)
blokkal
Fotocellds tobbféle ké- ,
meghatdrozds igen sziilékkel, 253161 573 £ 05K

. K-ig

eszkozzel

() A készilék tipusdtdl és az anyag tisztasdgdnak fokatol fiigg.
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1.6.

1.6.1.

B. FiitGasztalok és fagyasztisi modszerek

Mérési modszer

Azok az anya-
gok, amelyek

Azok az anya-
gok, amelyek

Hoémérséklet-tar-

Becsiilt pontos-

Meglévs szab-

porfthatdk nem porithatok tomany sdg () vany
konnyen
Kofler-féle fti- ioe em 283-t6l > £ 10K ANSI/ASTM D,
tGasztal rad igen ¢ 573 K-ig 0 3451-76
Olvadast vizs-
gilé  mikro- iven csak néhdny- 273-t6l > £ 05K DIN 53736
s2kép 8 hoz 573 K-ig :
Meniszkusz- Kiilonosen 293-t6] >
modszer nem poliamidok- 573 Kii + 05K ISO 1218 (E)
hoz 8

Fagydspont 223161 573
meghatdrozdsi igen igen 1o + 05K pl. BS 4695
modszer K-ig

() A késziilék tipusatdl és az anyag tisztasdgdnak fokatdl fiigg.

C. Termoanalizis

Azok az anya-

Azok az anya-

Mérési modszer gok, amelyck gok, arr}elyelf Hc’imérsé!{let»tar— Becsﬁlf pontos- Meglé\{()’ szab-
nem ’pon’thaték nem Porlthatok tomany sag (1) vany
konnyen
Differencidl- 600 K-ig
termoanalizis . . 173-t6l + 0,5 K, ASTM E 537-
1gen 1gen 1273 K-ig 1273 Kig | 76
£+ 20K
Differencidl 600 K-ig
scanning ka- . . 173-tél + 0,5 K, ASTM E 537-
lorimetria gen igen 1273 K-ig 1273 Kig | 76
+ 20K

() A késziilék tipusatdl és az anyag tisztasdgdnak fokatdl fiigg.

D. Dermedéspont

Mérési modszer

Azok az anya-
gok, amelyek

Azok az anya-
gok, amelyek

Hémeérséklet-tar-

Becsiilt pontos-

Meglévg szab-

nem porithatok nen}( Porfthat()k tomany sag () vany
6nnyen
Dermedés- Asvinyolajok- | Asvinyolajok-
t AN AN A
pon hoz és olfl] hoz és Olfi] 223 to_l 323 £ 30K ASTM D 97-66
tartalmd tartalmi K-ig
anyagokhoz anyagokhoz

() A késziilék tipusatdl és az anyag tisztasdgdnak fokatdl fiigg.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

A nemzetkozi és nemzeti szabvanyok csaknem minden vizsgédlati modszert lefrnak (lasd az 1. fuggeléket).

Modszerek kapilliris csGvel

Lasst hémérsékletnovelés esetén a finom porrd 6rolt anyagok rendszerint az 1. dbrdn lathaté olvaddsi
szakaszokat mutatjdk.
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1. dbra

o ~
C U

A. szakasz B. szakasz C. szakasz D. szakasz E. szakasz

A. szakasz (Az olvadds kezdete): Finom cseppecskék egyenletesen tapadnak a kapillaris csé bels§ faldhoz.
B. szakasz Térkoz jelenik meg a minta és a bels§ fal kozott az olvadt anyag zsugoroddsa miatt.

C. szakasz Az Osszezsugorodott minta kezd Osszeesni és cseppfolydsodni.

D. szakasz Teljes meniszkusz jon létre a felilleten, de a minta észlelhetd mennyisége szilird marad.

E. szakasz  (Az olvadds végs§ szakasza): Nincsenek szildrd részecskék.

Az olvaddspont meghatdrozdsa sordn az olvadds kezdeti és véghémérsékletét jegyzik fel.

1.6.1.1. Olvaddspontmérd folyadékfiirdd késziilék

A 2. dbra egy szabvanyositott, iivegbdl készitett olvaddspontmérs-késziiléktipust (IS K 0064) mutat;
minden méret milliméterben van megadva.

2. dbra

230

: MérGedény

Dugé

: Szell6z6nyilds

Hémérd

Segédh6mérd

: Firdéfolyadék

: 80-100 mm hosszasagg, 1,0 0,2 mm belsé
atmérdjt, 0,2-0,3 mm falvastagsga,
tivegbdl késziilt kapilldris cs§

H: Oldalcsd

OmmInNw>

1+20 4+— 40
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1.6.1.2.

Fiird6folyadék:

Megfelel§ folyadékot kell vélasztani. A folyadék kivalasztdsa a meghatdrozni kivént olvaddsponttdl fiigg,
példdul 473 K-nél nem magasabb olvaddspontokhoz folyékony paraffin, 573 K-nél nem magasabb
olvaddspontokhoz szilikonolaj alkalmas.

523 K feletti olvaddspontokhoz hidrom tomegrész kénsavbdl és két tomegrész kilium-szulfitbol 4llo
keverék haszndlhatd. Ennek haszndlata esetén megfelels 6vintézkedéseket kell tenni.

Hémérg:

Csak azok a hémérék haszndlhatok, amelyek megfelelnek az aldbbi vagy ezzel egyenértékdi szabvdnyok
kovetelményeinek:

ASTM E 1-71, DIN 12770, JIS K 8001.
Eljdrds:

A széraz anyagot dorzscsészében finom porrd 6rlik, és behelyezik az egyik végén leforrasztott kapilldris
csdbe tigy, hogy a toltési szint kortilbeliil 3 mm legyen szoros Osszetomorités utdn. Az egységes tomoritett
minta eléréséhez a kapilldris cs6vet fiiggSlegesen, tivegesovon keresztiil Sraiivegre kell ejteni koriilbelil 700
mm magassagbol.

A megtoltott kapilldris csovet gy kell a fiirdSbe helyezni, hogy a h6mérg higanygombjének kozépss része
azon a helyen érintkezzen a kapilldris csGvel, ahol az anyag taldlhato. A kapilldris csovet dltaldban az
olvaddsi hémérsékletnél 10 K-nel alacsonyabb hémérséklet mellett helyezik a késziilékbe.

A folyadékfiirdst ugy melegitik, hogy a hémérséklet-novekedés mértéke koriilbelil 3 K/perc legyen. A
folyadékot keverni kell. Koriilbeliil 10 K-nel a vdrt olvaddspont el6tt a hémérséklet-novekedési titemet
maximum 1 K/perc értékre kell mddositani.

Szdmitds:
Az olvaddspont szdmitdsa a kovetkezSképpen torténik:

T =T, + 0,00016(T, - T)n

Ahol:

T = korrigilt olvaddspont K-ben

T, = aD héméré dltal mutatott hémérséklet-érték K-ben

T, = az E hdmér6 dltal mutatott hémérséklet-érték K-ben

n = aD hémérén a folyadékfiirdsbdl kiemelkedd részen a higanyoszlop fokbeosztdsainak szdma

Olvaddspontmérd késziilékek fémblokkal
Késziilék:
A kovetkezokbdl dll:

— hengeres fémblokk, amelynek a belsd része iireges és kamrdt alkot (ldsd a 3. dbrét),
— fémdug6, két vagy tobb furattal, amelynek segitségével csovek vezethetSk a fémblokkba,

— egy, a fémblokkhoz létrehozott flitérendszer, amelyet példdul a fémblokkhoz csatolt, zdrt elektromos
ellendllds biztostt,

— reosztat az energia-bevitel szabalyozdsdhoz, elektromos fiités haszndlatakor,
— a kamra oldalfalain négy, hddll6 tivegbdl késziilt ablak, egymdssal szemben, derékszogben elhelyezve. Az
egyik ablak elé nézdkét szereltek fel a kapillaris cs6 megfigyeléséhez. A tobbi hdrom ablakot limpdk

segitségével a burkolat belsejének megvildgitdsdra haszndljk,

- egyik végén zdrt, hddll6 tivegbdl késziilt kapillaris cs6 (ldsd az 1.6.1.1 pontot).
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1.6.1.3.

Hémeérd:

Lasd az 1.6.1.1 pontban emlitett szabvanyokat. Hasonlé pontossgi termoelektromos mérékésziilékek is
alkalmazhat6k.

3. dbra

H6méré

Kapillaris cs6

Fém dugd

\Szemlencse

-\— Elektromos
\ ellenallas
Fém héit6blokk N °

=

—

Fotocellds meghatdrozds

Késziilék és eljdrds:

A késziilék egy automatikus hiit6rendszerrel ellatott fémkamrdbol all. Hirom kapilldris csovet toltenek meg
az 1.6.1.1. pontnak megfelelSen, és helyeznek a kemencébe.

Kilonbozd linedris hémérséklet-novelési lehetségek dllnak rendelkezésre a késziilék kalibraldsihoz, az
alkalmas hémérsékletnovekedés bedllitdsa elektromosan torténik egy elSre kivélasztott konstans és linedris
értékre. Regisztrald késziilékek mutatjdk a kemence tényleges hémérsékletét és a kapilldris csovekben 1évé
anyag hémérsékletét.
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1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.3.

1.6.4.

1.6.4.1.

1.6.4.2.

1.6.5.

FiitGasztalok

Kofler-féle fiitGasztal

Lasd a fiiggeléket.

Olvaddsvizsgdl mikroszkdp

Lasd a fuggeléket.

Meniszkusz-mddszer (poliamidok)

Lasd a fuggeléket.

Az olvaddsponton a hevités sebességének 1 K/perc értéknél kisebbnek kell lennie.
A fagydspont meghatirozisinak médszerei

Ldsd a fiiggeléket.

Termikus analizis

Differencidl-termoanalizis

Lasd a fiiggeléket.

Differencidl scanning kalorimetria

Lasd a fiiggeléket.

Dermedéspont meghatdrozasa

Lasd a fuggeléket.

ADATOK

Néhdny esetben a hdmér§ helyesbitése sziikséges.
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges a kovetkez$ informdcidkat kell tartalmaznia:
— az alkalmazott médszert,

— az anyag pontos leirdsdt (azonossdg és szennyez$dések), és amennyiben volt ilyen, elGzetes tisztitdsi
fokdnak pontos ismertetése,

— a pontossag becslését.

Legaldbb két, a becsiilt pontossdgi tartomdnyban 1évé mért érték (ldsd a tdblazatokat) kozépértékét adjik
meg olvaddspontként.

Amennyiben az olvadds kezdetén és végsG szakaszdban mért hémérséklet kozotti killonbség a modszer
pontossagi hatdrai kozott van, az olvadds végsS szakaszaban mért hémérsékletet kell olvaddspontnak
tekinteni; egyébként meg kell adni mind a két hémérsékletet.

Amennyiben az anyag clbomlik vagy szublimdl az olvaddspont elérése elStt, meg kell adni azt a
hémérsékletet, amelynél ez a hatds megfigyelhetd.



270

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

13/11. kotet

1.1.

1.2.

2.1.

2.2

2.3.

A vizsgilati jelentésben kozolni kell minden, az eredmények értelmezése szempontjabol 1ényeges informaé-
ci6t és megjegyzést, killonosen azokat, amelyek az anyag szennyezddéseivel és fizikai édllapotdval kapcsola-
tosak.

SZAKIRODALOM

(1) OECD, Parizs, 1981, 102. vizsgdlati irdnyelv, a Tandcs C(81) 30. hatdrozata, végleges

(2) TUPAC, B. Le Neindre, B. Vodar, eds. Experimental thermodynamics, Butterworths, London, 1975, vol.
I, 803-834.

(3) R. Weissberger ed.: Technique of organic Chemistry, Physical Methods of Organic Chemistry, 3" ed.,
Interscience Publ., New York, 1959, vol. I, Part I, Chapter VII.

(4) IUPAC, Physicochemical measurements: Catalogue of reference materials from national laboratories,
Pure and applied chemistry, 1976, vol. 48, 505-515.

Fiiggelék
Tovabbi technikai informdciét példdul a kovetkezd szabvinyok nydjthatnak.
Kapilldris médszerek

Olvaddspontméré késziilékek folyadékfiirdével

ASTM E 324-69 Standard test method for relative initial and final melting points and
the melting range of organic chemicals

BS 4634 Method for the determination of melting point and/or melting range

DIN 53181 Bestimmung des Schmelzintervalles von Harzen nach Kapillarverfah-
ren

JIS K 00-64 Testing method for melting point of chemical products

Olvaddspontmérd-késziilékek fémblokkal

DIN 53736 Visuelle Bestimmung der Schmelztemperatur von teilkristallinen
Kunststoffen

ISO 1218 (E) Plastics — polyamides — determination of ,melting point”

Fiit8asztal

Kofler-féle ftitGasztal

ANSI/ASTM D 3451-76 Standard recommended practices for testing polymeric powder coa-
tings

Olvadaspont-vizsgalé mikroszkop

DIN 53736 Visuelle Bestimmung der Schmelztemperatur von teilkristallinen
Kunststoffen

Meniszkusz-mddszer (poliamidok)

ISO 1218 (E) Plastics — polyamides — determination of ,melting point”

ANSI/ASTM D 2133-66 Standard specification for acetal resin injection moulding and extru-
sion materials

NF T 51-050 Résines de polyamides. Détermination du ,point de fusion”. Méthode
du ménisque
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4.2.

Moédszerek a fagydspont meghatdrozdsira

BS 4633
BS 4695

DIN 51421

ISO 2207
DIN 53175
NF T 60-114
NF T 20-051

ISO 1392

Termikus analizis
Differencidl termoanalizis

ASTM E 537-76

ASTM E 473-85
ASTM E 472-86
DIN 51005

Differencidl scanning kalorimetria

ASTM E 537-76

ASTM E 473-85
ASTM E 472-86
DIN 51005

Dermedéspont meghatdrozdsa

NBN 52014

ASTM D 97-66
ISO 3016

Method for the determination of crystallizing point

Method for Determination of Melting Point of petroleum wax (Coo-
ling Curve)

Bestimmung des Gefrierpunktes von Flugkraftstoffen, Ottokraftstoffen
und Motorenbenzolen

Cires de pétrole: détermination de la température de figeage
Bestimmung des Erstarrungspunktes von Fettsduren
Point de fusion des paraffines

Méthode de détermination du point de cristallisation (point de
congélation)

Method for the determination of the freezing point

Standard method for assessing the thermal stability of chemicals by
methods of differential thermal analysis

Standard definitions of terms relating to thermal analysis
Standard practice for reporting thermoanalytical data

Thermische Analyse, Begriffe

Standard method for assessing the thermal stability of chemicals by
methods of differential thermal analysis

Standard definitions of terms relating to thermal analysis
Standard practice for reporting thermoanalytical data

Thermische Analyse, Begriffe

Echantillonnage et analyse des produits du pétrole: Point de trouble
et point découlement limite — Monsterneming en ontleding van
aardolieproducten: Troebelingspunt en vloeipunt

Standard test method for pour point of petroleum oils

Petroleum oils — Determination of pour point
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1.1.

1.2.

A.2. FORRASPONT

MODSZER

A lefrt médszerek tobbsége az OECD vizsgalati irdnyelveken (1) alapul. Az alapelveket a (2) és (3)
szakirodalom ismerteti.

BEVEZETES

Az itt lefrt médszerek és eszkozok folyadékokhoz és alacsony olvaddspontt anyagokhoz alkalmazhatok,
feltéve hogy azok a forrdspont alatt nem mennek keresztil kémiai reakcién (példdul autooxiddcid,
atrendez3dés, bomlds stb.). A modszerek tiszta és szennyezett folyékony anyagokhoz alkalmazhatok.

A hangsily a fotocellds meghatdrozdst és a termikus analizist haszndlé modszereken van, mivel ezek a
modszerek lehet8vé teszik az olvadds-, valamint a forrdspontok meghatdrozdsit. Ezenkiviil a mérések
automatikusan hajthatok végre.

A ,dinamikus médszernek” megvan az az el6nye, hogy a géznyomds meghatdrozdséhoz is alkalmazhato, és
nincs sziikség a forrdspontnak a normdl nyomdsra (105,325 kPa) torténd dtszdmitdsdra, mivel a normal
nyomds a mérés sordn manosztat segitségével bedllithato.

Megjegyzések:

A szennyezGdéseknek a forrdspont meghatdrozdsdra gyakorolt hatdsa nagymértékben fiigg a szennyezés
természetétSl. Amennyiben olyan illékony szennyezések vannak a mintdban, amelyek befolydsolhatjdk az
eredményt, az anyag még tisztithat6 lehet.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK
A normdl forrdspont az a hémérséklet, amelynél valamely folyadék g6znyomésa 101,325 kPa.

Amennyiben a forrdspontot nem normdl 1égkori nyomdson mérik, a g6znyomdsnak a hémérséklettsl vald
fuggése a Clausius-Clapeyron egyenlet segitségével irhato le:

log p=- 2,3H1£/T + konstans
ahol:
p = az anyag g6znyomdsa Pascal-ban
A H, = az anyag parolgdsi h6je ] mol' mértékegységben
R = dltaldnos moldris gézdlland6 = 8,314 ] mol™ K
T = termodinamikus hémérséklet K-ben

A forrdspontot a mérés soran észlelhet§ kornyezeti nyomds figyelembevételével adjak meg.
Atszdmitdsok
Nyomds (mértékegysége: kPa)
100 kPa = 1 bar = 0,1 MPa
(a ,bar” még mindig megengedhet§, de nem ajanlott)
133 Pa = 1 Hgmm = 1 Torr
(a ,Hgmm” és ,Torr” mértékegységek nem megengedettek)
1 atm = normdl atmoszféra = 101 325 Pa

(az ,atm” mértékegység nem megengedett)
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1.3.

1.4.

1.4.1.

1.4.2.

1.4.3.

1.4.4.

1.4.5.

1.4.6.

Hoémérséklet (mértékegység: K)

t=T- 273,15

t: Celsius hémérséklet, Celsius fok (°C)

T: termodinamikus hémérséklet, Kelvin (K)

REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek elsGsorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a modszer megfelel6ségét, és lehet6vé tegyék az osszehasonlitdst
mds modszerekkel kapott eredményekkel.

Néhdny kalibraciés anyag a fuggelékben felsorolt médszerek leirdsdban taldlhato.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A forrdspont (forrdsponttartomdny) meghatdrozdsdra szolgdlé 6t médszer a forrdspont mérésén, mig két
tovabbi mddszer termikus analizisen alapul.

Meghatdrozds ebulliométer segitségével

Az ebulliométereket eredetileg a forrdspont-novekedés alapjan torténd molekulasily-meghatdrozashoz
fejlesztették ki, de pontos forrdspontmérésckhez is alkalmasak. Az ASTM D 1120-72-es szabvédny egy
nagyon egyszeri késziiléket ismertet (ldsd a fuiggeléket). A folyadékot ebben a késziilékben egyensilyi
kortilmények kozott, 1égkori nyomdson forrdsig hevitik.

Dinamikus mddszer

E médszerrel a g6z Gjrakondenzalodasi hémérsékletét mérik forrdskor, megfelels hdmérével a refluxban. A
modszerben a nyomds viltoztathaté.

Desztilliciés médszer forrispont meghatdrozdsira

Ez a moddszer a folyadék desztilldlisit, a g6z kondenzdcids hémérsékletének mérését és a desztillitum
mennyiségének meghatdrozasit foglalja magdban.

Siwoloboff-mdédszer

A mintat folyadékfird6be meritett mintacs6ben melegitik. A mintacsébe bemeritenek egy, az alsé részében
levegSbuborékot tartalmazd, az aljan Osszeolvasztott hajszélcsovet.

Fotocellis meghatdrozds

A Siwoloboff-alapelvet kévetve automatikus fotoelektromos mérést hajtanak végre felszdllo buborékok
segitségével.

Differencidl-termoanalizis

Ez a médszer az anyag és egy referenciaanyag kozotti hémérséklet-kilonbséget a hémérséklet fuggvényében
regisztrdlja, mikozben az anyagot és a referenciaanyagot ugyanazzal az irdnyitott hémérséklet-programmal
vizsgalidk. Amikor a minta entalpiavaltozdssal jaré fazisitalakuldson megy ét, ezt a véltozdst a regisztrélt
hémérsékleti gorbe alapvonaldtdl valé endoterm eltérés (forrds) jelzi.
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1.4.7.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.3.

Differencidl scanning kalorimetria

Ez a médszer az anyagba és a referenciaanyagba torténd energia-bevitelek kozotti killonbséget regisztrélja a
hémérséklet fiiggvényében, mikozben az anyagot és a referenciaanyagot ugyanazzal az irdnyitott h6mérsék-
let-programmal vizsgaljdk. Ez az energia az anyag és a referenciaanyag kozotti nulla h6mérséklet-kiilonbség
létrehozdsdhoz sziikséges energia. Amikor a minta entalpiavéltozdssal jéré fazisdtalakuldson megy dt, ezt a

véltozdst a hédramldsi gorbe alapvonaldtél valé endoterm eltérés (forrds) jelzi.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

Az 1. tdbldzat sorolja fel a forrdspont/forrastartomédny meghatdrozasahoz haszndlt kiilonboz6 modszerek

alkalmazhat6sdgat és pontossagat.

1. TABLAZAT: A MODSZEREK OSSZEHASONLITASA

Mérési modszer Becsiilt pontossig Meglévé szabviny
Ebulliométer £ 1,4 K (373 K-ig) () () ASTM D 1120-72 ()
+ 2,5 K (600 K-ig) (') ()
Dinamikus médszer + 0,5 K (600 K-ig) ()
Desztilliciés folyamat (forrdsi | £ 0,5 K (600 K-ig) ISO/R 918, DIN 53171, BS
tartomany) 4591/71
Siwoloboff szerint + 2 K (600 K-ig) (%)
Fotocellds meghatdrozds + 0,3 K (373 K-ndl) ()
Differencial-termokalorimetria + 0,5 K (600 K-ig) ASTM E 537-76
£ 2,0 K (1273 Kig)
Differencidl scanning kalorimet- | # 0,5 K (600 K-ig) ASTM E 537-76
ria + 2,0 K (1273 K-ig)
() Ez a pontossdg csak az olyan egyszerdi késziilékhez érvényes, mint amelyet példdul az ASTM D
1120-70 ir le; a pontossdg novelhetd korszerd ebulliométerrel.
(*) Csak tiszta anyagokra érvényes. Mds koriilmények kozotti hasznélatdt indokolni kell.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

A nemzetkozi és nemzeti szabvanyok (ldsd a fiiggeléket) csaknem minden vizsgdlati médszert tartalmaznak.

Ebulliométer

Lasd a fiiggeléket.

Dinamikus moédszer

Lasd a g6znyomds meghatdrozdsira szolgdlé A.4-es vizsgédlati modszert.

Az észlelt forrdspontot 101,325 kPa alkalmazott nyomds mellett adjak meg.

Desztilliciés folyamat (forrdsi tartomdny)

Lasd a fiiggeléket.
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1.6.4.

Siwoloboff-médszer

A mintdt egy olvaddspontméré késziilékben, egy korilbelil 5 mm 4dtmérGjd mintacsében melegitik (1.

dbra).

Az 1. dbra a szabvanyositott olvadds- és forrdspontmérd késziilékek egyik tipusdt (JIS K 0064) mutatja be

(iivegbdl késziilt, minden méret milliméterben van megadva).

1. dbra

230

A mintacsébe egy, az alsé vége folott koriilbelill 1 cm-rel leforrasztott kapillaris csovet helyeznek be (forrasi
kapilldris). A vizsgdlt anyagot addig toltik be, hogy a kapillaris leforrasztott szakasza a folyadék felszine
alatt legyen. A forrdsi kapilldrist tartalmazé mintacsovet a héméréhoz rogzitik egy gumiszalaggal, vagy

oldalrdl egy tartéval rogzitik (ldsd a 2. dbrdt):

2. dbra
Miikodési alapelv Siwoloboff szerint

ATmONT >

: Mérdedény

Dugé
Szell6z8nyils

: H6méré

Segédh6mérd
Folyadékfiirds

: Mintacs8, maximum 5 mme-es kiilsG dtmérdji; egy

koriilbeliil 100 mm hossz, koriilbeliil 1 mm belsd
atmér6jt és koriilbelil 0,2-0,3 mm falvastagsigt
kapilldris csovet tartalmaz

: Oldalcsé

3. dbra
Mddositott alapelv

a) b) ¢)
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1.6.5.

1.6.6.

1.6.6.1.

1.6.6.2.

A folyadékfiird6t a forrdspontnak megfelelGen valasztjak ki. 573 K hémérsékletig szilikonolaj hasznélhato.
Paraffinolaj csak legfeljebb 473 K-ig hasznilhaté. A fiird6ben 1év8 folyadék melegitését elészor 3 K/perc
hémérsékletnovekedésre kell bedllitani. A folyadékfiirdst keverni kell. A vért forrdspont alatt koriilbeliil 10
K-nel csokkenteni kell a melegitést tigy, hogy a hémérsékletnovekedés iiteme 1 K/perc értéknél kisebb
legyen. A forrispont megkozelitésekor gyors iitemben buborékok kezdenek megjelenni a forralé kapilldris-

bol.

A forrdspont az a hémérséklet, amelynél, tovdbbi hitéskor, megéll a buboréklinc, és hirtelen novekedni
kezd a folyadékszint a kapilldrisban. Az ennek megfelels, a hémérén lthat6 érték az anyag forrdspontja.

A médositott alapelv esetében (3. dbra) a forrdspontot egy olvaddspont mérésére szolgdlé kapilldrisban
hatdrozzédk meg. Ezt a kapilldrist megnyujtottdk hegyes cstcsira koriilbeliil 2 cm hosszdsdgban (a), és ezzel
kis mennyiségli mintdt szivnak fel. A hegyes kapilldris cs6 nyitott végét dsszeolvasztdssal lezdrjak tigy, hogy
a végén legyen egy kis légbuborék. Az olvaddspont meghatdrozasdra szolgilé késziilék melegitésekor (b)
kitdgul a légbuborék. A forrdspont annak a hdmérsékletnek felel meg, amelynél az anyagbdl dllé6 dugé eléri
a folyadékfirds feliletének szintjét (c).

Fotocellds meghatdrozds
A mintdt egy fiitott fémblokkba helyezett kapilldris cs6ben melegitik.

A blokkban 1évé alkalmas nyildsokon keresztiil egy fénysugarat irdnyitanak az anyagon 4t egy pontosan
kalibrélt fotocelldra.

A minta hémérsékletnovekedése sordn egyenként légbuborékok jelennek meg a forrdsban 1évS anyagot
tartalmazé kapilldrisbol. A forrdspont elérésekor nagymértékben megnovekszik a buborékok szdma. Ez
véltozast hoz létre a fényerdben, amelyet egy fotocella regisztrdl, és stopjelet ad a blokkban elhelyezett
platina ellendllds-h6mérs hémérsékletét jelzs késziiléknek.

A modszer kilonosen hasznos, mivel lehet6vé teszi a szobahdmérséklet alatti meghatdrozdsokat egészen
253,15 K-ig (-20 °C) anélkiil, hogy barmilyen véltoztatist kellene végrehajtani a késziilékben. A késziiléket
egyszertien el kell helyezni egy hitéfiirdGben.

Termikus analizis

Differencidl-termoanalizis

Lasd a fiiggeléket.

Differencidl scanning kalorimetria
Lasd a fuggeléket.
ADATOK

A normél nyomdstdl valé kis eltéréseknél (max. + 5 kPa) a forrdspontokat T -re normalizdljdk az aldbbi,
Sidney Young-féle szdmértékegyenlet segitségével:

T, =T+ (f x Ap)

ahol:

Ap = (101,325 - p) [figyeljen az elGjelre]

p = mért nyomds kPa mértékegységben

f. = forrdspontvéltozds iiteme a nyomds fiiggvényében, K/kPa mértékegységben
T = mért forraspont K-ben

T, = normdl nyomdsra korrigdlt forrdspont K-ben
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Szémos anyagra a hoémérséklet-korrekcids tényezdket, az f-t, és a kozelit6 meghatdrozdsokra szolgild
egyenleteket a fent emlitett nemzetkozi és nemzeti szabvanyok tartalmazzak.

Példdul a DIN 53171-es modszer a festékekben 16v6 olddszerekhez a kovetkezd kozelitd korrekcidkat emliti
meg:

2. TABLAZAT: HOMERSEKLET-KORREKCIOS TENYEZOK, f,

Hémérséklet, T (K) Korrekci6s tényezd, f, (K/kPa)
323,15 0,26
348,15 0,28
373,15 0,31
398,15 0,33
423,15 0,35
448,15 0,37
473,15 0,39
498,15 0,41
523,15 0,44
548,15 0,45
573,15 0,47

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd informdacidkat kell tartalmaznia:
— az alkalmazott médszert,

— az anyag pontos lefrdsdt (azonositds és szennyezések), és amennyiben van ilyen, az el6zetes tisztitdsi fok
pontos ismertetését,

— a pontossag becslését.

Legaldbb két, a becsiilt pontossdgi tartomdnyban 1évé mért érték (lasd az 1. tdblézatot) kozépértékét adjak
meg olvaddspontként.

Meg kell adni a mért forraspontokat és azok kozépértékét, tovibbd kPa-ban azt (azokat) a nyomadst
(nyomdsokat), amelyeknél a méréseket végrehajtottdk. A nyomdsnak lehetSleg a normal légkori nyomdshoz

kell kozel lennie.

Meg kell adni az eredmények értelmezéséhez lényeges valamennyi informdciot és megjegyzést, kiilonosen
azokat, amelyek az anyag szennyezGdéseivel és fizikai allapotdval kapcsolatosak.

SZAKIRODALOM

(1) OECD, Périzs, 1981, a 103. vizsgélati irdnyelv, a Tandcs C(81) 30. hatdrozata, végleges.

(2) IUPAC, B. Le Neindre, B. Vodar, eds. Experimental thermodynamics, Butterworths, London, 1975, vol.
1L

(3) R. Weissberger ed.: Technique of organic chemistry, Physical methods of organic chemistry, Third
Edition, Interscience Publications, New York, 1959, volume I, Part I, Chapter VIIL

Fiiggelék

Tovébbi technikai informdciot példdul a kovetkez8 szabvanyok nydjthatnak:
Ebulliométer

ASTM D 1120-72 Standard test method for boiling point of engine anti-freezes
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1.1.

1.2

1.3.

1.4.

Desztilliciés folyamat (forrdsi tartomdny)

ISOR 918
BS 4349/68
BS 4591/71
DIN 53171
NF T 20-608

Test Method for Distillation (Distillation Yield and Distillation Range)
Method for determination of distillation of petroleum products
Method for the determination of distillation characteristics
Losungsmittel fir Anstrichstoffe, Bestimmung des Siedeverlaufes

Distillation: détermination du rendement et de lintervalle de distilla-
tion

Differencidl-termoanalizis és differencidl scanning kalorimetria

ASTM E 537-76

ASTM E 473-85
ASTM E 472-86
DIN 51005

MODSZER

Standard method for assessing the thermal stability of chemicals by
methods of differential thermal analysis

Standard definitions of terms relating to thermal analysis
Standard practice for reporting thermoanalytical data

Thermische Analyse: Begriffe

A.3. RELATIV SURUSEG

A lefrt médszerek az OECD-vizsgdlati irdnyelveken (1) alapulnak. Az alapelveket a (2) szakirodalom

ismerteti.

BEVEZETES

Az itt lefrt, a relativ stirliség meghatdrozdsira szolgdldé modszerek szilird és folyékony anyagokhoz
alkalmazhatok, a tisztasdgi fokukra vonatkozé korldtozds nélkill. Az 1. tdbldzat sorolja fel a kilonbozd

alkalmazandd modszereket.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

A szilird anyagok vagy folyadékok D20 relativ stirisége a vizsgdlt anyag 20 °C hémérsékleten meg-
hatdrozott térfogatinak tomege és a 4 °C hémérsékleten meghatdrozott ugyanolyan térfogatd viz tomege
kozotti ardny. A relativ stirtiség dimenzié nélkili szdm.

Valamely anyag p stirtisége az m tomegének és v térfogatdnak a hanyadosa.

A p strtiség SI mértékegységben kg/m’-ben van megadva.

REFERENCIAANYAGOK (1) (3)

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek els6sorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a mddszer megfelelGségét, és lehetdvé tegyék az Osszehasonlitdst
mds modszerekkel nyert eredményekkel.

A MODSZEREK ALAPELVE

Négy kiillonbozd osztlyba sorolt modszer hasznlatos.
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1.4.1.

1.4.1.1.

1.4.1.2.

1.4.1.3.

1.4.2.

1.4.3.

1.4.4.

1.5.

1.6.

Felhajtéerdn alapulé médszer

Hidrométer (folyékony anyagokhoz)

MegfelelSen pontos és gyors stirtiségmeghatirozdsok érhet6k el tszé hidrométerekkel, amelyek lehet6vé
teszik valamely folyadék stirtiségének meghatdrozdsat a meriilési mélysége alapjan, egy skala leolvasdsaval.

Hidrosztatikus mérleg (folyékony és szilird anyagokhoz)

A levegbben és egy alkalmas folyadékban (példdul vizben) mért vizsgdlati minta tomege kozotti kiilonbség
hasznélhat6 a minta stirtiségének meghatérozdséra.

Szilird anyagok esetében a mért siirtiség csak az adott, méréshez haszndlt minta stirtiségét reprezentélja.
Folyadékok stirtiségének meghatdrozasahoz megmérik egy ismert v térfogatd test tomegét levegében, majd
a folyadékban.

Meriilg test mddszer (folyékony anyagokhoz) (4)

E médszerben valamely folyadék stirtiségét a vizsgdlt folyadékba ismert térfogatd test bemeritése el6tt és
utdn a folyadék tomegébdl hatdrozzak meg.

Piknométeres médszerek

Szildrd anyagokhoz vagy folyadékokhoz kiilonbozg alakd és ismert térfogatti piknométerek haszndlhatok. A
stiriséget a megtoltott és iires piknométer tomege kozotti kiilonbségbdl és annak ismert térfogatdbol
szamitjdk ki.

LevegG-osszehasonlitdsa piknométer (szilird anyagokhoz)

A szildrd test strisége, alakjdtol fuggetlenil, szobahémérsékleten, gdz oOsszehasonlitdsi piknométerrel
mérheté meg. Ehhez az anyag térfogatdt levegében vagy inert gdzban egy dllithat6, kalibrdlt térfogati
hengerben mérik meg. A stirtiség szdmitdsdhoz a térfogatmérés befejezését kovetGen tomegmérést végeznek.

7.

Oszcillicios stirfiségmérd (5) (6) (7)

Valamely folyadék sirtisége megmérhet§ oszcillicids stirtiségmérdvel. Egy U-cs§ alakban gydrtott mechani-
kus oszcilldtort rezegtetnek az oszcillitor tomegétdl fiigg8 oszcilldtor rezonanciafrekvencidjdn, amely ennek
tomegétdl fiigg. A minta bevitele megvdltoztatjia az oszcillitor rezonanciafrekvencidjat. A késziiléket két,
ismert stiriségli folyékony anyag segitségével kell kalibrdlni. Ezeket az anyagokat lehetdleg tdgy kell
kivalasztani, hogy a strtiségiik lefedje a mérni kivant tartomdnyt.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

A relativ stiriség meghatdrozdsra haszndlt killonboz8 modszerek alkalmazhatdsdgdt a tdbldzat sorolja fel.

A MODSZEREK LE[RASA

A fiiggelék ismerteti azokat a példaként megadott szabvényokat, amelyeket a tovadbbi technikai részletek
megismeréséhez tanulmdnyozni kell.

A vizsgélatokat 20 °C hémérsékleten kell végrehajtani, és legaldbb két mérést kell elvégezni.
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ADATOK
Lasd a szabvédnyokat.

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:

— az alkalmazott médszert,

— az anyag pontos leirdsdt (azonossdg és szennyez6dések) és elGzetes tisztitdsi foka, amennyiben van ilyen.

A D2 relativ sfiriséget az 1.2. pontban meghatdrozott médon kell megadni a mért anyag fizikai

allapotaval egyiitt.

Meg kell adni az eredmények értelmezése szempontjabdl lényeges minden informdciot és megjegyzést,
killonosen azokat, amelyek az anyag szennyezddéseivel és fizikai dllapotdval kapcsolatosak.

TABLAZAT: MODSZEREK ALKALMAZHATOSAGA

Stirtiség A leginkibb
Mérési modszer ol anyag Folyadé IEh;;:’%E;S,dI_ Meglévé szabvinyok
viszkozitds
1.4.1.1. Hidrométer igen 5Pas ISO 387,
ISO 649-2,
NF T 20-050
1.4.1.2. Hidrosztatikus mérleg
a) szilard anyagok igen ISO 1183 (A)
b) folyadékok igen 5Pas | ISO 901 és 758
1.4.1.3. MeriilStest-mddszer igen 20 Pas | DIN 53217
1.4.2.  Piknométer ISO 3507
a) szildrd anyagok igen ISO 1183(B),
NF T 20-053
b) folyadékok igen 500 Pas | ISO 758
1.43. Leveg6 osszehasonlités  pikno- igen DIN 55990 Teil 3,
méter
DIN 53243
1.4.4.  Oszcilldcids stirtiségmérd igen 5Pas
SZAKIRODALOM

(1) OECD, Périzs, 1981, 102. vizsgilati irdnyelv, a Tandcs C(81) 30. hatdrozata, végleges.

(2) R. Weissberger ed., Technique of Organic Chemistry, Physical Methods of Organic Chemistry, 3" ed.,
Chapter IV, Interscience Publ., New York, 1959, vol. I, Part 1.

(3) IUPAC, Recommended reference materials for realization of physico-chemical properties, Pure and
applied chemistry, 1976, vol. 48, 508.

(4) Wagenbreth, H., Die Tauchkugel zur Bestimmung der Dichte von Fliissigkeiten, Technisches Messen tm,
1979, vol. 11, 427-430.

(5) Leopold, H., Die digitale Messung von Fliissigkeiten, Elektronik, 1970, vol. 19., 297-302.

(6) Baumgarten, D., Fillmengenkontrolle bei vorgepackten Erzeugnissen — Verfahren zur Dichtebestimmung
bei fliissigen Produkten und ihre praktische Anwendung, Die Pharmazeutische Industrie, 1975, vol. 37,
717-726.

(7) Riemann, J., Der Einsatz der digitalen Dichtemessung im Brauereilaboratorium, Brauwissenschaft, 1976,
vol. 9, 253-255.
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1.1.

1.2.

1.3.

2.1.

Fiiggelék

Tovabbi technikai informdciot példdul a kovetkez8 szabvanyok nydjtanak:

FELHAJTOERON ALAPULO MODSZER

Hidrométer

DIN 12790, ISO 387 Hydrometer; general instructions

DIN 12791 Part I: Density hydrometers; construction, adjustment and use
Part II: Density hydrometers; standardized sizes, designation
Part III: Use and test

ISO 649-2 Laboratory glassware: Density hydrometers for general purpose

NF T 20-050 Chemical products for industrial use — Determination of density of
liquids — Areometric method

DIN 12793 Laboratory glassware: range find hydrometers

Hidrosztatikus mérleg

Szildrd anyagokhoz

ISO 1183 Method A: Methods for determining the density and relative density
of plastics excluding cellular plastics

NF T 20-049 Chemical products for industrial use — Determination of the density
of solids other than powders and cellular products — Hydrostatic
balance method

ASTM-D-792 Specific gravity and density of plastics by displacement

DIN 53479 Testing of plastics and elastomers; determination of density

Folyékony anyagokhoz

ISO 901 ISO 758

DIN 51757 Testing of mineral oils and related materials; determination of density
ASTM D 941-55, ASTM D 1296-67 és ASTM D 1481-62

ASTM D 1298 Density, specific gravity or API gravity of crude petroleum and liquid
petroleum products by hydrometer method

BS 4714 Density, specific gravity or API gravity of crude petroleum and liquid
petroleum products by hydrometer method

Meritetttest-modszer

DIN 53217 Testing of paints, varnishes and similar coating materials; determina-
tion of density; immersed body method

PIKNOMETERES MODSZEREK

Folyékony anyagokhoz

ISO 3507 Pycnometers

ISO 758 Liquid chemical products; determination of density at 20 °C

DIN 12797 Gay-Lussac pycnometer (for non-volatile liquids which are not too
viscous)

DIN 12798 Lipkin pycnometer (for liquids with a kinematic viscosity of less than

100 - 10° m? s* at 15 °C)
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2.2.

DIN 12800
DIN 12801

DIN 12806

DIN 12807
DIN 12808
DIN 12809

DIN 53217
DIN 51757

ASTM D 297
ASTM D 2111
BS 4699

BS 5903

NF T 20-053
Szilard anyagokhoz
ISO 1183

NF T 20-053

DIN 19683

Sprengel pycnometer (for liquids as DIN 12798)

Reischauer pycnometer (for liquids with a kinematic viscosity of less
than 100 - 10° m? s' at 20 °C, applicable in particular also to
hydrocarbons and aqueous solutions as well as to liquids with higher
vapour pressure, approximately 1 bar at 90 °C)

Hubbard pycnometer (for viscous liquids of all types which do not
have too high a vapour pressure, in particular also for paints,
varnishes and bitumen)

Bingham pycnometer (for liquids, as in DIN 12801)
Jaulmes pycnometer (in particular for ethanol- water mixture)

Pycnometer with ground-in thermometer and capillary side tube (for
liquids which are not too viscous)

Testing of paints, varnishes and similar products; determination of
density by pycnometer

Point 7: Testing of mineral oils and related materials; determination
of density

Section 15: Rubber products — chemical analysis
Method C: Halogenated organic compounds

Method for determination of specific gravity and density of petro-
leum products (graduated bicapillary pycnometer method)

Method for determination of relative density and density of petro-
leum products by the capillary- stoppered pycnometer method

Chemical products for industrial use — Determination of density of
solids in powder and liquids — Pyknometric method

Method B: Methods for determining the density and relative density
of plastics excluding cellular plastics.

Chemical products for industrial use — Determination of density of
solids in powder and liquids — Pyknometric method

Determination of the density of soils

LEVEGO OSSZEHASONLITASU PIKNOMETER

DIN 55990

DIN 53243

Part 3: Priifung von Anstrichstoffen und dhnlichen Beschichtungsstof-
fen; Pulverlack; Bestimmung der Dichte

Anstrichstoffe; Chlorhaltige Polymere; Priifung
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1.1.

1.2

A.4. GOZNYOMAS

MODSZER

A leirt mddszerek tobbsége az OECD-vizsgilati irdnyelveken (1) alapul. Az alapelveket a (2) és (3)
szakirodalom ismerteti.

BEVEZETES

E vizsgilat végrehajtasdhoz hasznos elzetes informdciokat szerezni az anyag szerkezetérdl, olvaddspontjarol
és forraspontjarol.

Nincs olyan mérési eljards, amely a géznyomdsok teljes tartomdnyahoz alkalmazhaté. Ezért tobb médszer
ajanlott a géznyomds méréséhez < 10“-t8l 10° Pa-ig.

A szennyez8dések rendszerint befolydsoljdk a g6znyomdst, amely nagymértékben fiigg a szennyezddés
fajtdjatol.

Tisztithat6 az anyag, ahol illékony szennyezddések vannak jelen a mintdban, amelyek hatdssal lehetnek az
eredményre. Szitkség lehet a technikai tisztasdgti anyag g6znyomdsdnak megaddsara.

Az itt leirt néhdny moédszer fém alkatrészekkel elldtott késziiléket haszndl; ezt figyelembe kell venni a mard
anyagok vizsgalatakor.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Valamely anyag g8znyomdsa a szildrd vagy folyékony anyag feletti telitettségi nyomds. Termodinamikai
egyenstlyban valamely tiszta anyag g6znyomdsa kizdrdlag a hémérséklet fuggvénye.

A nyomds alkalmazandé SI mértékegysége a pascal (Pa).

A kordbban haszndlt mértékegységek, atszamitdsi tényezdjiikkel egyiitt, a kovetkezdk:

1,333 x 10% Pa
1,013 x 10° Pa
10° Pa

1 Torr (= 1 Hgmm)

1}

1 atmoszféra

1 bar

A hémérséklet SI mértékegysége a kelvin (K).
Az R dltaldnos moldris gdzdlland6 értéke 8,314 ] mol! K.

A g6znyomds hémérséklet-fiiggését a Clausius-Clapeyron egyenlet irja le:

logp=- AR onstans
2,3 RT
ahol:
p = az anyag géznyomadsa Pascal-ban
A H, = a pdrolgdsi hje ] mol'-ben
R = dltaldnos moldris gdzallandé J mol! K'-ben

—
1}

termodinamikai hémérséklet K-ben
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1.3.

1.4.

1.4.1.

1.4.2.

1.4.3.

1.4.4.

REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek elsGsorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a modszer megfelelGségét, és lehetévé tegyék az Gsszehasonlitdst
mds modszerekkel nyert eredményekkel.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A g6znyomds meghatdrozdsdra hét, killonboz$ g6znyoméstartomanyokban alkalmazhaté moédszert javasolt.
Minden médszernél a g8znyomast kiilonbozé hémérsékleteken hatdrozzak meg. Korlatozott hémérséklet-
tartomdnyban valamely tiszta anyag géznyomdsdnak logaritmusa a hémérséklet inverzének linedris fiiggvé-
nye.

Dinamikus moédszer

A dinamikus modszer alkalmazdsakor mérik az adott nyomdshoz tartozé forrdspontot.

Ajanlott tartomdny:

10°>-t6l 10° Pa-ig

E mddszer a normdl forrdspont meghatdrozdsara is ajanlott, és e célra egészen 600 K-ig hasznalhaté.

Statikus médszer

A statikus eljdrdsban, termodinamikai egyenstlyndl meghatdroznak egy zdrt rendszerben létrejott géznyo-
mdst adott hémérsékleten. A mddszer egykomponensti és tobbkomponensii szilird anyagokhoz és

folyadékokhoz alkalmas.

Ajénlott tartomdny:

10-t6l 10° Pa-ig.

Ez a mddszer 1-10 Pa tartomdnyban is haszndlhato, feltéve hogy gondosan jirnak el.

Izoteniszkép

Ez a szabvdny is statikus mddszer, de rendszerint nem alkalmas tobbkomponensii rendszerekhez. Tovabbi
informaciot az ASTM médszer D-2879-86 leirdsa tartalmaz.

Ajénlott tartomdny:

100-tol 10° Pa-ig.

Effiiziés modszer: G6znyomds mérésére szolgilé mérleg

Vakuum alatt, egy celldbdl annak ismert méretdi nyildsan keresztiil, egységnyi id6 alatt tévoz6 anyag meny-
nyisége tigy hatdrozhaté meg, hogy elhanyagolhaté az anyag visszatérése a celldba (példdul egy érzékeny
mérlegen a g6zlokéssel 1étrehozott impulzus mérésével, vagy a tomegveszteség mérésével).

Ajéanlott tartomdny:

107-t6l 1 Pa-ig.
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1.4.5.

1.4.6.

1.4.7.

1.5.

Effaziés modszer: Tomegveszteséggel vagy az elpdrolgott anyag levilasztisdval

A modszer egy Knudsen celldbdl (4), ultravakuum alatt, egy mikronyildson keresztiil, g6z forméjban,
egységnyi id§ alatt kidraml6 vizsgdlt anyag tomegének becslésén alapul. A kidramlé g6z tomege a cella
tomegveszteségének meghatdrozdsaval, vagy a g6znek alacsony hémérsékleten végrehajtott kondenzaldsdval
és kromatografids analizis segitségével az elpdrolgott anyag mennyiségének meghatdrozdsival kaphat6 meg.
A g6znyomds a Hertz-Knudsen-féle osszefiiggés alkalmazdsaval szamithatd ki.

Ajanlott tartomany:

107-t6l 1 Pa-ig.

Gdzszaturdciés médszer

Inert vivGgdzaramot vezetnek az anyagon, hogy az telitetté véljon a g6zével. Valamely ismert mennyiségd
vivégdz altal széllitott anyagmennyiség egy alkalmas kondenzedényben val6 Osszegytjtéssel, vagy ,in-train”
analitikai mddszerrel mérhet. Ezutdin a modszer segitségével szdmitjdk ki a g6znyomdst az adott
hémérsékleten.

Ajénlott tartomdny:

10*-t8l 1 Pa-ig.

Ez a mddszer 1-t6l 10 Pa-ig terjedd tartomdnyban is haszndlhatd, feltéve hogy gondosan jirnak el.

Forgo rotor

A forgd rotoros mérGeszkozben a tényleges mérGelem egy mdgneses térben felfiiggesztett és nagyon
gyorsan forgd kis acélgoly6. A gaznyomds az acélgolyé nyomadstdl fuggd lassuldsabdl hatdrozhaté meg.

Ajanlott tartomdny:

1061 0,5 Pa-ig.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

A géznyomdst meghatdrozé kilonbozé médszerek az alkalmazds, ismételhetGség, reprodukélhatésdg,

mérési tartomdny, meglévs szabvény tekintetében keriilnek oOsszehasonlitdsra. Ezt az Osszehasonlitdst a
kovetkezd tdbldzat mutatja be.

MINOSEGI KOVETELMENYEK

Anyagok Becsiilt is- Becsiilt re- . .
Mérési modszer mételhet6- | produkdlha- A)igizgnmr_ SI\Z/[:E‘I/ZY]O
Szilard Folyékony ség () t6sdg () Y Y
1.4.1. Dinamikus méd- | alacsony ol- igen 25 %-ig 25 %-ig |10 Pa-tdl -
szer vaddspontd 2x10°* Pa-ig
161 5 %-ig | 1-t61 5 %-ig |2x10° Pa-tél -
10° Pa-ig
1.4.2. Statikus médszer igen igen 5-t61 10 %- |5-t8l 10%-ig|10 Pa-tél  |NFT 20-048
ig 10° Pa-ig () |(5)
1.4.3. Izoteniszk6p igen igen 5-t61 10 %- | 5-t8l 10 %- |10 Pa-tdl | ASTM-D
ig ig 10° Pa-ig 2879-86
1.4.4. Effaziés modszer, igen igen 5-t61 20%-ig| 50 %-ig |10 Pa-tol 1|NFT 20-047
g6znyomds mérésére szol- Pa-ig (6)
gdlé mérleg
1.4.5. Effaziés modszer, igen igen 10-t8l 30 %- - 102 Pa-tdl 1 -
salyvesztés ig Pa-ig
1.4.6. Gézszaturacio igen igen 10-t8l 30%-| 50 %-ig |10 Pa-tdl 1 -
modszere ig Pa-ig (%)
1.4.7. Forgd rotoros igen igen 10-t61 20%- - 10 Pa-t6l -
modszer ig 0,5 Pa-ig

(') A tisztasig mértékétdl fiigg.
(*) Ezek a modszerek 1 és 10 Pa kozotti tartomdnyban is hasznalhatok, feltéve hogy gondosan jarnak el.
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1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

Dinamikus mérés

Késziilék

A mérékésziilék jellemzéen egy csatlakoztatott, iivegbSl vagy fémbdl készilt hdtdvel elldtott forrald
edénybdl (1. dbra), a hdmérséklet mérésére szolgdlé eszkozbdl és a nyomds szabdlyozdsira és mérésére
hasznélt berendezésbdl dll. A rajzon lithaté jellegzetes mérdkésziilék hédllod tivegbdl késziilt, és 6t részbdl
tevédik ossze:

A részben kettdsfalti, nagy cs6 egy csiszolt kopenycsatlakozobdl, hiitébdl, hiité edénybdl és egy bemeneti
nyilasbal 4ll.

Egy Cottrell-féle ,szivattytval” felszerelt tiveghengert szereltek be a cs6 forralé szakaszaba, amelynek zizott
tiveggel 1étrehozott érdes feliilete a forraldsi folyamat sordn a 16késszerti g6zképzsdés elkeriilésére szolgél.

A hémérsékletet egy alkalmas bevezetS csGesatlakozon (példaul csiszolt belsé feliiletii csatlakozén) keresz-
tiil, a késziilékbe a mérés helyéig bemeritett alkalmas hémérséklet-érzékelével (példaul ellendllds-hSmérd,
kopeny-termoelem) (5. szdma tétel az 1. dbrdn) mérik.

A nyomdsszabdlyozohoz és a mérGeszkozhoz létre kell hozni a szitkséges csatlakozdsokat.

A gomblombikot, amely térfogat-kiegyenlit6ként szolgal, egy kapilliris cs6 segitségével csatlakoztatjdk a
mérdkésziilékhez.

A forral6 edényt az alulrdl az iivegkésziilékbe behelyezett fiitGelem (példaul fGitérad) melegiti. A sziikséges
fitGaram bedllitdsa és szabdlyozdsa termoelem segitségével torténik.

A sziikséges, 10? Pa és koriilbeliil 10° Pa kozotti vakuumot vakuumszivattytval hozzdk létre.

Egy alkalmas szelepet haszndlnak nyomdsszabdlyozashoz a levegd vagy a nitrogén mérésére (mérési
tartomany koriilbeliil 10>-10° Pa) és 1égcserére.

A nyomdst manométer méri.

Meérési eljdrds

A g8znyomdst kozelitSleg 10° és 10° Pa kozott meghatdrozott nyomdsérték mellett, a minta forrdspontjd-
nak meghatdrozdsaval mérik. Allandé nyomds alatti, dllanddsult hémérséklet azt jelzi, hogy elérték a
forrdspontot. Habz6 anyagok nem mérhetSk ennek a médszernek a segitségével.

Az anyagot a tiszta, szdraz mintaedénybe helyezik. Problémak meriilhetnek fel a nem por éllagt szildrd
anyagok esetében, de ezek esctenként megoldhatok a hiit6kopeny fitésével. Az edény megtdltése utin a
késziiléket a peremnél lezarjék, és gdzmentesitik az anyagot. Ezutdn bedllitjdk a legalacsonyabb kivant
nyomdst, és bekapcsoljak a fitést. Ezzel egyidejlleg regisztrdlé késziilékhez csatlakoztatjdk a hémérséklet-
érzékeldt.

Egyensulyi dllapot akkor jon létre, amikor a regisztrdl6 késziilék édllandé nyomdson dlland6 forrdspontot
mutat. Kiilonos gonddal kell eljarni a forralds sordn a lokésszerdi g6zképzGdés elkeriilése érdekében.
Ezenkiviill teljes kondenzdciénak kell létrejonnie a hiit6ben. Alacsony olvaddsponti szilard anyagok
g6znyomdsdnak meghatdrozdsakor gondosan kell eljarni, tigyelve a kondenzdtor elduguldsinak elkeriilésére.

Az egyenstlyi pont regisztraldsa utdn magasabb nyomdst dllitanak be. Ez a folyamat az elmondottak szerint
folytatodik 10° Pa eléréséig (0sszesen kortilbeliil 5-10 mérési pont). EllenSrzésképpen meg kell ismételni az
egyenstlyi pontokat csokkend nyomdsok mellett.
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1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

Statikus mérés

Késziilék

A késziilék a minta hémérsékletének szabélyozdsdra és a hémérséklet mérésére egy mintatdrold tartalybol,
valamint egy fiit6- és hiit6rendszerbdl dll. A késziilék a nyomds bedllitdsdra és mérésére szolgalé eszkozt is
tartalmaz. A miikodési alapelveket a 2a. és 2b. dbra mutatja be.

A mintakamrdt (2a. dbra) egyik oldalon vékuumszivattyd hatdrolja. A masik oldalhoz manométer-folyadékot
tartalmazé U-csovet csatlakoztattak. Az U-csé egyik vége a vakuumszivattytihoz, a nitrogénpalackhoz vagy
szell6ztetS szelephez és egy manométerhez dgazik el.

Az U-cs6 helyett nyomdsjelzével elldtott nyomdsmérd is haszndlhat6 (2b. dbra).

A minta hémérsékletének szabdlyozdsa érdekében a mintatartdlyt a vékuumcsGvel és U-csGvel vagy
nyomdsmérével egyiitt dllandé hémérsékleten, * 0,2 K, tartott fiirdGbe helyezik. A hémérsékletméréseket
a mintdt tartalmazé tartaly kiils6 faldin vagy magdban a tartdlyban hajtjdk végre.

A késziilék kiiiritésére egy felszallo hiitott csapdaval elldtott vikuumszivattytt haszndlnak.

A 2a. modszer esetében kozvetve, nullajelzé segitségével mérik az anyag géznyomdsit. E modszer
figyelembe veszi azt a tényt, hogy a hémérsékletvéltozds kovetkeztében viltozik a folyadék stirtisége az U-
cs6ben.

Az aldbbi folyadékok alkalmasak az U-cs6hoz nullajelzésként valé haszndlatra, a vizsgdlt anyag nyoméstar-
tomdnyétdl és kémiai viselkedésétd| fiiggSen: szilikon folyadékok, ftaldtok. A vizsgdlt anyagnak nem szabad
észrevehetGen feloldédnia az U-csében 1évé folyadékban vagy ezzel reakcidba lépnie.

A manométerhez higany haszndlhaté a normdl légnyomdstdl 10? Pa-ig terjed§ mérési tartomanyban, mig
szilikonfolyadék és ftaldt a 10? Pa-t0l 10 Pa-ig terjed$ tartomdnyban. Féithet§ membran manométerek 10
Pa alatt is haszndlhatok. Léteznek mds nyomdsmérSk is, amelyek 102 Pa alatt hasznalhatok.

Meérési eljdrds

Mérés el6tt a 2. dbran lathaté késziilék valamennyi komponensét alaposan meg kell tisztitani, és meg kell
szdritani.

A 2a. mddszer esetében meg kell tolteni az U-csovet a vélasztott folyadékkal, amelyet magas hémérsékleten
gdzmentesiteni kell az értékek leolvasdsa eldtt.

A vizsgdlt anyagot a késziilékbe helyezik, amit ezutdn lezdrnak, és megfelel6 mértékben csokkentik a
hémérsékletet a gdztalanitishoz. A hémérsékletnek elegendden alacsonynak kell lennie a levegd eltdvolitd-
sahoz, de — tobbkomponenst rendszer esetében — nem szabad megvéltoztatnia az anyag Osszetételét.
Szitkség esetén keveréssel hozhaté létre gyorsabban az egyensily.

Y

elkertilésére), vagy etanol és szdrazjég keverékével. Alacsony hémérsékleten végzett méréshez ultra-kriomat-
hoz csatlakoztatott, szabdlyozott hémérsékletd fiird6t kell haszndlni.

Mikdzben nyitva van a mintatartaly folotti szelep, szivassal eltdvolitjdk a levegSt. Ezutdn lezdrjak a szelepet,
és lecsokkentik a minta hémérsékletét a kivant legalacsonyabb szintre. Ha sziikséges, tobbszor meg kell
ismételni a géztalanitdst.

A minta melegitésekor novekszik a géznyomds. Ez megvéltoztatja a folyadék egyenstlydt az U-csGben.
Ennek kiegyenlitésére nitrogént vagy levegdt engednek a késziilékbe egy szelepen keresztiil mindaddig, amig
a nyomdsjelz8 folyadék nullit nem mutat. Az ehhez sziikséges nyomds szobahSmérsékleten precizids
manométerrd] olvashaté le. E nyomds az anyag géznyomdsinak felel meg ezen a mérési h6mérsékleten.

A 2b. médszer ehhez hasonld, de a g6znyomdst kozvetleniil olvassdk le.
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1.6.3.

1.6.4.

1.6.4.1.

A gbznyomds hémérséklettSl valé fuggését megfelelden kis intervallumonként (koriilbeliil 5-10 mérési
pont) hatdrozzdk meg egészen a kivint maximumig. Ellendrzésképpen meg kell ismételni az alacsony
hémérsékleten kapott értékek mérését.

Amennyiben az ismételt mérésekbdl kapott értékek nem esnek egybe a hdmérséklet novelése sordn kapott
értékkel, ennek a kovetkezSk valamelyike lehet az oka:

1. A minta még mindig tartalmaz levegSt (példaul nagy viszkozitdsi anyagok) vagy alacsony forrdspontii
anyagokat, amely(ek) a melegités sordn szabadul(nak) fel, és tovabbi talhdtést kovetGen szivédssal
eltavolithatd (k).

2. Nem elegendGen alacsony a hiitési hdmérséklet. Ilyen esetben folyékony nitrogént haszndlnak hiit6ko-
zegként.

Amennyiben az 1. vagy a 2. esetr6l van sz6, meg kell ismételni a méréseket.

3. Az anyag kémiai reakcion megy keresztil a vizsgdlt hémérséklet-tartomadnyban (példdul bomlds,
polimerizacid).

Izoteniszkép

A modszer teljes lefrdsa a 7. szakirodalomban taldlhat6. A mérékésziilék miikodési elve a 3. dbrdn ldthatd.
Az 1.6.2. pontban leirt statikus mddszerhez hasonléan az izoteniszkdp is megfelel§ szilird anyagok vagy
folyadékok vizsgélatéhoz.

Folyadékok esetében maga az anyag szolgdl kozegként a segédmanométerben. Az izoteniszképba annyi
folyadékot visznek be, amennyi elegend§ a gomb és a manométer szakasz rovid dganak megtoltéséhez. Az
izoteniszképot vikuum-rendszerhez csatlakoztatjdk és evakudljdk, majd megtoltik nitrogénnel. A rendszer
evakudldsdt és tisztitdsat kétszer ismétlik a maradék oxigén eltdvolitdsira. A megtoltott izoteniszkopot
vizszintes helyzetbe dllitjdk dgy, hogy a minta vékony rétegben terjedjen szét a mintagombben és a
manométerszakaszban (U-rész). A rendszer nyomdsat 133 Pa-ra csokkentik, és Ovatosan, lassan melegitik
a mintdt, amig éppen forrni kezd (oldott, kotott gazok eltdvolitdsa). Az izoteniszkdpot ezutdn tgy helyezik
el, hogy a minta visszatérjen a manométer rovid dgdba és a gombbe, tgy, hogy mind a kettd teljesen meg
legyen toltve folyadékkal. A nyomdst ugyandgy tartjdk fenn, mint a gdztalanitdskor; a mintagdbmb meg-
nyujtott csticsat kis ldnggal melegitik, amig a mintdbdl felszabadult g6z elegendSen ki nem tdgul a minta
egy részének kiszoritdsira a gomb és a manométer kar felsd részébdl az izoteniszkép manométerszaka-
szdba, g6zzel telt, nitrogénmentes teret létrehozva.

Az izoteniszképot ezutdn dllandé hémérséklett furd6be helyezik, és tgy éllitjdk be a nitrogén nyomdsat,
hogy az egyenlS legyen a minta nyomdsdval. A nyomds-egyenstlyt az izoteniszkp manométerszakasza
jelzi. Egyensulyi dllapotban a nitrogén géznyomdsa egyenl az anyag géznyomdsdval.

Szilird anyagok esetében, a nyomds- és hémérséklettartomdnytdl fiiggéen, az 1.6.2.1. pontban felsorolt
manométer-folyadékokat hasznljdk. A gdztalanitott manométer-folyadékot az izoteniszkop hosszd dgédban
1év6 kiszélesedS részbe ontik. Ezutdn a gombbe helyezik a vizsgdlni kivant szilird anyagot, és magas
hémérsékleten gdztalanitjdk. Gdztalanitds utin megdontik az izoteniszképot Ggy, hogy a manométer-
folyadék az U-cs6be folyhasson. A hémérséklet fuggvényében a géznyomds mérését az 1.6.2. pontnak
megfelelGen végzik el.

Effaziés médszer: G6znyomasmér§ mérleg

Késziilék

Az (1) szakirodalomban megtaldlhaté a késziilék killonbozd tipusainak lefrdsa. Az itt leirt késziilék az
dltalinos muikodési elvet mutatja be (4. dbra). A 4. dbra a késziilék f6 részeit mutatja, amelyek a
kovetkezSk: rozsdamentes acélbol vagy tivegbdl készilt vakuumtartdly, a vakuum létrehozdsara és mérésére
szolgdlé berendezés, és a g6znyomds mérlegen torténd mérésére szolgdlé beépitett komponensek. A
késziilék a kovetkez$ beépitett komponenseket tartalmazza:

— pérologtaté kemence peremmel és forgd bevezetGesatlakozassal. Az elparologtatd kemence példdul rézbél
vagy j6 hdvezetS-képességli, kémiailag ellendllé 6tvozetbd] késziilt hengeres tartily. Rézfali iivegedény is
haszndlhat6. A kemence dtmérGje koriilbeliil 3-5 cm, magassiga 2-5 cm. A g6zdram szdmdra 1-3
kiilonboz6 méretd nyildst készitettek. A kemencét vagy egy alul elhelyezett fiitSlap, vagy a kiviilre szerelt
ftitdspiral segitségével fiitik. Annak megakaddlyozdsira, hogy a hG az alaplemezhez disszipdlddjon, a
ftitskésziiléket alacsony hévezets-képességti fémmel (nikkel-eziist vagy krom-nikkel acéllal) csatlakoztatjak
az alaplaphoz, ilyen példdul egy, a forgd bevezetSesatlakozdshoz csatlakoztatott nikkel-eziist cs6 tobb-
nyilisi kemence esetében. Az elrendezésnek megvan az elénye, hogy lchetévé teszi egy rézrad
bevezetését. E megoldds lehetvé teszi a kiviilrdl, hit6firdd segitségével torténd hiitést,
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1.6.4.2.

— amennyiben a réz kemencefedélnek hdrom kiillonboz8 dtmérdjl nyildsa van, és az dtmérék egyméssal
90°-ot zdrnak be, a teljes mérési tartomdnyon belil kiilonb6z6 g8znyomds-tartomdnyok mérhetSk
(kortilbeliil 0,30 és 4,50 mm dtmérd kozotti nyildsok). A nagy nyildsokat alacsony géznyomdshoz
haszndljék, és forditva. A kemence forgatdsdval bedllithaté a kivdnt nyilds vagy egy kozbensd dllds a
g6zdramban (kemencenyilds — védéburok — mérlegserpenyd), és a molekuldk dramldsa szabaddd valik
vagy eltéritésre keriil a kemence nyildson keresztiil a mérlegserpeny6hoz. Az anyag hémérsékletének
mérésére termoelemet vagy ellendllash6mérét helyeznek el egy erre alkalmas helyen,

— a véddburok folott helyezkedik el egy preciziés mikromérleghez tartozé mérlegserpenyd (lasd lejjebb). A
mérlegserpenyd koriilbeliil 30 mm dtmérdjd. Ehhez aranybevonatd aluminium az alkalmas anyag,

— a mérlegserpenydt henger alakd sdrgaréz vagy vorosréz hiitStartdly veszi korill. A hiitStartdly a mérleg
tipusdtol fuggden nyildsokat tartalmaz a mérlegrad szdmdra és egy védSburkolat-nyildst a molekuldk
szipaciot példaul egy, a hiitStartilyhoz csatlakoztatott rézrid biztositja. A rudat az alaplemezen vezetik
keresztiil, és példaul egy krom-nikkel acélcsdvel hészigetelik. A rudat egy, az alaplemez alatt elhelyezett,
folyékony nitrogént tartalmazé Dewar-edénybe meritik, vagy folyékony nitrogént keringtetnek a ridon 4t.
A hit6tartalyt igy koriilbelil —120 °C hémérsékleten tartjidk. A mérlegserpeny6t kizardlag sugdrzdssal
hiitik, és ez megfelel§ a vizsgdlat alatt dll6 nyomdstartomdnyhoz (a mérés kezdete el6tt koriilbelill egy
oréaval hteni kell),

— a mérleg a hitétartdly folott helyezkedik el. Alkalmas mérleg példdul egy nagy érzékenységti, kétkard
elektronikus mikromérleg (8), vagy nagy érzékenységli forgétekercses mszer (ldsd az OECD 104.
vizsgdlati irdnyelvét 1981.5.12),

— az alaplemez elektromos csatlakozdsokat is tartalmaz termoelemek (vagy ellendllds-h6mérdk) és fiitGte-
kercsek csatlakoztatdsara,

- a tartdlyban vdkuumot hoznak létre egy részleges vakuumot biztositd szivatty vagy nagyteljesitményd
vékuumszivattyti segitségével (szitkséges vakuum koriilbeliil 1-2 x 107 Pa, amelyet koriilbeliill 2 6rds
szivattyizds utdn érnek el). A nyomédst alkalmas ionizdciés manométerrel szabalyozzak.

Mérési eljdrds

A tartdlyt megtoltik a vizsgalt anyaggal, és lezdrjék a fedelet. A védSburkolatot és a hitStartdlyt keresztiil-
cstsztatjdk a kemencén. A késziiléket lezdrjdk, és bekapcsoljdk a vakuumszivattytikat. A mérések kezdete
el6tti névleges nyomdsnak koriilbelill 10 Pa-nak kell lennie. A hiitStartaly hdtése 10 Pa-ndl kezdddik.

Amikor mdr elérték a sziikséges vakuumot, elkezdik a kalibriciés miveletsorozatot a sziikséges leg-
alacsonyabb hdmérsékletnél. Bedllitjdk a megfelel§ nyildst a fedélen, a g6zdram keresztiilhalad a védéburko-
laton, kozvetleniil a nyilds folott, és a lehiitott mérlegserpenyShoz titkozik. A mérlegserpenyének elegendd-
en nagynak kell lennie annak biztositdsira, hogy a védSburkolaton keresztillvezetett teljes gézdram
hozzéiitkozhessen. A gézdram mozgdsmennyisége erSként hat a mérlegserpenyGre, és a molekuldk
kondenzdlddnak annak hideg feliiletén.

A mozgismennyiség és az egyideji kondenzacio jelet hoz 1étre a regisztrdld késziiléken. A jelek értékelése
kétféle informdciot biztosit:

1. Az itt leirt készilékben a g8znyomdst kozvetleniil a mérlegserpenyére haté mozgdsmennyiségbdl
hatdrozzédk meg [ehhez nem kell ismerni a molekulastlyt (2)]. A geometriai tényezdket, ilyenek példaul
a kemencenyilds és a molekula dramldsi szoge, figyelembe kell venni a mért értékek értékelésénél.

2. Ezzel egyidejlileg mérhet6 a kondenzdtum tomege, és ebbdl kiszdmithaté a pdrolgdsi sebesség. A
g6znyomds a pdrolgdsi sebességbdl és a molekulatomegbdl is kiszdmithaté a Hertz-féle egyenlet (2)

segitségével.
P=G /2 mRT x 10°
M
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1.6.5.

1.6.5.1.

1.6.5.2.

ahol:

G = pérolgisi sebesség (kg s m?)

M = molekulatomeg (g mol?)

T = hémérséklet (K)

R = dltaldnos moldris gdzdlland6 (] mol* K')
p = gbéznyomds (Pa)

A szitkséges vakuum elérése utdn elkezdddik a méréssorozat a legalacsonyabb kivant mérési hémérsékleten.

Tovdbbi mérések végrehajtdséhoz a homérsékletet kis intervallumokban novelik a maximdlis kivant
hémérséklet eléréséig. A mintdt ezutdn Gjra lehdtik, és regisztrdlhatd egy madsodik g6znyomdsgorbe.
Amennyiben a mdsodik mérési sorozat nincs Osszhangban az els§ sorozat eredményeivel, lehetséges, hogy
az anyag lebomlott a mért hémérséklet-tartomédnyban.

Effaziés modszer — tomegveszteséggel

Késziilék

Az efftzios késziilék a kovetkezd alapalkatrészekbdl all:
— szabdlyozhaté hémérsékletd, légiires tartdly, amelyben az effizids celldkat elhelyezik,
— nagyvakuumszivattyd (példdul diffaziés szivattyd vagy turbomolekuldris szivattyt)) vakuum-manométerrel,

— kondenzedény folyékony nitrogénnel vagy szdrazjéggel.

Az 5. dbran példaként egy elektromosan fiitott, négy, rozsdamentes acél effiziés kamrdval ellatott,
aluminium vékuumtartdly lathaté. A koriilbeliil 0,3 mm vastagsigd rozsdamentes acél félidnak 0,2-1,0
mm atmérdjii effizids nyildsa van, és menetes fedéllel csatlakozik az effiizids celldhoz.

Meérési eljdrds

Minden egyes effizios celldba betoltik a referencia- és vizsgalati anyagokat, a menetes fedéllel rogzitik az
atfoly nyildssal elldtott fémfolidt, majd megmérik minden egyes cella tomegét 0,1 mg-n beliili pontossdg-
gal. A kamrat elhelyezik a szabdlyozott hdmérsékletti késziilékbe, amelyet ezutdn evakudlnak a vart nyomds
egytizedénél kisebb nyomdsig. 5-t6l 30 ordig terjedd meghatdrozott id6kozonként levegdt engednek be a
késziilékbe, és a tomege Gjboli megmérésével meghatdrozzdk az effizids kamra tomegveszteségét.

Meghatdrozott id6kozonként Gjra megmérik a kamra tomegét, annak érdekében, hogy az eredményeket ne
befolydsoljak az illékony szennyezédések, legaldbb két ilyen idSintervallumban ellendrizve, hogy dllandé-¢ a
parolgési sebesség.

Az efftiziés celldban a p géznyomdst a kovetkezd Osszefiiggés adja meg:

_ m 2nRT
P = Xt M

ahol:

p = gbznyomds (Pa)

m = a celldt t id§ alatt elhagyé anyag tomege (kg)
t = id6 (5)

A = a furat teriilete (m?)

K = korrekcids tényezd

R = dltaldnos gdzdlland6 (] mol! K7

T = hoémérséklet (K)

M = molekulatomeg (kg mol?)
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1.6.6.

1.6.6.1.

A K korrekcids tényez$ a hengeres dtfoly6 nyildshosszasagatol és a sugar ardnyatdl fiigg:

ardny: 0,1 0,2 0,6 1,0 2,0
K 0,952 0,909 0,771 0,672 0,514

A fenti egyenlet dtirhato:

ahol E = é\/ 2 n R az effizids celladllandé.

Ez az E effizids celladllandé referenciaanyagokkal (2,9) hatdrozhaté meg a kovetkez$ egyenlet segitségével:

ahol
p() = a referenciaanyag g6znyomadsa (Pa)
M(r) = a referenciaanyag molekulatomege (kg.mol?)

Gdazszaturdciés médszer

Késziilék

A vizsgdlat végrehajtdsdhoz haszndlt jellegzetes késziilék a 6a. dbrdn bemutatott és az aldbbiakban leirt
komponensbdl all (1).

Inert gdz:

A vivégaznak nem szabad kémiai reakcioba lépnie a vizsgalt anyaggal. Erre a célra rendszerint megfelel§ a
nitrogén, de esetenként mds gdzokra lehet szitkség (10). A haszndlt gdznak szdraznak kell lennie (ldsd a 6a.
dbrdn a 4. tételt: a relativpdratartalom-érzékel6t).

Aramldsszabdlyozds:

Alkalmas gdzszabdlyozo rendszer sziikséges egy telitG oszlopon keresztiil az dllandé és kivélasztott dramlds
biztositdsdra.

Kondenzedények gz lecsapéddsdhoz:

Ezek az adott minta jellemz§itdl és a kivalasztott analitikai mddszertdl fuggnek. A pérat kvantitativ médon
és olyan formaban kell levélasztani, amely lehet6vé teszi az ezt kovet§ elemzést. Néhdny vizsgalati anyag
esetében folyadékokat, példdul hexdnt vagy etilénglikolt tartalmazé kondenzedények megfelelGek. Masok
esetében szilird abszorbensek lehetnek alkalmasak.

A gOzelvilasztds és az ezt kovetS elemzés alternativdjaként ,in-train” analitikai modszerek, példdul a
kromatogrifia haszndlhaté ismert mennyiségli vivGgdz éltal szdllitott anyag mennyiségének kvantitativ
meghatdrozdsdra. Ezenkiviill mérhet§ a minta tomegvesztesége is.

2.

Hécseréld:
A kiilonboz6 hémérsékleteken végrehajtott mérésekhez szitkség lehet hécserél beépitésére a berendezésbe.
Szaturdtoroszlop:

A vizsgdlati anyag oldatdt valamilyen alkalmas inert hordozéanyaghoz adagoljdk. Az dtitatott hordozda-
nyagot a szaturdtoroszlopba helyezik, amely méreteinek és atfolydsi sebességének olyannak kell lennie, hogy
biztositva legyen a vivGgdz teljes szaturdcidja. A szaturdtoroszlopnak szabdlyozott hémérséklettinek kell
lennie. Szobahémérséklet feletti mérésekhez a szaturdtoroszlop és a kondenzedények kozotti teriiletet fliteni
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1.6.6.2.

1.6.6.3.

A difftzioval 1étrejovd tomegtranszport csokkentésére kapillaris helyezhet§ el a szaturdtoroszlop utdn (6b.
dbra).

Meérési eljdrds
A szaturdtoroszlop elékészitése:

A vizsgdlt anyagnak erésen illékony oldészerben 1évS oldatdt megfelel6 hordozéanyag-mennyiséghez adjik
hozza. Elegend6 vizsgalt anyagot kell hozzdadni, hogy a vizsgdlat sordn fennmaradjon a szaturdcié. Az
oldészert levegSben vagy forgd parologtatoban teljes mértékben elpdrologtatjdk, és az alaposan megkevert
anyagot hozzdadjék a szaturdtoroszlophoz. A minta hémérsékletének szabdlyozdsa utdn szdraz nitrogént
vezetnek dt a késziiléken.

Meérés:

A kondenzedényeket vagy az ,in-train” érzékelSt az oszlop kifolyd vezetékéhez csatlakoztatjak, és feljegyzik
ennek id6pontjat. A kisérlet kezdetén és a kisérlet sordn az dramldsi sebességet gdzbuborékos dramldsmérd
segitségével (vagy folyamatosan egy tomegdramlds-mérdvel) rendszeres id6kozonként ellendrzik.

A szaturdtoroszlop kiléps nyildsinal mérni kell a nyomdst. Ez megtehetd vagy:

a) a nyomdsmér$ beépitésével a szaturdtoroszlop és a kondenzedények kozé (ez elégtelen is lehet, mivel
megnoveli a holtteret és az adszorpcios feliiletet); vagy

b) egy kilon kisérletben az adott, alkalmazott levalasztérendszeren keresztiil a nyomadsesések meghatéro-
zdsaval az étfolydsi sebesség fiiggvényében, (ez elégtelen is lehet folyadéklevélasztokhoz).

A kiilonboz6 analitikai modszerekhez sziikséges vizsgélt anyagmennyiség osszegytjtéséhez sziikséges id6t
elézetes mérésekkel vagy becslésekkel hatdrozzak meg. Az anyagnak tovabbi elemzéshez torténd Osz-
szegyljtése alternativdjaként folyamatos (,in-train”) kvantitativ analitikai moddszer haszndlhaté (példdul
kromatogrifia). Valamely adott hémérséklet melletti g6znyomds kiszdmitdsa el6tt el6zetes méréseket kell
végrehajtani annak a maximdlis dramldsi sebességnek a meghatdrozdsdra, amely teljesen teliteni fogja a
vivégdzt a vizsgdlt anyag gbzével. Ez biztositva van, ha elegendGen lassan vezetik keresztil a vivGgazt a
szaturdtoron ugy, hogy egy kisebb dramldsi sebesség ne adjon nagyobb szdmitott géznyomast.

Az adott esetben alkalmazandd analitikai médszert (ilyen példdul a gazkromatografia vagy a gravimetria) a
vizsgalt anyag természete hatdrozza meg.

Az ismert térfogati vivégdz dltal széllitott anyagmennyiség meghatdrozott.

A gbznyomds kiszdmitdsa

A g8znyomdst a WV g6zstirtiségbdl szamitjak ki a kovetkezd egyenlettel:

ahol:

p = gbznyomds (Pa)

W = az elpdrolgott vizsgdlt anyag tomege (g)
V = szaturdlt giz térfogata (m’)

R = dltaldnos moldris gizdllandé (J mol® K*)

T = hémérséklet (K)

M

vizsgdlt anyag molekulatomege (g mol")

A mért térfogatokat helyesbiteni kell az dramldsméré és a szabdlyozott hémérsékletl szaturdtor kozotti
nyomds- és homérsékletkilonbségek figyelembevételével. Amennyiben az dramldsmérS a kondenzedény
utdni szakaszban van, helyesbitések sziikségesek a kondenzedényben 1év6 minden elpdrolgott alkoté anyag
figyelembevételével (1).
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1.6.7.

1.6.7.1.

1.6.7.2.

Forgo6 rotor (8, 11, 13)

Késziilék

A forgé rotoros médszer a 8. dbrdn bemutatott forgd rotoros viszkozitdsmérs segitségével hajthat6 végre.
A 7. dbrén lathat6 a kisérleti berendezés vézlatos rajza.

A mérékészilék altaldban egy szabdlyozott hémérsékleti (0,1 °C-n belil szabélyozott) tartdlyba helyezett
forgé rotoros méréfejbdl dll. A mintatartalyt egy szabalyozott hdmérsékletti (0,01 °C-on belill szabélyozott)
tartdlyba helyezik, és a berendezés minden tovabbi részét magasabb hémérsékleten tartjdk a kondenzdcid
megakaddlyozdsdra. A rendszerhez vakuumcsovek segitségével nagyvakuumszivattyt csatlakoztatnak.

A forgd rotoros mérdfej egy csében elhelyezett (4-5 mm dtmérdj) acélgolydbdl all. A golydt mégneses
térben fiiggesztik fel és stabilizdljak, dltaldban dllandé mdgnesek és vezérlGtekercsek segitségével.

A goly6t a tekercsek dltal létrehozott forgdmdgneses térrel porgetik. A golyénak a mindig jelen 1évd
alacsony oldalirdnyt mdgnesessége mérésére szolgdld felvevStekercsek lehetdvé teszik a golyd porgési
sebességének a mérését.

Mérési eljdrds
Amikor a golyd mdr elért egy adott v(o) fordulatszamot (rendszerint koriilbeliil 400 fordulat/mdsodperc), a

tovabbi energiadtadds megdll, és a gdzok okozta surlédds miatt lassulds jon létre.

A fordulatszdm-csokkenést az id6 fiiggvényében mérik. Mivel a mdgneses felfiiggesztés okozta sarlodds
elhanyagolhat6 a gdzok okozta strloddssal osszehasonlitva, a p gdznyomdst a kovetkezd egyenlet adja meg:

LT NS0)
TR

(0)

p:

ahol:

[ = a gdzmolekuldk dtlagos sebessége

r = a goly6 sugara

p = a goly6 tomegstiriisége

o = a tangencidlis impulzusétvitel egyiitthat6ja (¢ = 1, ha a golyé idedlis gombfeliilett)
t = id6

v(t) = fordulatszdm t id§ utdn

v(0o) = kezdeti fordulatszdm

Ez az egyenlet a kovetkez6képpen is irhaté:

7nErp><tn—t,,,1
100ty Xtyog

ahol t, t , adott N-szimi fordulathoz sziikséges id6. Ezek a t és t  idintervallumok egymds utdn
kévetkeznei(, ést >t .

A gazmolekula dtlagos c sebességét az aldbbi egyenlet adja meg:

_ RT\ 1
c=(8— )=
( nM)Z

ahol:
T = hémérséklet

= dltaldnos moldris gdzallando
M = molekulatomeg



294 Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 13/11. kotet

2. ADATOK

Az €l6z8 modszerek barmelyikébdl kapott g6znyomadst legaldbb két hémérsékleten kell meghatdrozni. 0 és
50 °C kozotti tartomdnyban kedvezdbb, ha hdrom vagy tobb mérést végeznek a gdznyomdsgorbe
linearitdsdnak ellenSrzésére.

3. VIZSGALATI JELENTES

A vizsgilati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd informdcidkat kell tartalmaznia:
— az alkalmazott médszert,

— az anyag pontos lefrdsdt (azonossdg és szennyez8dések), és amennyiben vannak ilyenek, az elGzetes
tisztitdsi fok pontos ismertetését,

— legaldbb két g6znyomads- és hdmérsékletértéket, lehetdleg 0 és 50 °C kozotti tartomdnyban,

— valamennyi alapadatot,

— 1T fuggvényében abrazolt log p gorbét,

— a g6znyomds becsiilt értékét 20 vagy 25 °C-on.

Amennyiben véltozds (dllapotvaltozds, bomlds) figyelhet6 meg, fel kell jegyezni a kovetkez$ informdcidkat:
— a véltozds jellege,

— az a hémérséklet, amelynél a valtozds 1égkori nyomdson bekovetkezik,

— g6znyomds az dtmeneti hémérséklet alatt 10 és 20 °C-kal és efelett 10 és 20 °-kal (kivéve, ha szilardbol
gdzra tortént a halmazéllapot-véltozds).

A jelentésben szerepelnie kell az eredmények értelmezéséhez 1ényeges valamennyi informéciénak és meg-
jegyzésnek, kiilonosen azoknak, amelyek az anyag szennyezddéseivel és fizikai allapotdval kapcsolatosak.
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1. fiiggelék

Becslési mddszer

BEVEZETES

A g6znyomds szamitott értékei a kovetkez6khoz hasznalhatok:
— annak eldontésére, hogy melyik a megfeleld kisérleti médszer,

— becslés vagy hatdrérték biztositdsdra olyan esetben, ahol a kisérleti médszer nem alkalmazhaté technikai
okok miatt (azt az esetet is beleértve, ahol nagyon alacsony a g6znyomds),

— az olyan esetek meghatdrozdsdra, ahol indokolt a kisérleti mérés elhagydsa, mert kornyezeti hémérsékle-
ten a géznyomads val6szintileg < 10~ Pa.

BECSLESI MODSZER

Folyadékok és szildrd anyagok géznyomdsa a modositott Watson-korreldci6 (a) segitségével becsiilhetd meg.
Az egyetlen kisérleti adat, amelyre sziikség van, a normél forrdspont. A mddszer 10° Pa-tol 10° Pa-ig
terjedS tartomdnyban alkalmazhato.

A modszerre vonatkozd részletes informdciokat a ,Handbook of Chemical Property Estimation Methods”
(b) cimdi kiadvany ismerteti.

SZAMITASI ELJARAS

A b)-nek megfelelSen a kovetkezSképpen szamitjdk a g6znyomast:

T m
A Hyp (3_2T_b> T\" ' T
In P, = 1- -2m (3-2— In —
A ZyRT, T T, T,

Ty

ahol:
T = az adott h6mérséklet
T, = normdl forrdspont
= g6znyomds T hémérsékleten
vp
AH, = pérolgishé
AZ, = kompresszibilitdsi tényezé (becslés szerint 0,97)
m = az adott hémérsékleten a fizikai dllapottdl fiiggs empirikus tényezd
Ezenkiviil

A Hy,

—Kp(8,75+R In Ty)
Ty

ahol K. az anyag polaritdsit figyelembe vevé empirikus tényez6. A (b) szakirodalom néhany vegyiilettipus-
hoz felsorolja a hozzd tartozé K. tényezét.

Nagyon gyakran el6fordulhat, hogy valamilyen csokkentett nyoméshoz tartozé forrdspont van megadva.
Ilyen esetben, a (b) szakirodalomnak megfelelGen, a géznyomds a kovetkez6képpen szdmithaté ki:

A Hy T\"T, T\" ! T
In Py, =InP + 1-(3-2—) =—=-2m (3-2— In —
AZbRTl T1 T Tl Tl

ahol T, a forrdspont a P, csokkentett nyomdson.
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JELENTES

A becslési médszer hasznalatakor a jelentésnek tartalmaznia kell a szamitds részletes dokumentaldsat.
SZAKIRODALOM

(a) KM. Watson, Ind. Eng. Chem; 1943, vol. 35, 398.

(b) WJ. Lyman, W.F. Reehl, D.H. Rosenblatt. Handbook of Chemical Property Estimation Methods,
McGraw-Hill, 1982.

2. fiiggelék

1. dbra

Késziilék a g6znyomds gorbe meghatdrozdsara a dinamikus médszer szerint
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1 = Termoelem
2 = Vakuumkiegyenlits térfogat
3 = Nyomasmérg
: . 4 = Vakuum

5 = Mérési pont
| 150w 6 = FiitGelem, koriilbeliil 150 W
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2a. 4bra

Késziilék géznyomdsgorbe meghatdrozdsdra a statikus modszer szerint (U-csoves manométer segitségével)
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6. Homérsékletfiirds

1. Vizsgalt anya
yeg 7. H6mérsékletmérd eszkoz

2. Gbzfazis

3. Vakuumcsd 8. Vakuum szivattyihoz
4. U-cs6 (segédmanométer) 9. Szell§ztetés

5. Manométer
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2b. dbra

Késziilék géznyomdsgorbe meghatdrozdsdra statikus modszer szerint (nyomdsjelzé mdszer segitségével)

1. Vizsgélt anyag
2. Gézfdzis

3. Vikuumcsé
4. Nyomdsmérd

AN

f

5. Nyomadsjelz8 mfiszer
6. Homérsékletfiirds
7. Hémérsékletméré eszkoz
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3. dbra

Izoteniszk6p (ldsd a 7. felhaszndlt irodalmat)

1
\/\

1. A nyomdsszabdlyoz6- és mérérendszerhez
2. 8 mme-es kiils6 dtmérd;jti csé

3. Széraz nitrogén a nyomdstarté rendszerben
4. G6zminta

5. Kis cs6vég

6. Folyadékminta
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4. 4bra

Késziilék a g8znyomdsgorbe meghatdrozdsdra a géznyomasmérd mérleg mddszer szerint
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1. Vizsgélt anyag 7. Védéburkolat
2. G()’z?ézis gGzaramlassal 8. Hiit6rid a htit6kamréhoz
3. Pérologtat6 kemence forgd bevezetd-csesatlakozdssal 9. Mérlegserpenyd
3a. Kemencefedél nyildssal 10.Mikromérleg
4., Kemenceftités (hités) 11. A regisztrdl6 késziilékhez
5. A minta h6mérsékletének mérése 12. A nagyvakuum-szivattyithoz

6. HiitGkamra
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5. dbra

Példa alacsony nyomdson, effziés modszerrel végrehajtott pdrologtatdsra szolgdlé késziilékre, 8 cm’-es effizios
cellatérfogattal

g

1

A N . . . . .

YA 4 \W WA W W W . . \y

L/

l'f'; %
q[.
Il

11

10 t S cm J‘ )

1. Osszekottetés a vakuummal

2. Furat platina ellendllis-h6mér6hoz vagy hémérsékletméréshez és szabélyozashoz (2)
3. Vakuumtartaly fedele

4. O-gytir(

5. Aluminium vakuumtartély

6. Efftizios cellik behelyezésére és eltdvolitdsira szolgdlo eszkoz

7. Menetes fedél

8. Szdrnyas anydk (6)

9. Csavarok (6)

10. Rozsdamentes acél effzids cellik
11. FiitGpatronok (6)
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6a. dbra

Példa a gdzszaturdciés modszerrel a g6znyomds meghatdrozdsdra szolgdlé dramldsi rendszerre

/ S\ 7
° /
q / \_-LgL ~ Szell§ztetés

!
2 S
el |

1 2

1 = Aramlésszabilyoz6

2 =Hécseréls

3 =Tfiszelepek

4 = Relativ paratartalom-érzékel8
5 = Szatural6 oszlopok

6 =PTFE-csatlakozas

7 = Aramldsméré

8 =Kondenzedény (abszorber)

9 = Olajcsapda

10 = Fritt buborékoltaté
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6b. dbra

Példa a gdzszaturdcids modszerrel a g8znyomds meghatdrozdsira szolgdlo rendszerre, amelynél egy kapilldrist helyeztek
el a szaturdciés kamra utdn

7722277777077,

-
NS

O
T St

NN
N

pplr

1. Termikus tdmegéramlés-mér6 6. Gizszaturiciés kamra
2o L FO Gl 7. Kapilldris

3. Szabdlyozott h6mérsékletl kamra 8. Abszorpcits tartalyok
4. Viv6gaz héfokszabélyozé tekercse 9. Gizm ennyiség mérs

5. H6mér6 (Pt 100) 10. Hideg kondenzedény

7. dbra

Példa a forgd rotoros médszerhez haszndlt kisérleti berendezésre

G6znyomaést mér6 késziilék

A. forgé rotor érzékel6fej;

B. mintacella;

C. termosztit;

D. vikuumvezeték (turb6 szivattyt);
E. levegGtermosztit.
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1.1.

1.2.

8. dbra

Példa forgd rotor érzékeldfejre

Q 1
Ofo‘) N
0 S~

1. Golyé;

2. A 6-0s komponens evakuilt csoves toldata;
3. Alland6 mégnesek &2);

4. Tekercsek (2) fiigg6leges stabilizélishoz;

5. Hajtétekercsek (4%;

6. Csatlakoz6 perem.

A.5. FELULETI FESZULTSEG

MODSZER

Az itt leirt modszerek az OECD vizsgdlati irdnyelvén (1) alapulnak. Az alapelveket a (2) szakirodalom
ismerteti.

BEVEZETES
A leirt médszerek vizes oldatok feliileti fesziiltségének méréséhez alkalmazhatok.

E vizsgdlat végrehajtisahoz hasznos el6zetes informdcidkat szerezni az anyag vizben oldhatdsdgdarol,
szerkezetérdl, hidrolizdl6 tulajdonsdgairdl és a micellik képzGdése szempontjabdl kritikus koncentraci6jarol.

A kovetkez8 modszerek a legtobb vegyi anyaghoz alkalmazhatok, tisztasagi fokuktdl fuggetleniil minden-
fajta korldtozds nélkiil.

A gytirts felilletifesziiltség-méré maodszerrel végrehajtott feliletifesziiltség-mérés koriilbelil 200 mPa s-nél
kisebb, dinamikus viszkozitdst vizes oldatokra korldtozddik.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Az egységnyi teriiletre vonatkoztatott szabad feliileti entalpiat feliileti fesziiltségnek nevezziik.
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1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.3.

1.6.4.

1.6.4.1.

A feliileti fesziiltséget a kovetkezGképpen adjak meg:
N/m (SI mértékegység); vagy

mN/m (SI almértékegység);

1 N/m = 10° dyn/cm

1 mN/m = 1 dyn/cm az elavult CGS-rendszerben
REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek elsGsorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a modszer megfelelGségét, és lehetdvé tegyék az osszehasonlitdst
mds modszerekkel nyert eredményekkel.

Az 1. és 3. szakirodalom a felilleti fesziiltségek széles tartomdnyat felolels referenciaanyagokat ismertet.
A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A modszerek annak a maximdlis erének a mérésén alapulnak, amelyet figgélegesen kell kifejteni egy
mérGesészébe elhelyezett vizsgdlandé folyadék feliiletével érintkez8 mérdkengyelre vagy gytrdre, annak e
felillettd] torténd elvalasztdsa érdekében, vagy egy lemezre, amelynek egyik széle érintkezik a felillettel, a
kialakult film kiemelése érdekében.

Azokat az anyagokat, amelyek legaldbb 1 mg/l koncentrdcioban oldhaték vizben, vizes oldatban vizsgéljdk
egyetlen koncentrdcié mellett.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

E moédszerek nagyobb pontossdgra képesek, mint amelyre a kornyezeti értékeléshez valoszindleg sziikség
van.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

Elkészitik az anyag oldatit desztilldlt vizben. Az oldat koncentriciéjdnak az anyag telitett vizes oldatdhoz
tartozd koncentrdcidérték 90 %-dnak kell lennie; ha ez a koncentrdcié meghaladja az 1 g/l értéket, 1 gl
koncentraciét hasznalnak vizsgdlathoz. Nem kell megvizsgalni azokat az anyagokat, amelyek oldhatésdga a
vizben 1 mg/l-nél kisebb.

Lemezes médszer

Lasd az ISO 304 és NF T 73-060 szabvinyokat (Surface active agents — determination of surface tension
by drawing up liquid films).

Kengyeles médszer

Lasd az ISO 304 és NF T 73-060 szabvanyokat (Surface active agents — determination of surface tension
by drawing up liquid films).

Gyfirfis médszer

Lasd az ISO 304 és NF T 73-060 szabvdnyokat (Surface active agents — determination of surface tension
by drawing up liquid films).

Az OECD iltal harmonizdlt gyiiriis mddszer

Késziilék

E méréshez megfelelGek a kereskedelemben kaphaté felilletifesziiltség-mérék. Ezek a kovetkezd részekbdl
dllnak:

— mobil mintaasztal,

— erémérdrendszer,
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- mérétest (gydrd),

— mérétartdly.

1.6.4.1.1. Mobil mintaasztal

A mobil mintaasztalt a vizsgdland6 folyadékot tartalmazd, szabdlyozott hdmérsékletdd mérdtartdly tartdja-
ként haszndljdk. Az er6mérérendszerrel egyiitt egy talpazatra kell felszerelni.

1.6.4.1.2. Er6mér8rendszer

Az er6mérdrendszer (ldsd az dbrat) a mintaasztal folott helyezkedik el. Az er6mérés hibdjanak nem szabad
+ 10° N-ndl nagyobbnak lennie, a tomegmérés + 0,1 mg hibahatdrdnak megfeleléen. A kereskedelemben
kaphat6 feliiletifesziiltség-mér§ mérdskaldja legtobbszor mN/m-ben lett kalibrdlva azért, hogy a felileti
fesziiltség kozvetleniil mN/m-ben legyen leolvashaté 0,1 mN/m pontossiggal.

1.6.4.1.3. MéréGtest (gytdrt)

A gytiri rendszerint koriilbelil 0,4 mm vastagsdg és 60 mm dtlagos dtmérdjd, platina-iridium huzalbdl
késziil. A huzalgy(rtt vizszintesen fuggesztik le egy fémtiirsl és egy huzal-szerel6kengyelrdl az er6méré-
rendszerhez torténd csatlakozds létrehozdsa érdekében (ldsd az dbrat).

Abra
Mérétest

(Minden méret mm-ben van megadva)

]
I 1
Fémtdi I
| 2
| [
Szerel kengyel |
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1.6.4.1.4.

1.6.4.2.

1.6.4.2.1.

1.6.4.2.2.

Mérdgtartdly
A vizsgdlt oldatot tartalmazé mérétartalynak szabalyozott hémérsékletd iivegtartalynak kell lennie. Ugy kell
tervezni, hogy a mérés sordn a vizsgilandé oldat folyadékfizisinak és a felszin feletti gdzfizisnak a

hémérséklete dllandé maradjon, és a minta ne pdrologhasson el. 45 mm-nél nem kisebb belsé dtmér6ji
hengeres tivegtartdlyok elfogadhatok.

A késziilék eldkészitése

Tisztitds
Az iivegtartdlyokat gondosan meg kell tisztitani. Amennyiben sziikséges, azokat forré krom-kénsavval és
ezt kovetGen tomény (83-98 tomegszdzalékos H.PO,) foszforsavval kell mosni, alaposan le kell obliteni

csapvizben, és végiil kétszer desztilldlt vizben kell mosni mindaddig, amig semleges nem lesz, majd meg
kell szdritani, és ki kell obliteni a vizsgalt folyadék egy részével.

A gyfirtit el¢szor minden vizben oldhat6 anyag eltdvolitdsa érdekében alaposan le kell obliteni vizben, rovid
id6re be kell meriteni krom-kénsavba, le kell mosni kétszer desztilldlt vizzel, amig semleges nem lesz, és
végiil rovid ideig melegiteni kell metanol lang folott.

Megjegyzés:

Az olyan anyagokkal torténd szennyezést, amelyek a krém-kénsavban vagy a foszforsavban nem oldédnak
fel vagy nem bomlanak el — ilyenek példaul a szilikonok — alkalmas szerves oldészer segitségével kell
eltdvolitani.

A késziilék kalibréldsa

A késziilék hitelesitése a nullapont ellendrzésébdl és ennek bedllitdsabol 4ll Ggy, hogy a mdszer jelzése
mindig megbizhaté legyen mN/m-ben.

Osszeszerelés:

A késziiléket vizszintbe kell dllitani, példdul a feliiletifesziiltség-mér alaptestére elhelyezett vizszintezd
segitségével, az alaplapon elhelyezett vizszintez8 csavarok dllitdsaval.

A nullapont bedllitdsa:

A gytirtinek a késziilékre torténd felszerelése utdn és a folyadékba bemerités el6tt a feliiletifesziiltség-méré
altal jelzett értéket nulldra kell dllitani, és ellendrizni kell, hogy a gytirti parhuzamos-e a folyadék feliilettel.
Ehhez a folyadékfelszin titkorként hasznalhato.

Kalibrdcio:

A tényleges vizsgalati kalibrilds a kovetkezd két eljards valamelyikének a segitségével hajthat6 végre:

a) Egy tomeg segitségével: ehhez az eljdrdshoz 0,1 és 1,0 gramm kozotti, ismert tomegd stlyokat

helyeznek a gy(rdre. Ezt a @ kalibralsi tényez6t, amellyel minden, a miiszer altal megadott értéket
meg kell szorozni, a kovetkez$ egyenletnek (1) megfelelen kell meghatdrozni:

Or

" m
ahol:

m,

o = 2T)g (mN/m)

m = a saly tomege (g)
g = gravitdciés gyorsulds (981 cm s? tengerszinten)
b = a gyir( atlagos keriilete (cm)
o, = a feliletifesziiltség-méré dltal mutatott érték a gytirtin a sily elhelyezése utin (mN/m).
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1.6.4.3.

1.6.5.

1.6.6.

b) Viz segitségével: az eljardsndl tiszta vizet haszndlnak, amelynek a felileti fesziiltsége, példdul 23 °C
hémérsékleten 72,3 mN/m. Az eljdrds gyorsabb a stllyal torténd kalibraciénal, de mindig fenndll az a
veszély, hogy a viz felileti fesziiltségét meghamisitjdk a feliiletaktiv anyagokkal torténd szennyezdédési
nyomok.

A @, kalibrdldsi tényezSt, amellyel a miiszer dltal mutatott minden értéket meg kell szorozni, a
kovetkez$ egyenletnek (2) megfelel6en kell meghatirozni:

0o
Og 2

ahol:
6, = a szakirodalomban a viz feliileti fesziiltségére megadott érték (mN/m)
o, = aviz felileti fesziiltségének mért értéke (mN/m)

mindkett§ ugyanazon a hdmérsékleten.

Mintdk elékészitése

A vizsgélt anyagokbdl vizes oldatot kell késziteni a sziikséges koncentraciok haszndlatdval, és ezeknek nem
szabad tartalmazniuk nem oldott anyagot.

Az oldatot dllandé hémérsékleten (£ 0,5 °C) kell tartani. Mivel a mérdtartdlyban 1évS oldat feliileti
fesziiltsége véltozik id6vel, tobb mérést kell végrehajtani kiilonboz$ idSpontokban, és fel kell rajzolni egy
gorbét, amely a felilleti fesziiltséget mutatja az id6 fiiggvényében. Amennyiben tovabbi véltozds nem jon
létre, bedll az egyensilyi dllapot.

A mérést zavarjik mds anyagok por és gdznemi szennyezddései. Ezért a munkdt védSburkolat alatt kell
végrehajtani.

Vizsgilati koriilmények

A mérést koriilbeliil 20 °C hémérsékleten kell végrehajtani, és a hémérsékletet + 0,5 °C-on beliil kell
szabdlyozni.

A vizsgilat végrehajtisa

A mérendé oldatokat be kell vinni a gondosan megtisztitott mérétartilyba, tigyelve a habosodds elkeriilé-
sére, és ezutdn a mérdtartdlyt rd kell helyezni a vizsgalokésziilék asztaldra. Az asztallapot a mérétartallyal
egyiitt meg kell emelni, amig a gy(rd bele nem merill az oldatba. Ezutdn az asztallapot fokozatosan és
egyenletesen siillyeszteni kell (kortilbelil 0,5 cm/perc sebességgel) a gytirtinek a feliilettd] torténd elvélasz-
tasa érdekében, egészen a maximalis erd eléréséig. A gytirtthoz tapadt folyadékrétegnek nem szabad levalnia
a gydrdrdl. A mérések elvégzése utdn a gy(riit Gjra az oldatba kell meriteni, és a mérést meg kell ismételni,
amig a kapott feliileti fesziiltség értéke allandé nem lesz. Az oldatnak a mérétartdlyba helyezéséig eltelt id6t
fel kell jegyezni minden egyes meghatdrozashoz. Az értékek leolvasisit anndl a maximdlis er6nél kell
végrehajtani, amely ahhoz sziikséges, hogy elvalassza a gyfriit a folyadékfelilett6l.

ADATOK

A felileti fesziiltség kiszdmitdsdhoz a késziiléken mN/m-ben leolvasott értéket eldszor meg kell szorozni (az
alkalmazott kalibraldsi eljardstol fiiggben) @ vagy @, kalibrilisi tényezGvel. Az igy kapott érték csak
kozelitSleg érvényes, és ezért helyesbiteni kell.

Harkins és Jordan (4) kisérletileg helyesbitési tényezSket hatdroztak meg a gy(ird méreteitSl, a folyadék
stirtiségétSl és ennek felilleti fesziiltségétdl fiiggs gytirtis modszer altal mért feliiletifesziiltség-értékekhez.
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Mivel munkaigényes feladat a Harkins- és Jordan-tdbldzatokbdl minden egyes méréshez a helyesbitési
tényez8 meghatdrozdsa, vizes oldatok feliileti fesziiltségének kiszdmitdsahoz haszndlhaté az egyszersitett
eljards, nevezetesen a helyesbitett feliiletifesziiltség-értékek kozvetlen kiolvasdsa a tdbldzatbdl (interpolalni

kell a tdbldzatban kozolt értékek kozé

es@ értékekhez).

TABLAZAT: A MERT FELULETI FESZULTSEG HELYESBITESE

Csak vizes oldatokhoz, p = 1 glem’

=
I

9,55 mm (gydrd atlagos sugara)

-
I

= 0,185 mm (gy(ir( huzaldnak sugara)

Helyesbitett érték (mN/m)

Kisérleti érték (mN/m)

Kalibrdci6 vizre (lisd az 1.6.4.2.2.
pont a) alpontja alatt)

Kalibréci6 vizre (ldsd az 1.6.4.2.2.
pont b) alpontja alatt)

20
22
24
26
28
30
32
34
36
38
40
42
44
46
48
50
52
54
56
58
60
62
64
66
68
70
72
74
76
78

16,9
18,7
20,6
22,4
24,3
26,2
28,1
29,9
31,8
33,7
35,6
37,6
39,5
41,4
43,4
453
473
493
51,2
53,2
55,2
57,2
59,2
61,2
63,2
65,2
67,2
69,2
71,2
73,2

18,1
20,1
22,1
24,1
26,1
28,1
30,1
32,1
34,1
36,1
38,2
40,3
423
444
46,5
48,6
50,7
52,8
54,9
57,0
59,1
61,3
63,4
65,5
67,7
69,9
72,0

Ezt a tdbldzatot a Harkins-Jordan helyesbités alapjan dllitottdk Gssze. Hasonlit a DIN-szabvanyban (DIN
53914) 1év8, vizre és vizes oldatokra (stirtiség, p = 1 g/cm’) vonatkozé tdbldzathoz, és az R = 9,55 mm
(gytird atlagos sugara) és r = 0,185 mm (gydrti huzaldnak sugara) méretekkel rendelkezs, kereskedelmi
forgalomban kaphaté gytrtire érvényes. A tabldzat tomeggel vagy vizzel végrehajtott kalibralds utdn mért

feliileti fesziiltség értékek helyesbitett értékeit adja meg.

Mds lehetGségként, az el6z6 kalibrdlds nélkil, a felileti fesziiltség a kovetkezd képletnek megfelelGen

szamithat6 ki:

ahol:

3]
1l

R = a gyfird sugara

-
l

a helyesbitési tényezd (1)

fxF
4mR

0=

a film elszakaddsakor a dinamométeren mért erd
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3. VIZSGALATI JELENTES
3.1. VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez8 informdciokat kell tartalmaznia:
— alkalmazott mddszert,

— a vizsgdlathoz haszndlt viz vagy oldat tipusit,

— az anyag pontos lefrdsat (azonositds és szennyezédések),

— a mérési eredményeket: feliileti fesziiltség (leolvasott érték), megadva mind az egyes leolvasott értékeket,
mind az adott szambeli kozépértékét, valamint a helyesbitett kozépértéket (a berendezés tényezdjének és
a helyesbitési tdblazat figyelembevételével),

— a vizsgdlati h6mérsékletet,

— a felhasznélt oldat életkorat; kiilondsen az oldat elkészitése és mérése kozotti idét,

— az oldatnak a mérétartilyba helyezése utdn a feliileti fesziiltség id6fuggésének lefrdsat,

— az eredmények értelmezéséhez sziikséges minden informdacit és megjegyzést kozolni kell, kiilondsen
azokat, amelyek az anyag szennyezGdéseivel és fizikai dllapotaval kapcsolatosak.

3.2. AZ EREDMENYEK ERTELMEZESE

Figyelembe véve, hogy a desztilldlt viz felileti fesziiltsége 72,75 mN/m 20 °C hémérsékleten, azokat az
anyagokat, amelyek 60 mN/m-nél kisebb feliileti fesziiltséget mutatnak e moédszer feltételei mellett, feliilet-
aktiv anyagoknak kell tekinteni.

4. SZAKIRODALOM

(1) OECD, Parizs, 1981, 104. vizsgalati irdnyelv, a Tandcs C(81) 30. hatdrozata, végleges

(2) R. Weissberger ed.: Technique of Organic Chemistry, Physical Methods of Organic Chemistry, 3. kiadds
Interscience Publ,, New York, 1959, vol. I, Part I, Chapter XIV

(3) Pure Appl. Chem., 1976, vol. 48, 511.
(4) Harkins, W.D., Jordan, HF., J. Amer. Chem. Soc., 1930, vol. 52, 1751.
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.4.1.

1.4.2.

A.6. OLDHATOSAG VIZBEN

MODSZER

A leirt médszerek az OECD-vizsgdlati irdnyelven (1) alapulnak.

BEVEZETES

E vizsgdlat végrehajtisdhoz hasznos el6zetes informédcidkat szerezni az anyag szerkezeti képletérdl,
g6znyomdsardl, disszocidcios dlland6jardl és hidrolizisérdl (a pH fiiggvényében).

Nincs olyan moédszer, amely a vizoldékonysdg teljes tartomdnyat lefedné.

A kovetkez$ leirdsban ismertetett két vizsgdlati modszer lefedi az oldhatdsdg teljes tartomdnydt, de nem
alkalmazhat6 illékony anyagokhoz:

— az egyiket, amely kis oldhatésdgi (< 102 gramm/liter) és vizben stabil, 1ényegében tiszta anyagokra
alkalmazhat6, ,oszlopeliiciés médszernek” nevezik,

— a mdsikat, amely nagyobb oldhatdsdga (>10? gramm/liter) és vizben stabil, lényegében tiszta anyagokra
alkalmazhatd, ,Jombikmddszernek” nevezik.

A vizsgdlt anyag vizoldékonysdgéra jelentds hatdssal lehet a szennyezddések jelenléte.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Valamely anyag vizoldékonysdgdt az adott h6mérsékleten, az anyag vizben torténd telitettségi tomegkon-

egység a kg/m’ (gramm/liter is haszndlhatd).

REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek elsGsorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a modszer megfelelGségét, és lehetdvé tegyék az osszehasonlitdst
més modszerekkel nyert eredményekkel.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A minta mennyiségét kozelitSleg, tovabbd a telitési tomegkoncentrdcié eléréshez sziikséges idSt egyszerd
elévizsgilattal kell meghatdrozni.

Oszlopeliciés médszer

vizsgalt anyag feleslegével bevont inert hordozdanyaggal — mint példdul iiveggyongy vagy homok — van
megtoltve. A vizoldékonysdgot akkor hatdrozzdk meg, amikor az eludtum tomeg-koncentricidja konstans.
Ezt egy koncentricidplatd mutatja az id§ fiiggvényében.

Lombikmédszer

E mddszernél az anyagot (a szilird anyagokat poritani kell) feloldjék a vizsgdlati hdmérsékletnél magasabb
hémérsékletd vizben. A telités elérésekor lehtitik a keveréket, és a vizsgdlati hdmérsékleten tartjdk, addig
keverve, amig az egyenstly be nem dll. Mds megolddsként a mérés végrehajthaté kozvetlenil a vizsgalati
hémérsékleten, ha megfelel6 mintavételezéssel meggy6zédtek a telitettségi egyensily elérésérdl. Ezt kovetSen

nem tartalmaz fel nem oldott részecskét.
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1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.3.

1.6.3.1.

MINGOSEGI KOVETELMENYEK
Ismételhet3ség

Oszlopelticiés médszer esetében < 30 % érhetd el; lombikmodszer esetén, < 15 %-nak kell megfigyelhetd-
nek lennie.

Erzékenység

Ez az elemzés modszerétsl figg, de egészen 10° grammy/liter tomegkoncentrdcié meghatdrozasok is
végrehajthatok.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Vizsgilati koriilmények

A vizsgélatot lehetSleg 20 + 0,5 °C hémérsékleten kell végrehajtani. Amennyiben feltételezhetd, hogy az
oldhatdsdg fiigg a hémérséklettl (> 3 % [°C), két tovabbi hSmérsékletet, legaldibb 10 °C-kal az el8szor
kivalasztott hémérséklet folott és alatt, is haszndlni kell. Ebben az esetben a hémérsékletszabdlyozdsnak
+ 0,1 °C pontossdgiinak kell lennie. A kivélasztott hémérsékletet allandd értéken kell tartani a berendezés
minden lényeges részében.

ElGzetes vizsgdlat

Egy csiszolt tivegdugdji, 10 ml-es mérShengerben 1év$ koriilbeliil 0,1 gramm mintdhoz (szildrd anyagokat
poritani kell) szobahdmérsékletti, egyre nagyobb térfogatd desztilldlt vizet adnak hozzd az aldbbi tdbldzat-
ban lathat6 1épéseknek megfelelGen:

0,1 g oldhat6 ,x” ml

. 0,1 0,5 1 2 10 100 > 100
vizben

Oldhatosag kozelits- | > 1000 | 1 000-tdl 200-t6l 100-t6l | 50-t8l 10- | 10-t8l 1-ig| <1
leg (gramm/liter) 200-ig 100-ig 50-ig ig

A jelzett vizmennyiség minden egyes hozzdaddsa utdn a keveréket erGteljesen rdzzdk 10 percig, és
szemrevételezéssel ellendrzik, hogy vannak-e a mintdnak fel nem oldott részei. Amennyiben 10 ml viz
hozzdaddsa utdn a minta vagy annak részei nem oldédtak fel, a kisérletet nagyobb vizmennyiséggel meg
kell ismételni egy 100 ml-es mérShengerben. Alacsonyabb oldhatésagok esetében lényegesen hosszabb lehet
az anyag felolddsdhoz sziikséges id6 (legaldbb 24 6rét kell engedélyezni). A kozelité oldhatésdgot a tabldzat
mutatja az alatt a hozzdadott vizmennyiség alatt, amelyben 1étrejon a minta teljes felolddsa. Amennyiben az
anyag még mindig ldtszélag oldhatatlan, tobb mint 24 6rat kell engedélyezni (maximum 96 Orat), vagy
tovabbi higitdst kell végrehajtani, hogy meggy6zddjenek arrdl, hogy az oszlopeliciés vagy a lombikos
oldhatésdgi mddszert kell-e alkalmazni.

Oszlopeliciés modszer

Hordozbanyag, olddszer és eludld anyag

Az oszlopelicidos médszerhez haszndlt hordozdanyagnak inertnek kell lennie. Az alkalmazhat6 lehetséges
anyagok az {iveggyongy és a homok. Analitikai tisztasigti illékony oldészert kell haszndlni a vizsgalt anyag
felvitelére a hordozdelemre. Uveg- vagy kvarckésziilékben eludlé folyadékként kétszer desztilldlt vizet kell
alkalmazni.

Megjegyzés:

Nem szabad kozvetleniil valamilyen szerves ioncserélébdl szarmazé vizet haszndlni.
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1.6.3.2.

1.6.3.3.

1.6.3.4.

A hordozéanyag telitése
Koriilbeliil 600 mg hordozdanyagot mérnek ki, és azt egy 50 ml-es gobmblombikba toltik.

Alkalmas, kimért vizsgdlati anyagot feloldanak a kivdlasztott olddszerben. Ebbdl az oldatbdl megfelels
mennyiséget hozzdadnak a hordozbanyaghoz. Az olddszert teljesen el kell pdrologtatni, példdul forgd
parologtatéval; egyébként nem érhetd el a hordozdanyag vizzel torténd telitése a hordozdanyag felilletén a
megoszlasi hatdsok miatt.

A hordozdanyag megtoltése problémdkat okozhat (hibds eredmények), ha a vizsgdlt anyag olajos vagy mds
kristdlyos fazisként letilepszik. A problémdt kisérletileg kell megvizsgdlni, és meg kell adni a részleteket.

Engedni kell, hogy a megtoltott hordozdanyag koriilbelil két 6rdn 4t dlljon koriilbelil 5 ml vizben, és
ezutdn a szuszpenzidt hozzd kell adni a mikro-oszlophoz. Mds megolddsként szdraz megtoltott hordozd-
anyag onthet6 a mikro-oszlopba, amelyet el6zéleg vizzel feltoltottek, és ezutdn koriilbelil 2 6ra alatt
hozhaté egyenstlyba.

Vizsgdlati eljdrds:
A hordozdanyagbdl az anyag eludldsa két kilonboz6 mdd valamelyikével hajthaté végre:
— tjrakeringtetd szivattya (lisd az 1. dbrét),

- kiegyenlit6 tartdly (lisd a 4. dbrat).

Oszlopeliicids mddszer tjrakeringtetd szivattytival
Késziilék

Az 1. dbra mutatja egy jellegzetes rendszer vazlatos elrendezését. A 2. dbrdn egy alkalmas mikro-oszlop
lathat6, jollehet barmilyen méret elfogadhatd, feltéve hogy megfelel a reprodukalhatdsagi és érzékenységi
kovetelménynek. Az oszlopnak biztositania kell legaldbb 6t viztartdly-térfogatnyi toltSteret, és legaldbb ot
mintét kell tdrolnia. Mds megolddsként a méret csokkenthet, ha utdntoltd oldoszert alkalmaznak a szeny-
nyezdésekkel eltdvolitott, kezdeti 6t tartlytérfogat potldsara.

Az oszlopot koriilbelil 25 ml/éra dramlds szabdlyozdsdra képes tjrakeringtet szivattythoz kell csatlakoz-
tatni. A szivattyat politetra-fluoretilén (P.T.EE.) és/vagy iivegvezetékekkel csatlakoztatjdk. Az oszlopnak és a
szivattyanak, Osszeszerelt dllapotban, biztositania kell a mintavételt és a fels6 tér egyensilyba hozdsat
légkori nyomdson. Az oszlopanyagot egy kis (5 mm-es) tveggyapotdugd tartja, amely a részecskék
kisztirésére is szolgdl. Az Gjrakeringtetd szivattyd lehet példdul egy perisztaltikus szivattyd vagy membran-
szivattyd (biztositani kell, hogy semmilyen szennyez$dés és/vagy abszorpcié ne jojjon létre a csé
anyagdval).

Meérési eljdrds

Elkezd6édik az dramlds az oszlopon keresztiil. Az dramldsi sebesség 25mlf6ra legyen (ez a leirt oszlop
esetében 10 tartdlytérfogat/drdnak felel meg). Az elsd ot tartilytérfogatot (minimum) nem hasznaljdk fel
annak érdekében, hogy eltdvolitsék a vizben oldhaté szennyez&déseket. Ezt kovetSen az egyensulyi dllapot
létrejottéig engedik mikodtetni az GjrakeringtetS szivattyut, ot olyan, egymadst kovetd, véletleniil valasztott
minta felhaszndldsaval, amelyek koncentrdcidja nem tér el egymdstél + 30 %-nal nagyobb mértékben.
Ezeket a mintdkat legaldbb 10 tartalytérfogatnyi eludlé folyadék dthaladdsinak megfelel§ id6intervallummal
kell elvélasztani egymdstol.

Oszlopeliicids mddszer kiegyenlitd tartdllyal
Késziilék (lisd a 4. és 3. dbrét)

Kiegyenlit tartdly: A kiegyenlitG tartilyhoz az Osszekottetést egy csiszolt iivegbdl késziilt csatlakozd
biztositja, amelyet PTFE-csGvezeték csatlakoztat. Koriilbelill 25 ml/6ra dtfolyasi sebesség haszndlata ajanlott.
Ossze kell gytijteni, és elemezni kell a kivdlasztott mddszerrel az egymdst kovetd eludtumfrakciokat.

Meérési eljdrds

Azokat a kozépsS eludtumtartomdnybdl szdrmazé frakcidkat haszndljdk a vizben oldhatdsdg meghatdrozé-
sdra, ahol a koncentrdciok dllandéak (+ 30 %) legaldbb 6t egymdst kovets frakciéban.
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1.6.4.

1.6.4.1.

1.6.4.2.

1.6.5.

Mindkét esetben (GjrakeringtetS szivattydt vagy kiegyenlitd tartdlyt haszndlva) egy mdsodik méréssorozatot
is végre kell hajtani az els6 dramldsi sebességének felével. Amennyiben a két méréssorozat eredményei
megegyeznek egymdssal, a vizsgdlat kielégits; ha a kisebb dramldsi sebességgel nagyobb a latszélagos
oldhat6sdg, akkor az dramldsi sebesség felezését folytatni kell, amig a két egymdst kovet§ méréssorozat
azonos oldhat6sdgot nem ad.

Mindkét esetben (Gjrakeringtet§ szivattyl vagy kiegyenlit§ tartdly haszndlatakor) ellendrizni kell a frakciokat
kolloidanyag jelenlétét keresve a Tyndall-jelenség (fényszorodds) elSforduldsdnak vizsgdlatdval. Az ilyen
részecskék jelenléte meghamisitja az eredményeket, és a vizsgdlatot meg kell ismételni az oszlop sziirési
hatdsanak javitdsaival.

Fel kell jegyezni minden egyes minta pH-jat. Végre kell hajtani egy mdsik méréssorozatot ugyanazon a
hémérsékleten.

Lombikmédszer

Késziilék

A lombikmodszerhez a kovetkezd felszerelés sziikséges:

szokdsos laboratériumi tivegeszkozok és mdszerek,

— oldatok szabdlyozott, dllandé hémérséklet melletti keverésére alkalmas késziilék,

— centrifuga (lehet8leg szabalyozott hdmérsékletdi), ha sziikséges, emulzidkkal, és

analitikai meghatdrozashoz szitkséges eszkoz.

Meérési eljdrds

Becsléssel meghatdrozzdk a kivant vizmennyiség telitéséhez szitkséges anyagmennyiséget az el6zetes vizs-
gélat alapjan. A sziikséges vizmennyiség az analitikai mddszertSl és az oldhatdsagi tartomdnytdl fiigg. A
fent meghatdrozott anyagmennyiségnek koriilbeliill 6tszorosét bemérik a hdrom, becsiszolt tivegdugdval
felszerelt tivegedénybe (példdul centrifuga-kémcsovek, lombikok). A kivélasztott vizmennyiséget betéltik az
edényekbe, és szorosan ledugdzzdk. A lezdrt edényeket ezutdn 30 °C hémérsékleten Osszerdzzdk. (Olyan
rdz6- vagy keverdkésziiléket kell haszndlni, amely képes arra, hogy dllandé hémérsékleten miikodjon, ilyen
példaul a magneses keveréberendezés egy szabdlyozott hémérsékletii vizfirdében.) Egy nap eltelte utdn az
egyik tartdlyt eltavolitjdk, és vizsgdlati hémérsékleten Gjra egyensilyba hozzdk 24 6rdra, esetenkénti
razdssal. A tartdly tartalmdt ezutdn vizsgdlati hémérsékleten centrifugdljak, és valamilyen alkalmas analitikai
modszerrel meghatdrozzak a vizsgilt anyag koncentrdciéjat a tiszta, dtltsz6 vizes fazisban. A mdsik két
lombikot hasonléan kezelik a kezdeti, 30 °C hémérsékleten két, illetve hdrom napon dt végrehajtott
egyensilyba hozds utdin. Amennyiben legaldbb az utolsé két tartdly vizsgdlatdbol kapott koncentracio-
eredmények megegyeznek a szitkséges reprodukalhatdsdggal, a vizsgdlat kielégits. A teljes vizsgdlatot meg
kell ismételni, hosszabb egyenstly-bedlldsi id6 alkalmazdsdval, ha az 1., 2. és 3. tartdlyokbol kapott
eredmények novekv tedencidjiiak.

A mérési eljards 30 °C-on végrehajtott elGzetes inkubdcié nélkill is végrehajthats. A telitési egyensily
bedllitdsa scbességének becsléséhez mintdkat vesznek, amig a keverési id6 mér nincs hatdssal a vizsgdland6
oldat koncentricidjra.

Fel kell jegyezni minden egyes minta pH-jat.

Elemzés

Ezekhez a meghatdrozdsokhoz el6nyben részesitendS az anyagspecifikus analitikai modszer, mivel kis
mennyiségekben jelen 1év8 oldhaté szennyezédések jelentds hibdkat okozhatnak a mért oldhat6sdgban.
Ilyen modszerekre példak: gdz vagy folyadékkromatogréfia, titrdldsi modszerek, fotometrikus mddszerek,
voltametrikus médszerek.
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2.1.

2.2.

3.1.

3.2

ADATOK
OSZLOPELUCIOS MODSZER

Ki kell szdmitani minden egyes méréssorozatbdl a telitési platd legaldbb 6t egymdst kovetS mintdjanak
kozépértékét, valamint a standard devidciot. Az eredményeket tomeg/oldattérfogat egységben kell megadni.

Osszehasonlftjdk a kiilonboz8 dramldsi sebességgel végrehajtott két vizsgdlatban kapott kozépértékeket, és
ezek ismételhetSségének 30 %-ndl kisebbnek kell lennie.

LOMBIKMODSZER

Az egyes eredményeket meg kell adni mindhdrom lombik esetében, és a konstansnak tekintett eredmé-
nyeket (15 %-nal kisebb ismételhetGség) dtlagolni kell és tomeg/oldattérfogat egységekben kell megadni. Ez
szitkségessé teheti a tomegegységek jboli dtszdmitdsdt térfogategységekre annak a strtiségnek a haszndla-
téval, amikor az oldhat6sdg nagyon nagy (> 100 gramml/liter).

VIZSGALATI JELENTES
OSZLOPELUCIOS MODSZER

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezs informéciokat kell tartalmaznia:
— az elGzetes vizsgilat eredményeit,

— az anyag pontos lefrdsat (azonositds és szennyezédések),

— minden egyes minta koncentrdciéjt, dramldsi sebességét és pH-jat,

— minden egyes vizsgdlatsorozat telitettségi platdja legaldbb ot mintdjdnak kozépértékeit és standard
devidcidjat,

— két egymast kovetd, elfogadhaté méréssorozat atlagat,

— a viz hdmérsékletét a szaturdcids folyamat sordn,

— az alkalmazott elemzési modszert,

— az alkalmazott hordozdanyag sajitossagat,

— a hordozdanyag betoltését,

— a felhasznélt olddszert,

— a vizsgdlat sordn az anyag minden kémiai instabilitdsinak bizonyitékat és az alkalmazott médszert,

— az eredmények értelmezése szempontjdbdl lényeges minden informadciot, kiilonosen az anyag szeny-
nyezbdéseivel és fizikai dllapotaval kapcsolatosakat.

LOMBIKMODSZER

A vizsgélati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd informdacidkat kell tartalmaznia:
— az el6vizsgilat eredményeit,
— az anyag pontos lefrdsit (azonossdg és szennyezGdések),

— a jellegzetes analitikai meghatdrozdsokat és azok dtlagait, ha egynél tobb értéket hatdroztak meg az egyes
lombikokhoz,

— minden minta pH-jt,
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— az egymdssal egyezd, kiilonb6z8 lombikokbdl kapott értékek 4tlagat,

a vizsgdlati hémérsékletet,

az alkalmazott analitikai mddszert,
— a vizsgdlat és az alkalmazott mddszer sordn az anyag mindenfajta kémiai instabilitdsinak bizonyitékat,

— az eredmények értelmezése szempontjdbol lényeges minden informdcidt, killonosen az anyag szeny-
nyezbdéseivel és fizikai dllapotaval kapcsolatosakat.

4. SZAKIRODALOM

(1) OECD, Parizs, 1981, 105. vizsgdlati irdnyelv, a Tandcs C(81) 30. hatdrozata, végleges

(2) NF T 20-045 (AFNOR) (Sept. 85). Chemical products for industrial use — Determination of water
solubility of solids and liquids with low solubility — Column elution method

(3) NF T 20-046 (AFNOR) (Sept. 85). Chemical products for industrial use — Determination of water
solubility of solids and liquids with high solubility — Flask method

Fiiggelék

1. dbra

Oszlopelticiés modszer Gjrakeringtet$ szivattytval

_ Atmoszférikus egyens6lyba hozis

@ Szabélyozott
Aramldsméré Mikro-oszlop hémérséklet( keringtets
szivattyd
Ujrakeringtetd
szivattyd R
| W —
D@: Kétélldsti szelep mintavételhez
o
N
\ ’ \\\ :




13/11. kotet

HU

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

317

2. dbra
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3. dbra
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4. 4bra

Oszlopeliiciés médszer kiegyenlitd tartéllyal

O] OJ
o0 O. co 3

1= Kieglyenlité tartdly (példéul 2,5 literes lombik)
2 = Oszlop (ldsd a 3. abrit)

3 = Frakci6gyfijt6

4 = Termosztat

5 = Tefloncs6

6 = Csiszoltiiveg-csatlakoz6

7 = Vizvezeték (termosztét és oszlop kozott, bels6 dtmérGje: koriilbeliil 8 mm)
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1.1.

1.2.

1.3.

A.8. MEGOSZLASI HANYADOS

MODSZER
Az itt leirt Jlombikrdzdsos” mddszer az OECD-vizsgdlati irdnyelven (1) alapul.
BEVEZETES

E vizsgdlat végrehajtdséhoz hasznos el6zetes informdcidkat szerezni az anyag szerkezeti képletérdl, disz-
szociacios allanddjarol, vizben oldhat6sdgardl, hidrolizisérsl, n-oktanol oldhatésdgdrdl és feliileti fesziiltsé-
gérél.

lonizdlhaté anyagokon a méréseket csak nem ionos formédjukban (szabad sav vagy szabad bazis) szabad
végrehajtani, amelyet legaldbb egy pH-egységgel a pK alatti (szabad sav) vagy feletti (szabad bézis) pH-ju,
megfeleld puffer haszndlatdval hoznak létre.

Ez a vizsgilati modszer két kiilondllé eljdrdst foglal magdban: a lombikrdzdsos médszert és a nagynyomdst
folyadékkromatografidt (,high performance liquid chromatography”, HPLC). Az el6bbi akkor alkalmazhato,
amikor a P_-érték (a meghatdrozdsokat ldsd lejjebb) a —2 és +4 kozotti tartomanyba, és az utdbbi a 0 és 6
kozotti tartomdnyba esik. A kisérleti eljardsok koziil barmelyik végrehajtisa elStt el@szor a megoszlasi
hényados el6zetesen becsiilt értékét kell megallapitani.

A lombikrdzdsos mddszer csak vizben és n-oktanolban oldhatd, lényegében tiszta anyagokhoz alkalmazha-
t6. Nem alkalmazhat6 feliiletaktiv anyagok esetében (amelyekhez biztositani kell az egyedi n-oktanol- és
vizoldékonysagon alapul6 becsiilt vagy szamitott értéket).

A HLPC-moédszer nem alkalmazhat6 erés savak és ligok, komplex fémvegyiiletek, feliiletaktiv anyagok és
olyan anyagok esetében, amelyek az eludlé anyagokkal reakciéba lépnek. Ezen anyagok esetében egyedi n-
oktanol- és vizoldékonysdgon alapuld, becsiilt vagy szdmitott értéket kell biztositani.

A HPLC mddszer kevésbé érzékeny a vizsgdlandd vegyiiletben 1évS szennyezédések jelenlétére, mint a
lombikrdzdsos mddszer. Ennek ellenére bizonyos esetekben a szennyezédések megnehezithetik az eredmé-
nyek értelmezését, mivel bizonytalannd vdlik a cstics kijelolése. Olyan keverékek esetében, amelyek
hatdrozatlan sdvot eredményeznek, meg kell adni a log P fels§ és als hatdrat.

FOGALOMMEGHATAROZAS ES MERTEKEGYSEGEK

A megoszldsi hdnyados (P) két, egymdssal nem elegyed§ oldoszerbdl éll6, kétfizisti rendszerben feloldott
anyag egyenstlyi koncentricidinak (c) ardnya. N-oktanol és viz esetében:

P — Ch-oktanol
ow = T~
(&

A megoszldsi hanyados (P) két koncentrdcié hdnyadosa, és rendszerint 10-es alapti logaritmus (log P)
alakjaban adjik meg.

REFERENCIAANYAGOK
A lombikrdzdsos médszer

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek elsGsorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a modszer megfelelGségét, és lehetdvé tegyék az osszehasonlitdst
mds modszerekkel nyert eredményekkel.

A HPLC-mddszer

Valamely vegyiilet mért HPLC adata és annak P-értéke korreldcidba éllitdséhoz létre kell hozni a kroma-
tografiai adatok fiiggvényében a log P Kkalibricids gorbéjét legalibb 6 referenciapontot haszndlva. A
felhaszndl6 feladata a megfelel§ referenciaanyagok kivalasztdsa. Amikor csak lehetséges, legaldbb egy
referenciavegyiiletnek a vizsgdlt anyag P -je folotti, és egy mdsiknak a vizsgdlt anyag P_-je alatti P -vel
kell rendelkeznie. Négynél kisebb log P-crtékek esetében a kalibricié a lombikrdzdsos modszerrel kapott
adatokon alapulhat. Négynél nagyobb log P-értékekhez a kalibricié szakirodalmi értékeken alapulhat,
amennyiben ezek Osszhangban vannak a szdmitott értékekkel. Nagyobb pontossig elérésére eldnyben kell
részesiteni az olyan referenciavegyiileteket, amelyek szerkezetileg kapcsolatban vannak a vizsgalt anyaggal.
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Sok vegyi anyagcsoport esetében a log P_-értékek terjedelmes jegyzékei dllnak rendelkezésre (2)(3). Ameny-
nyiben a szerkezetileg egymdssal Osszefiiggésben 1év6 vegyiiletek megoszldsi hdnyadosair6l nem dllnak
rendelkezésre adatok, mds referenciavegyiiletekkel végrehajtott dltaldnosabb kalibralds hasznélhato.

A javasolt referenciaanyagok és azok P_-értékeinek jegyzékét a 2. fiiggelék tartalmazza.

1.4, A VIZSGALATI MODSZER ELVE

1.4.1. A lombikrdzdsos méodszer

A megoszldsi hdnyados meghatdrozdsdhoz egyenstlyt kell teremteni a rendszer valamennyi, egymdssal
kolcsonhatdsban 1évé komponense kozott, és meg kell hatdrozni a két fazisban feloldott anyagok
koncentracidit. Az ezzel a témakorrel foglalkoz6 szakirodalom vizsgélata azt jelzi, hogy tobbféle kilonbozd
modszer haszndlhaté ennek a problémanak a megolddsdra, azaz a két fizis alapos keverésére, amelyet a

1.4.2. A HPLC-médszer

A HPLC-t olyan, a kereskedelemben kaphaté szildrd fézissal megtoltott analitikai oszlopokon hajtjak végre,
amely kémiailag kovasavhoz kotott hosszii szénhidrogén lancokat (példdul C,, C,,) tartalmaz. Az oszlopba
befecskendezett vegyi anyagok kiilonboz6 sebességekkel mozognak az oszlop mentén a mozgd fizis és az
allé szénhidrogénfazis kozotti, kilonbozé mértékdi megoszldsuk miatt. A vegyi anyagok keverékei a
viztaszité képességitk sorrendjében eludlédnak, tgy, hogy el6szor a vizben oldhaté vegyi anyagok
eludlédnak, és utoljdra az olajban oldhaté vegyi anyagok, a szénhidrogén-viz megoszldsi hanyadosukkal
ardnyosan. Ez lehet6vé teszi az ilyen (forditott fazist) oszlopon a retencids id§ és az n-oktanol/viz
megoszldsi hdnyados kozotti Osszefliggés meghatdrozdsat. A megoszldsi hdnyados a kovetkez$ kifejezés
altal megadott k kapacitdsi faktor segitségével hatdrozhaté meg.

tR — ¢
L S
to

amelyben t, = a vizsgdlt anyag retencios ideje, és t = az az dtlagos id6, amelyre egy oldészer-molekuldnak
szitksége van ahhoz, hogy keresztiil haladjon az oszlopon (holtidd).

Kvantitativ analitikai modszerek nem sziikségesek, és csak az eliiciés idSket kell meghatdrozni.

1.5. MINGSEGI KOVETELMENYEK
1.5.1. Ismételhetdség

A lombikrdzdsos médszer

A megoszldsi hdnyados pontossdganak biztositisa érdekében két meghatdrozast kell végrehajtani hdrom
killonbozd vizsgdlati koriilmény kozott, amelyek sordn valtoztathat6 az el8irt anyagmennyiség, valamint az
oldészertérfogatok ardnya. A megoszlasi hianyados 10-es alapi logaritmusban kifejezett értékeinek + 0,3
logegységtartomdnyon beliil kell lennie.

A HPLC-mddszer

A mérés megbizhatésdgdnak novelésére két meghatdrozdst kell végrehajtani. Az egyes mérésekbdl meg-
hatérozott log P értékeknek + 0,1 logegységtartomdnyon beliil kell lenniiik.
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1.5.2. Erzékenység
A lombikrdzdsos médszer

A modszer mérési tartomdnyét az analitikai eljdrds detektdldsi hatdra hatdrozza meg. Ennek lehet6vé kell
tennie a -2 és +4 (esetenként, amikor teljesiilnek ennek a feltételei, ez a tartomdny egészen 5-0s log P -re
is kibévithetd) kozotti tartomanyban 1év6 log P értékek kiértékelését, amennyiben az oldatban 1évé anyag
koncentraciéja egyik fazisban sem tobb 0,01 mol/liternél.

A HPLC-médszer
A HPLC-modszer 0 és 6 kozotti log P tartomdnyban teszi lehet6vé a megoszldsi hanyadosok becslését.

Altaldban valamely vegyiilet megoszldsi hényadosa a lombikrdzdsos értékt6l szdmitott + 1 logegységen
beliil becsiilhetd meg. A jellegzetes korreldciok megtaldlhatok a szakirodalomban (4)(5)(6)(7)(8). Nagyobb
pontossdg rendszerint akkor érhetd el, amikor a korreldcios gorbék egymadssal szerkezetileg kapcsolatban
1év6 referenciavegyiileteken alapulnak (9).

1.5.3. Alkalmazhat6sig
A lombikrdzdsos médszer

A Nernst-féle megoszldsi torvény csak dllandé hémérsékleten, nyomdson és pH mellett érvényes hig
oldatokra. Szigortian két tiszta olddszer kozott diszpergdlodott tiszta anyagra érvényes. Amennyiben
egyidejtileg tobb killonb6z8 oldott anyag van jelen egy vagy tobb fdzisban, ez hatdssal lesz az eredmé-
nyekre.

..........

torvénytdl. Az 1lyen eltéréseket az a tény jelzi, hogy a megoszlas1 hanyados fuggove véilik az oldat
koncentracidjétdl.

Mivel tobbszords egyensilyrdl van sz6, ezt a médszert nem szabad alkalmazni ionizdlhaté vegyiiletekre
helyesbités alkalmazdsa nélkiil. Ilyen vegyiiletek esetében meg kell fontolni pufferoldatok haszndlatat viz
helyett; a puffer pH-jdnak legaldbb 1 pH-egységgel el kell térnie az anyag pKa-értékétdl, és figyelembe kell
venni ennek a pH-nak az Osszefiiggését a kornyezettel.

L.6. A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA
1.6.1. A megoszlisi hinyados elGzetes becslése

A megoszlasi hanyados becslését lehetSleg szamitdsi modszer (lasd az 1. fuggeléket) segitségével, vagy adott
esetben a tiszta olddszerekben 1év8 vizsgdlt anyag oldhatdsdgainak ardnyabol (10) kell végrehajtani.

1.6.2. A lombikrizdsos mddszer

1.6.2.1. El6késziilet

n-oktanol: A megoszldsi hdnyados meghatdrozdsit nagy tisztasdgti, analitikai minGségdi reagenssel kell
végrehajtani.

Viz: iiveg- vagy kvarckésziilékben 1évS desztilldlt vagy kétszer desztillélt vizet kell haszndlni. lonizalhat6
vegyiiletekhez viz helyett pufferoldatokat kell haszndlni, amennyiben indokolt.

Megjegyzés:

Nem szabad kozvetleniil valamilyen ioncserél6bdl vett vizet haszndlni.
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1.6.2.1.1.

1.6.2.1.2.

1.6.2.1.3.

1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.3.1.

1.6.2.3.2.

1.6.2.4.

Az oldoszerek elézetes telitése

Valamely megoszldsi hdnyados meghatdrozdsa el6tt kolcsondsen telitik az olddszerrendszer fdzisait a
kisérleti h6mérsékleten végrehajtott rézdssal. Ennek végrehajtdsdhoz célszerti 24 6rdn 4t egy mechanikus
rdzokésziilékben nagy tisztasdgti, analitikai minéségdi n-oktanolt vagy vizet tartalmazé két olyan, nagy
térolopalackot rdzni, amelyek kozil mindkettS elegendd mennyiséget tartalmaz a maésik olddszerbdl, és
ezutdn ezeket addig kell alkalmazni, amig a fazisok szétvdlnak, és bekovetkezik a telitettségi allapot.

Elgkésziilet a vizsgdlathoz

A kétfazist rendszer teljes mennyiségének majdnem meg kell toltenie a vizsgdlati tartdlyt. Ez segiteni fog az
elillands miatti anyagveszteség megakadalyozasiban. Az alkalmazandé térfogatardnyt és anyagmennyiségeket
a kovetkez6k hatdrozzak meg:

- a megoszldsi hdnyados elzetes értékelése (lisd fent),
— az analitikai eljardshoz sziikséges vizsgdlt anyag minimalis mennyisége, és
— a mindkét fizisban 0,01 mol/literes maximaliskoncentracié-korldtozds.

Harom vizsgilatot kell végezni. Az els6ben az n-oktanol és viz szdmitott térfogatardnydt haszndljdk; a
mdsodikban ezt az ardnyt kettSvel elosztjdk; és a harmadikban ezt az ardnyt kettével megszorozzik
(példaul, 1:1, 1:2, 2:1).

Vizsgdlt anyag

meg kell hatdrozni, miel6tt a megoszldsi hdnyados meghatdrozdsdhoz haszndlndnk. Ezt az oldatot olyan
kortilmények kozott kell tarolni, amely biztositja annak stabilitdsat.

Vizsgdlati koriilmények

A vizsgdlati hémérsékletet édlland6 értéken ( = 1 °C) kell tartani, és ennek a 20 és 25 °C kozotti
tartomdnyban kell lennie.

Mérési eljdrds

A megoszldsi egyensuly 1étrehozdsa

Minden vizsgalati kortilményhez el6 kell késziteni a pontosan megmért két olddszer mennyiséget, valamint
a szitkséges torzsoldat mennyiséget tartalmazé vizsgalati tartélyt.

Az n-oktanol fézisokat térfogat alapjin kell mérni. A vizsgélati tartdlyokat vagy alkalmas rdzokésziilékbe
kell helyezni, vagy kézzel kell keverni. Centrifugakémes haszndlatakor javasolt médszer a kémcsS gyors
forgatdsa 180 fokban a fétengelye mentén tgy, hogy minden oldott levegd tdvozzék a két fazisbol. A
tapasztalat azt mutatja, hogy 50 ilyen forgatds rendszerint elegendé a megoszlasi egyensuly létrehozdsahoz.
Azért, hogy bizonyosan létrejojjon az egyensuly, 6t perc alatt 100 forgatds ajanlott.

Féziselkiilonités

Adott esetben a fizisok elkiilonitéséhez a keveréket centrifugdlni kell. Ezt a mveletet szobahSmérsékleten,
laboratériumi centrifugdban kell elvégezni, vagy ha nem szabdlyozott hémérsékletdi centrifugdt haszndlnak,
a centrifugakémcsoveket az elemzés el6tt legaldbb egy 6ra hosszat egyenstlyban kell tartani a vizsgdlati
hémérsékleten.

Elemzés

Iy

fazisban. Ez ugy tehet6 meg, hogy ki kell venni minden egyes vizsgdlati koriilményhez tartozé minden
egyes kémes6bdl mindkét fazis aliquot részét, és elemezni kell azokat a kivdlasztott eljardssal. Ezutdn ki kell
szamitani a mindkét fazisban jelen 1év§ teljes anyagmennyiséget, és ezt 0ssze kell hasonlitani az eredetileg
bevitt anyagmennyiséggel.
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1.6.3.

1.6.3.1.

A vizes fazisbol olyan eljardssal kell mintdt venni, amely minimalissé teszi az n-oktanol maradéka
bevitelének veszélyét: a vizes fdzisbél a mintavételhez egy eltavolithaté tidvel elldtott iivegfecskendd
hasznélhat6. A fecskend6t kiinduldskor részben meg kell tolteni levegGvel. A levegdt dvatosan ki kell tolni,
mikézben a tiit behelyezik az n-oktanol rétegen keresztiil. Ezutdn megfelel§ mennyiségti vizes fdzist kell
beszivni a fecskendSbe. A fecskendSt gyorsan el kell tdvolitani az oldatbdl, és le kell venni a tdit. A
fecskendS tartalma ezutdn vizes mintaként haszndlhaté. A két elkiilonitett fizisban a koncentraci6t
lehet6leg valamilyen, anyagra jellemzé mddszerrel kell meghatdrozni. A kovetkezd felsorolds példdkat ad
azokra az analitikai modszerekre, amelyek megfelelének bizonyulhatnak:

— fotometrikus modszerek,
— gdzkromatogrifia,
— nagy nyomasu folyadékkromatografia.

A HPLC-médszer

Elokésziilet
Késziilék

Impulzusmentes szivattyGval és alkalmas detektdlé késziilékkel felszerelt folyadékkromatograf sziikséges.
Injektdlé hurkokkal rendelkezd injektor haszndlata ajanlatos. All6 fazisban poldros csoportok jelenléte
nagymértékben kdrosithatja a HPLC-oszlop megfelel6 mukodését. Ezért az 4ll6 fazisnak minimélis szdza-
lékban szabad csak tartalmaznia poldros csoportokat (11). A kereskedelemben kaphaté mikroszemcsés,
reverzfézist toltetek vagy elSretoltott oszlopok is hasznédlhatok. Az injektdld rendszer és az analitikai oszlop
kozé védGoszlop helyezhetd el.

Mobil fizis

Eludlé olddszer elkészitésére HPLC min@ségli metanolt és HPLC mindségd vizet haszndlnak, amelyet
gdztalanitanak haszndlat el6tt. Izokratikus eludldst kell alkalmazni. Minimum 25 % viztartalmd metanol/viz
ardnyt kell hasznalni. Altaldban 3:1 (térfogat/térfogat) metanol-viz keverék megfelels log P=6 vegyiiletek 1
6rén belilli eludldsahoz 1 mlfperc atfolydsi sebesség mellett. Ha a vegyiilet log P-je nagy, sziikségessé vdlik
az elici6s id6 leroviditése (referenciavegyiileteknél is) a mobil fizis polaritisinak vagy az oszlop hosz-
szlisdgdnak csokkentésével.

A n-oktanolban nagyon kis mértékben oldhat6 anyagok hajlamosak arra, hogy rendkiviil alacsony log P_ -
értékeket adjanak a HPLC-mddszerrel; az ilyen vegyiiletek cstcsai esetenként az olddszerfronttal egytitt
jelentkeznek. Ez valdszintileg annak tulajdonithatd, hogy til lassi a megoszlasi folyamat ahhoz, hogy
létrejohessen az egyenstly az alatt az id6 alatt, amig dltaldban egy HPLC- elvilasztds tart. Az dramldsi
sebesség csokkentése vagy a metanol/viz ardny csokkentése hatdsos lehet abban, hogy redlis értéket
kapjanak.

A vizsgdlt, és a referenciavegyiileteknek elegend§ koncentrdcidkban oldhatéaknak kell lenniik a mobil
fazisban ahhoz, hogy kimutathatok legyenek. Csak kivételes esetekben haszndlhatok adalékanyagok a
metanol/viz keverékhez, mivel az adalékanyagok megviltoztatjdk az oszlop tulajdonsigait. Adalékanyagok-
kal rendelkezé kromatogrammokhoz kotelez$ az ugyanolyan tipust, kiilon oszlop haszndlata. Amennyiben
nem megfelel6 a metanol-viz, mds szerves oldészer—viz keverékek hasznalhatdk, példdul etanol-viz vagy
acetonitril-viz.

Az eludlé folyadék pH-ja dont§ fontossiga ionizdlhaté vegyiiletek esetében. Ennek beliil kell lennie az
oszlop tizemi pH-tartomdnyan, ami rendszerint 2 és 8 kozott van. Ajénlatos a pufferolds. El kell keriilni a
s6 kicsapddasat és az oszlop minGségromldsdt, amely bizonyos szerves fazis/puffer keverékek esetében
megvalosulhat. Nem ajdnlatos kovasav alapd, all6 fazisi HPLC-berendezéssel pH 8 felett méréseket
végrehajtani, mivel a ligos mobil fazis haszndlata gyors romldst okozhat az oszlop teljesitGképességében.

Oldott anyagok

A referenciavegyiileteknek a lehetd legtisztdbb vegyiileteknek kell lenniiik. A vizsgélathoz vagy kalibraldsra
szant vegyiileteket, amennyiben lehetséges feloldjdk a mobil fazisban.

Vizsgdlati koriilmények

A mérések sordn a hémérsékletnek nem szabad + 2 K-nél nagyobb értékkel viltoznia.
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1.6.3.2.

Meérés
At holtidd szdmitdsa

At holtid6 valamely homoldg sor (példdul n-alkil-metil-ketonok) vagy kromatograffal nem késleltetett
szerves vegyiiletek (példdul tiokarbamid vagy formamid) segitségével hatdrozhaté meg. A t holtidének
homoldg sor segitségével végrehajtott szdmitdsdhoz valamely homoldg sornak legaldbb hét tagjat fecsken-
dezik be, és meghatdrozzdk a megfelels holtidét. Felrajzoljak a t(n+ 1) alapretenci6s idét a t (n )fliggvé-
nyében, és meghatdrozzdk a kovetkezd regresszios egyenletet:

t =a+bt

tine + 1) r(nc)

,a” metszéspontjit és ,b” meredekségét (n, = szénatomok szdma). A t, holtid6t ekkor a kovetkezd 0Osz-
szefiiggés adja meg:

t = al(1-b)

Kalibrdciés gorbe

A kovetkez6 1épés a log P fiiggvényében a log k-értékek korreldciéjanak megallapitisa megfelel§ referenci-
aanyagok esetében. A gyakorlatban egyidejtileg fecskendeznek be 5-10 tagbdl allé standard referenciave-
gytletet, amelyek log P-értéke a vért tartomdny koriil van, és lehetSleg a detektdlé rendszerhez kapcsolt
regisztrdl6 integratoron meghatdrozzdk a retencids idéket. Kiszamitjdk a kapacitdstényez8k megfelel6 — k —
logaritmusait, és felrajzoljék a lombikrdzdsos médszerrel meghatdrozott log P fliggvényében. A kalibraldst
rendszeres id6kozonként, naponta legaldbb egyszer elvégzik azért, hogy felismerjék az esetleges valtozdso-
kat az oszlop viselkedésében.

A vizsgdlt anyag kapacitdsi tényezdjének meghatdrozdsa

A vizsgdlt anyagot a mobil fézis lehets legkisebb mennyiségében fecskendezik be. Meghatdrozzak (kétszer) a
retencids iddt, amely lehet6vé teszi a k kapacitdstényezd kiszdmitdsdt. A referenciavegyiiletek korreldcios
gorbéjébdl interpoldlhaté a vizsgdlt anyag megoszldsi hdnyadosa. Nagyon kicsi és nagyon nagy megoszlasi
hdnyadosok esetében extrapoldcié sziikséges. Ilyen esetekben gondosan kell figyelembe venni a regresszios
egyenes konfidenciahatdrait.

ADATOK
Lombikrdzdsos médszer

A P meghatdrozott értékeinek megbizhatésiga a parhuzamos meghatarozasok kozépértékeinek az altalanos
kozépértékkel vald Osszehasonlitdsdval vizsgalhato.

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez$ informéciokat kell tartalmaznia:
— az anyag pontos lefrdsit (azonossdg és szennyezGdések),

— amikor a mddszerek nem alkalmazhatoak (példdul feliiletaktiv anyag), az egyes n-oktanol- és viz-
oldékonysigon alapulé valamilyen szdmitott értéket vagy becslést kell megadni,

— az eredmények értelmezése szempontjabdl lényeges valamennyi informéciot és megjegyzést, kilonosen
azokat, amelyek az anyag szennyezSdéseivel és fizikai dllapotdval kapcsolatosak.

Lombikrdzdsos mddszer esetében:

adott esetben az el6zetes becslés eredményeit,
— azt a hémérsékletet, amelyen a meghatdrozdst mérték,

— a koncentraciok meghatdrozdsdhoz haszndlt analitikai eljardsok adatait,

adott esetben a centrifugdlds idejét és sebességét,

mindkét fazisban a mért koncentrdciokat, minden egyes meghatdrozashoz (ez azt jelenti, hogy osszesen
12 koncentraciénak kell szerepelnie a jelentésben),
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a vizsgdlt anyag salydt, az egyes vizsgélati tartdlyokban alkalmazott minden egyes fézis térfogatdt és
egyenstilyba hozds utdn az egyes fizisokban jelen 1év6 vizsgdlt anyag teljes, szdmitott mennyiségét,

a megoszldsi hdnyados (P) szdmitott értékeit és minden vizsgilati koriilmény esetében meg kell adni a
kozépértéket, vagyis minden meghatdrozdshoz meg kell adni a kozépértéket. Amennyiben létezik javaslat
a megoszldsi hdnyados koncentraciofiiggSségére, ezt is szerepeltetni kell a jelentésben,

meg kell adni az egyes P értékeknek a koézépérték koriili standard devidciojat,

az Osszes meghatdrozdsbol megllapitott dtlagos P értéket 10-es alapti logaritmusaként is ki kell kifejezni,
a szamitott elméleti P__-t, amikor ilyen értéket meghatdroznak, vagy amikor a mért érték > 107,

a kisérlet sordn felhaszndlt viz és vizes fézis pH-jat,

viz helyett puffer hasznélata esetén a pufferek hasznélatdnak indokldsdt, a pufferek osszetételét, koncent-
rdciojat és pH-jat, és a vizes fazis pH-jat a kisérlet el6tt és utdn.

HPLC-mddszer esetében:

adott esetben az el6zetes becslés eredményét,

a vizsgdlt- és referenciaanyagokat és azok tisztasagat,

azt a hémérséklettartomdnyt, amelyben a meghatdrozasok torténtek,

azt a pH-t, amelyben a meghatdrozdsok torténtek,

az analitikai és védGoszlop, a mobil fdzis és a detektdldsra szolgdlé eszkozok adatait,

a kalibrdlds sordn haszndlt referenciaanyagok regresszids adatait és a szakirodalomban kozolt log P-
értékeit,

az illesztett regresszios egyenes részleteit (log k a log P fiiggvényében),
a vizsgdlt vegyilet dtlagos retencids adatait és interpolalt log P értékét,
a berendezés és a miikodési allapot leirdsat,

az elticiés profilokat,

az oszlopba bevitt vizsgdlt és referenciaanyagok mennyiségét,

a holtid6t, és mérésének modjat.
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1. fiiggelék

Szémitdsi/becslési modszerek
BEVEZETES

A Handbook of Chemical Property Estimation Methods (a) cim(i md ismerteti a szdmitdsi modszerek, adatok és
példak altalanos bevezetését.

A P szamitott értékei haszndlhatok:

— annak eldontésére, hogy a kisérleti modszerek koziil melyik megfelels (lombikrdzdsi tartomény: log P_: —
2-t6l 4-ig, HPLC-tartomdny: log P_: 0-tdl 6-ig),

a megfelel§ vizsgdlati koriilmények kivélasztasdhoz (példdul referenciaanyagok HPLC-eljdrdsokhoz, n-
oktanol/viz térfogatardny lombikrdzasos médszerhez),

a lehetséges kisérleti hibdk bels§ laboratériumi ellendrzéséhez,

— P becslés biztositdsdra, ahol a kisérleti modszerek technikai okok miatt nem alkalmazhatok.
BECSLESI MODSZER
A megoszldsi hdnyados el6zetes becslése

A megoszldsi hdnyados értéke a tiszta olddszerekben a vizsgédlati anyag oldhatdsdgdnak segitségével
becsiilhetd meg:

Ehhez:

telitési Cp-okanol
Pbccsﬁlt = T
teliési cyi,

SZAMITASI MODSZEREK

A szdmitdsi mddszerek alapelve

Minden szdmitdsi médszer a molekuldnak olyan elemekre valé formélis lebomldsdn alapul, amelyekhez
ismertek megbizhaté log P_-értékek. Ekkor a teljes molekula log P_-értékét a megfelel6 fragmentum Osz-
szege plusz az intermolekuldris kolesonhatdsokhoz tartozd korrekcios kifejezések Gsszege adja.
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A fragmentumkonstansok és korrekcios kifejezések jegyzékei rendelkezésre dllnak (b)(c)(d)(e). Néhdnyat
koziilikk rendszeresen frissitenek (b).

MinGségi kovetelmények

Altaldban a szdmitdsi médszer megbizhatésaga csokken a vizsgdlt vegyiilet novekvd bonyolultsdgaval. Kis
molekulastilyt és egy- vagy kétfunkcids csoportd, egyszerti molekuldk esetében a kiilonbozé fragmentdlasi
modszerek eredményei és a mért érték kozott 0,1-0,3 log P eltérés varhatd. Osszetettebb molekuldk
esetében a hibahatar nagyobb lehet. Ez a fragmentumkonstansok megbizhatésdgatl és rendelkezésre
dlldsdtdl, valamint az intramolekuldris kolcsonhatdsok (példdul hidrogénkotések) felismerhetSségétsl és a
korrekci6s kifejezések pontos hasznalatitél fiigg (kisebb a probléma a CLOGP-3-as szoftverrel) (b).
Tonizalhat6 vegyiiletek esetében fontos a toltés vagy az ionizdcié mértékének megfelels figyelembevétele.

Szamitdsi eljirdsok
Hansch-féle n-mddszer

A Fujita és munkatdrsai (f) dltal bevezetett eredeti m hidroféb helyettesité konstanst a kovetkezdképpen
definidltdk:

n_=log P_ (PhX) - log P_ (PhH)

ahol P (PhX) egy aromds szdrmazék megoszldsi hinyadosa és P (PhH) a kiinduldsi vegyiilet megoszlasi
hényadosa.

(példéul m, = log P (CHCl) —log P (CH,)
=2,84-213=0,71).

A definicié alapjin a n-médszer dltaldban aromds szubsztiticiéra alkalmazhaté. Nagy szdm szubstituens -
értékeit (b)(c)(d) mar tdblizatba foglaltdk. Ezeket aromds molekuldk vagy szubstruktirdk log P_ -értékének
kiszamitasidhoz haszndljdk.

A Rekker-féle médszer

Rekker szerint (g) a log P érték kiszamitdsa a kovetkezSképpen torténik:

log Py = Zaifi + Z interakcios kifejezés

ahol f a kiilonboz6 molekuldris fragmentumkonstansok és a ezeknek a vizsgdlt molekuldban valé
el6forduldsi gyakorisiga. A korrekcids kifejezések egyetlen C  konstans (egy tgynevezett ,magic constant”)
egész szamu tobbszoroseként fejezhetdk ki. Az f és C_ fragmentumkonstansokat egy 1054 kisérleti P_ -
értéket (825 vegyiilet) tartalmazoé jegyzékbdl hataroztdk meg tobbszords regresszianalizis (c)(h) segitségeé-
vel. A interakcios kifejezések meghatdrozdsit az (e)(h)(i) szakirodalomban leirt szabdlyoknak megfelelGen
hajtottdk végre.

A Hansch-Leo-féle médszer

Hansch és Leo (c) szerint a log P érték a kovetkezd Osszefiiggésbdl szamithaté ki:

log Pow = Zaifi + Zb]F]
i j

ahol f a kiilonb6z6 molekularész dllandéi, F. a korrekcios kifejezések és a, b, a megfelels el6forduldsi
gyakorisdg. Kisérleti P~ értékekb6l atomos és csoportfragmentdldsi értékek jegyzékét és F korrekcids
kifejezések (Ggynevezett ,tényezSk”) jegyzékét hatdroztdk meg a fokozatos megkozelités modszerével. A
korrekcids kifejezéseket tobb kiilonbozd osztdlyba soroltdk be (a)(c). Viszonylag bonyolult és id6igényes
minden szabdly és korrekcids kifejezés figyelembevétele. Szoftvercsomagokat fejlesztettek ki (b).
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Osszetett médszer

Osszetett molekuldk log P -értékének szémitdsa lényegesen javithato, ha a molekula nagyobb szerkezeti
elemekre bonthat6, amelyekhez rendelkezésre dllnak megbizhat6 log P_-értékek tabldzatokbol (b)(c), vagy
sajat mérésekbdl. Az ilyen részek (példaul heterociklusok, antrakinon, azobenzol) ezutdn kombindlhatok a
Hansch-féle m-értékekkel, vagy a Rekker- vagy Leo-féle rész dllandokkal.

Megjegyzések

i. A szdmitdsi modszerek csak akkor alkalmazhatok részben vagy teljesen ionizdlt vegyiiletekhez, amikor
lehetdség van a szitkséges korrekcios tényezd figyelembevételére.

ii. Amennyiben intramolekuldris hidrogénkotések feltételezhet6k, hozzd kell adni a megfelel6 korrekcios
tagot (koriilbelill + 0,6 és + 1,0 kozotti log P egységek) (a). Az ilyen kotések jelenlétét a molekula
sztereomodelljei vagy spektroszkopikus adatai jelezhetik.

iii. Amennyiben tobb tautomeralak lehetséges, a legval6szintibb alakot kell haszndlni szdmitdsi alapként.

iv. A részkonstansok jegyzékeinek modositdsat koriiltekintSen kell végrehajtani.
Vizsgilati jelentés

A szdmitdsi/becslési modszerek haszndlatakor a vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd
informdciokat kell tartalmaznia:

— az anyag lefrdsdt (keverék, szennyezdédések stb.),

— minden lehetséges intramolekuldris hidrogénkotés, disszocidcid, toltés és minden egyéb szokatlan hatds
(példaul tautoméria) jelzését,

— a szamitdsi modszer leirasat,

az adatbdzis azonositdst vagy a készlet ismertetését,
— a részek kivalasztdsdnak sajitossdgait,

- a szdmitds dtfogd dokumentdldst.
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2. fiiggelék

HPLC-médszerhez javasolt referenciaanyagok

Szdma Referenciaanyag log P pKa
1 2-butanon 0,3
2 4-Acetilpiridin 0,5
3 Anilin 0,9
4 Acetanilid 1,0
5 Benzilalkohol 1,1
6 p-Metoxifenol 1,3 pKa = 10,26
7 Fenoxiecetsav 1,4 pKa = 3,12
8 Fenol 1,5 pKa = 9,92
9 2,4-Dinitrofenol 1,5 pKa = 3,96
10 Benzonitril 1,6
11 Fenilacetonitril 1,6
12 4-Metilbenzil-alkohol 1,6
13 Acetofenon 1,7
14 2-Nitrofenol 1,8 pKa = 7,17
15 3-Nitrobenzoesav 1,8 pKa = 3,47
16 4-Kléranilin 1,8 pKa = 4,15
17 Nitrobenzol 1,9
18 Fahéj alkohol 1,9
19 Benzoesav 1,9 pKa = 4,19
20 p-Krezol 1,9 pKa = 10,17
21 Fahéjsav 2,1 pKa = 3,89 cis 4,44 trans
22 Anizol 2,1
23 Metilbenzoat 2,1
24 Benzol 2,1
25 3-Metilbenzoesav 2,4 pKa = 4,27
26 4-Klérfenol 2,4 pKa =9,1
27 Trikloretilén 2.4
28 Atrazin 2,6
29 Etilbenzoét 2,6
30 2,6-Dikl6rbenzonitril 2,6
31 3-Klérbenzoesav 2,7 pKa = 3,82
32 Toluol 2,7
33 1-Naftol 2,7 pKa = 9,34
34 2,3-Dikl6ranilin 2,8
35 Klorbenzol 2.8
36 Allil-feniléter 2,9
37 Brémbenzol 3,0
38 Etilbenzol 3,2
39 Benzofenon 3,2
40 4-Fenilfenol 3,2 pKa = 9,54
41 Timol 3,3
42 1,4-Diklérbenzol 3,4
43 Difenilamin 3,4 pKa = 0,79
44 Naftalin 3,6
45 Fenilbenzoat 3,6
46 Izopropilbenzol 3,7
47 2,4,6-Trikl6rfenol 3,7 pKa =6
48 Bifenil 4,0
49 Benzil-benzoat 4,0
50 2,4-Dinitro-6-szekunder butilfenol 4,1
51 1,2,4-Triklorbenzol 4,2
52 Dedekansav 4,2
53 Difeniléter 4,2
54 n-Butilbenzol 4,5
55 Fenantrin 4,5
56 Fluorantén 4,7
57 Dibenzil 4.8
58 2,6-Difenilpiridin 49
59 Trifenil-amin 5,7
60 DDT 6,2
Egycb, alacsony log P_ -értékii referenciaanyagok
1 Nikotinsav -0,07




13/11. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

331

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

A.9. LOBBANASPONT

MODSZER
BEVEZETES

E vizsgdlat végrehajtdséhoz hasznos el6zetes informdciokat szerezni az anyag lobbanékonysdgdrdl. A
vizsgalati eljards olyan folyékony anyagokhoz alkalmazhat6, amelyek gdzeit meggyujthatjdk gytjtéforrasok.
A lefrdsban felsorolt vizsgdlati modszerek csak az egyes modszereknél megadott lobbandspont-tartoma-
nyoknal megbizhatdak.

A haszndlni kivint médszer kivdlasztdsakor vizsgdlni kell az anyag és a mintatarté kozotti kémiai reakciok
lehetdségét.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

A lobbandspont az a 101,325 kPa nyomdsra korrigdlt legalacsonyabb hémérséklet, amelyen a vizsgalati
modszerben meghatdrozott feltételek mellett valamely folyadék olyan mennyiségben fejleszt gézt, hogy a
vizsgalati tartdlyban meggyujthaté géz/levegs keverék jon létre.

Mértékegységek: °C
t=T- 27315

(t °C-ban és T K-ben)
REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden @j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagot haszndlni. Ezeknek elsGsorban arra kell
szolgdlniuk, hogy idénként ellendrizzék a modszer megfelelGségét, és lehetdvé tegyék az osszehasonlitdst
mds modszerekkel nyert eredményekkel.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Az anyagot vizsgdlati tartdlyban helyezik el, és felmelegitik vagy lehtitik az egyes vizsgdlati médszerekben
leirt eljrdsnak megfelel§ vizsgdlati hémérsékletre. Gyujtasi kisérleteket végeznek azért, hogy meggy6zsdje-
nek arrdl, fellobban-e vagy sem a minta a vizsgdlati h6mérsékleten.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
Ismételhet3ség

Az ismételhetSség a lobbandspont-tartomdnynak és az alkalmazott vizsgdlati médszernek megfelelGen
valtozik; maximum 2 °C.

Erzékenység
Az érzékenység az alkalmazott vizsgdlati modszertdl fiigg.
Alkalmazhatdsig

Néhdny vizsgalati mddszer alkalmazhatdsiga bizonyos lobbandspont-tartomanyokra korldtozodik, és az
anyaggal kapcsolatos adatoktol (példaul magas viszkozitds) fiigg.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Elékésziiletek

A vizsgdlt anyagbdl vett mintdt valamilyen vizsgdlé késziilékben helyezik el az 1.6.3.1. ésfvagy 1.6.3.2.
pontnak megfelelGen.

Energiadds vagy toxikus anyagokhoz biztonsgi okok miatt ajénlatos kis, koriilbelil 2 cm® mintaméretet
haszndl6 moédszert alkalmazni.
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1.6.2.

1.6.3.

1.6.3.1.

1.6.3.2.

Vizsgilati koriilmények
A késziiléket, amennyiben ez biztonsigi szempontbdl megfelel, huzatmentes helyre kell helyezni.

A vizsgilat végrehajtisa

Egyensiilyi modszer

Lasd az ISO 1516, ISO 3680, ISO 1523, ISO 3679-es szabvanyt.

Nem egyensiilyi médszer

Abel-féle késziilék:

Lasd a BS 2000 170. részét, az NF M07-011, NF T66-009 szabvanyt.
Abel-Pensky-féle késziilék:

Lasd az EN 57, DIN 51755 1. részét (5-t8l 65 °C-ig terjed6 hSmérsékletekhez), a DIN 51755 2. részét
(5 °C alatti hémérsékletekhez), az NF M07-036 szabvanyt.

Tag-féle késziilék:

Lasd az ASTM D 56 szabvényt.

Pensky-Martens-féle késziilék:

Lasd az ISO 2719, EN 11, DIN 51758, ASTM D 93, BS 2000-34, NF M07-019 szabvényt.
Megjegyzések:

Amennyiben az 1.6.3.2. pontban szerepld, nem egyensilyi mddszerrel meghatdrozott lobbandspontrdl
megallapitjdk, hogy az értéke 0 £ 2 °C, 21 £ 2 °C vagy 55 £ 2 °C, ezt az eredményt meg kell er@siteni az
ugyanezt a késziiléket hasznalé valamilyen egyensilyi modszerrel.

Bejelentéshez csak azok a mddszerek haszndlhatok, amelyek megadjik a lobbandspont hémérsékletét.

Oldészereket tartalmazo, viszkozus folyadékok (festékek, ragaszté anyagok és ehhez hasonléak) lobbands-
pontjdnak meghatdrozdsdhoz csak viszkézus folyadékok lobbandspontjanak meghatdrozdsira alkalmas
késziilékek és vizsgdlati médszerek haszndlhatok.

Lasd az ISO 3679, 1SO 3680, ISO 1523, DIN 53213 1. részét.
ADATOK
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd informdacidkat kell tartalmaznia:

— az anyag pontos lefrdsat (azonositds és szennyezddések),

— meg kell adni az alkalmazott mddszert, valamint minden esetleges eltérést,

— az eredményeket és az eredmények értelmezése szempontjabdl lényeges minden tovabbi megjegyzést.

SZAKIRODALOM

Nincs.
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

A.10. TGZVESZELYESSEG (SZILARD ANYAGOK)

MODSZER
BEVEZETES

E vizsgdlat végrehajtdsdhoz hasznos el6zetes informdciokat szerezni az anyag lehetséges robbandsi tulaj-
donsagairdl.

Ezt a vizsgdlatot csak porszerd, szemcsés vagy pasztaszerdi anyagokhoz szabad alkalmazni.

Ahhoz, hogy ne vizsgdljanak minden meggyujthaté anyagot, hanem csak azokat, amelyek hevesen égnek,
vagy égési tulajdonsdgai valamilyen ok miatt kiilondsen veszélyesek, csak azok az anyagok tekinthetSk
tizveszélyesnek, amelyek égési sebessége meghalad egy bizonyos hatdrértéket.

A tiiz eloltdsakor jelentkezd nehézségek miatt killonosen veszélyes lehet, ha a fémporban izzds terjed. A
fémporokat ttizveszélyesnek kell tekinteni, ha az anyagban az izzds terjedése egy el6irt idGtartamon beliil
van.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK
Egési id6, masodpercben kifejezve.
REFERENCIAANYAGOK

Nincs megadva.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Az anyagot megszakitds nélkili, koriilbelil 250 mm hosszi csikba vagy porsdvba rendezik, és el6zetes
vizsgalatot hajtanak végre annak meghatdrozdsira, hogy gdzlanggal meggytjtva linggal terjed-¢ vagy
pardzslik-e. Amennyiben az el6irt id6tartamon beliil a porcsik 200 mm-es szakasza mentén bekovetkezik
a terjedés, teljes vizsgdlati programot hajtanak végre az égési sebesség meghatdrozdsa érdekében.

MINOSEGI KOVETELMENYEK

Nincs megadva.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
ElGzetes screening vizsgilat

Az anyagot koriilbeliil 250 mm hosszi, 20 mm széles és 10 mm magas, megszakitds nélkiili csikba vagy
porsdvba rendezik egy nem éghet§, nem pordzus és alacsony hévezetS-képességii alaplemezen.

Egy (legaldbb 5 mm dtmérdjti) gdzégdbdl forrd lingot bocsitanak a porcsik egyik végére mindaddig, amig a
por meg nem gyullad, vagy maximum 2 percig (fémek vagy fémotvozetek porai esetében 5 percig). Figyelni
kell, hogy az égés tovaterjed-e a csik 200 mm-es szakasza mentén a 4 perces vizsgalati idGtartamon beliil
(vagy fémporok esetében 40 perc alatt). Amennyiben az anyag nem gyullad meg, és langolva vagy pardzs-
zsal nem tovabbitja az égést a porcsik 200 mm-es szakasza mentén a 4 perces (vagy 40 perces) vizsgalati
idStartamon  beliil, akkor az anyagot nem szabad t(izveszélyesnek tekinteni, és tovdbbi vizsgilat nem
szitkséges. Amennyiben az anyag kevesebb, mint 4 perc alatt vagy fémporok esetében kevesebb, mint 40
perc alatt tovabbitja az égést a porcsik 200 mm-es szakasza mentén, az aldbbiakban (az 1.6.2. pontban és
azt kovetden) leirt eljardst végre kell hajtani.
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1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.2.3.

3.1.

3.2

Egési sebesség vizsgilata

El6késziilet

Egy 250 mm hosszl, hiromszog keresztmetszetti, 10 mm bels§ magassdgti és 20 mm szélességti formédba
lazén betoltik a porszerd vagy szemcsés anyagokat. A forma mindkét oldaldn, hosszirdnyban, két fémlemezt
helyeznek el oldals6 hatdrol6 feliletként, amelyek 2 mm-rel tilnydlnak a hdromszog keresztmetszetd
alakzat fels6 szélén (ldsd az dbrdt). A formdt ezutin hdromszor leejtik 2 cm magassagbdl valamilyen
szilird feliiletre. Amennyiben szitkséges, a formdt Gjbol feltoltik vizsgdlati anyaggal. Az oldalhatdrolokat
ezutdn eltdvolitjdk, és a felesleges anyagot lekaparjak. Valamilyen nem éghetS, nem pordzus és alacsony
hévezetd-képességli alaplemezt helyeznek a forma tetejére, a késziiléket megforditjdk és a format eltdvo-
litjdk.

A pasztaszerdi anyagokat nem éghet$, nem pordzus és kis hévezetd-képességtli alaplemezen teritik el 250
mm hosszisdgt és koriilbeliil 1 cm? keresztmetszett kotél alakjdban.

Vizsgdlati koriilmények

Nedvszivd anyag esetében a vizsgdlatot az anyagnak a tartdlybdl tortént eltdvolitdisa utdn a lehet§
leggyorsabban kell végrehajtani.

A vizsgdlat végrehajtdsa
A halmot a elszivoszekrény huzatdba kell elhelyezni.

A leveg@sebességnek elegenddnek kell lennie ahhoz, hogy megakaddlyozza az égéstermékeknek a laboraté-
riumba szokését, és ezt nem szabad véltoztatni a vizsgdlat sordn. HuzaternySt kell felszerelni a késziilék
koré.

Gézégdbdl (legaldbb 5 mm dtmérdjli) kibocsitott forré ldngot haszndlnak az anyaghalom egyik végén
torténd meggydjtisira. Amikor a halom mdr 80 mm tdvolsdgig égett, megmérik az égési sebességet a
kovetkez8 100 mm mentén. A vizsgélatot hatszor hajtjdk végre, minden alkalommal tiszta, hideg lemezt
haszndlva, kivéve ha kordbban pozitiv eredményt kaptak.

ADATOK

Az értékeléshez az elGzetes szlirGvizsgdlat (1.6.1) sordn nyert égési idS és a legfeljebb hat vizsgélatban
(1.6.2.3.) nyert legrovidebb égési idS kell.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez$ informéciokat kell tartalmaznia:

— az anyag pontos lefrdsit (azonositds és szennyezédések),

a vizsgdlt anyag lefrasdt, ennek fizikai dllapotdt, beleértve a nedvességtartalmat,

az clGzetes screening-vizsgdlat és az égési sebesség vizsgdlata sordn nyert eredményeket, amennyiben
végeztek ilyen vizsgélatokat,

— az eredmények értelmezése szempontjdbol 1ényeges minden tovabbi megjegyzést.
AZ EREDMENYEK ERTELMEZESE

A porszer(i, szemcsés vagy pasztaszeri anyagokat tlizveszélyesnek kell tekinteni, amennyiben az 1.6.2.
pontban leirt vizsgdlati eljdrdsnak megfeleléen végrehajtott barmely vizsgdlat sordn az égési id6 kevesebb,
mint 45 mdsodperc. Fémek vagy fémétvozetek porait tlizveszélyesnek kell tekinteni, amennyiben megy-
gytjthatok, és a ldng vagy a reakciézéna 10 perc vagy ennél révidebb id6 alatt halad keresztiil a teljes
mintan.

FELHASZNALT IRODALOM

(1) NF T 20-042 (SEPT 85). Chemical products for industrial use. Determination of the flammability of
solids.
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.3.

A.11. TUZVESZELYESSEG (GAZOK)

MODSZER
BEVEZETES

A médszer lehet6vé teszi annak meghatdrozdsat, hogy levegével kevert, szobahSmérsékletdi (koriilbelil 20
°C-0s) és légkori nyomdsi gdzok tlizveszélyesek-e, és ha igen, milyen koncentricitartomdnyban. A
vizsgalati gdz levegdvel alkotott, egyre novekvd gdzkoncentracidji keverékeit elektromos szikra hatdsanak
teszik ki, és figyelik, hogy el6fordul-¢ gyulladds.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

A tlizveszélyességi tartomdny az alsé és felsG robbandsi hatdr kozotti koncentricidtartomédny. Az alsé és
fels6 robbandsi hatdr a levegGvel kevert, kismértékben tlizveszélyes gdznak azon koncentrdcidhatdrai,
amelyeknél nem jon létre langterjedés.

REFERENCIAANYAGOK
Nincs megadva.
A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Lépésenként novelik a gdzkoncentrdcidt a levegdben, és a keveréket minden egyes szakaszban elektromos
szikra hatdsdnak teszik ki.

MINOSEGI KOVETELMENYEK

Nincs megadva.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Késziilék

A vizsgélati tartdly egy fiigg6leges, 50 mm minimdlis belsd dtmérgjd és 300 mm minimdlis magassagi
tiveghenger. A gyujtoelektroddkat 3-5 mm tdvolsdgra vannak egymdstdl, és a henger aljatél 60 mm-re
helyezkednek el. A hengert nyomdsmentesitd nyildssal szerelték fel. A késziiléket védéburkolattal kell elldtni
mindenféle robbandsveszély korldtozdsara.

Gyujtoforrasként 0,5 szekundum idStartamd, all6, indukcids szikrdt haszndlnak, amelyet 10-15 kV
kimeneti fesziiltségli (bemeneti teljesitmény maximum 300 W), nagyfesziltség(i transzformdator hoz létre.
A (2) szakirodalom az alkalmas késziilék egy példdjat irja le.

Vizsgilati kériilmények
A vizsgélatot szobahSmérsékleten (koriilbeliil 20 °C) kell végrehajtani.
A vizsgilat végrehajtisa

Adagolé szivattytk segitségével ismert koncentracioja, leveg6be kevert gdzt visznek be az tiveghengerbe.
Szikrat vezetnek a keveréken keresztiil, és megfigyelik, hogy elvdlik-e a ling a gyujtéforrdstdl és terjed-e
ondlléan. A gdzkoncentraciot 1 térfogatszdzalékos lépésekben véltoztatjdk, amig be nem kovetkezik a
gyulladds a fenticknek megfelelGen.
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Amennyiben a gz kémiai szerkezete azt jelzi, hogy az valdszintleg nem tlizveszélyes, és kiszamithat6 a
levegGvel alkotott sztochiometrikus keveréke, akkor csak a sztochiometriai Osszetételnél 10 %-kal kisebb
értékiitSl a 10 %-kal nagyobb Gsszetételig terjedd tartomdnyban 1évd keverékeket kell megvizsgalni 1 %-os
1épésekben.

2. ADATOK
E tulajdonsdg meghatdrozdsihoz a lingterjedés el6forduldsa az egyetlen lényeges informécio.
3. VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd informdacidkat kell tartalmaznia:
— az anyag pontos lefrdsat (azonositds és szennyezédések),

— a vizsgdlathoz haszndlt késziilék lefrdsdt, a méreteivel egyiitt,

— azt a hémérsékletet, amelyen a vizsgélatot végrehajtottdk,

— a vizsgdlt koncentraciokat és a kapott eredményeket,

— a vizsgdlat eredményét: nem tiizveszélyes gdz vagy tlizveszélyes gaz,

- amennyiben arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy a gdz nem tlizveszélyes, meg kell adni azt a
koncentracidtartomanyt, amely felett 1 %-os 1épésekben vizsgéltdk meg,

— az eredmények értelmezéséhez szitkséges minden informéciét és megjegyzést kozolni kell.
4. SZAKIRODALOM

(1) NF T 20-041 (SEPT 85). Chemical products for industrial use. Determination of the flammability of
gases.

(2) W. Berthold, D. Conrad, T.Grewer, H.Crosse-Wortmann, T. Redeker und H. Schacke. ,Entwicklung einer
Standard-Apparatur zur Messung von Explosionsgrenzen”. Chem.-Ing.-Tech. 1984, vol. 56, 2, 126-127.
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

A.12. TUZVESZELYESSEG (ERINTKEZES VIZZEL)

MODSZER
BEVEZETES

E vizsgdlati médszer annak meghatdrozdsira haszndlhaté, hogy valamely anyag vizzel vagy nedves
levegGvel létrejott reakcidja olyan gdz vagy gazok fejlédéséhez vezet-e, amelyek tiizveszélyesek.

A vizsgdlati modszer mind szildrd, mind folyékony anyagokhoz alkalmazhat6. E médszer nem alkalmazha-
t6 olyan anyagokndl, amelyeknél ongyulladas 1ép fel, amikor leveg6vel érintkeznek.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Ttizveszélyesek: azok az anyagok, amelyek vizzel vagy nedves levegGvel érintkezve veszélyes mennyiségben,
minimum 1 liter/kg/éra iitemben fejlesztenek tiizveszélyes gdzokat.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Az anyagot az aldbbi 1épések sorrendjének megfelel6en vizsgaljdk; amennyiben valamely 1épésnél gyulladds
kovetkezik be, tovdbbi vizsgdlat nem sziikséges. Amennyiben ismert, hogy az anyag nem lép erdteljes
reakciba vizzel, tovabb kell haladni a 4. 1épéshez (1.3.4.).

1. 1épés

A vizsgélt anyagot elhelyezik egy 20 °C hémérsékletdi desztilldlt vizet tartalmazé tilba, és figyelik, hogy a
fejlédé gdz meggyullad-e.

2. 1épés

A vizsgilt anyagot egy 20 °C hémérséklett desztilldlt vizet tartalmazd edény feliiletén lebegd sziirSpapirra
helyezik, és figyelik, hogy a fejl6d6 gdz meggyullad-e. A szlirGpapir arra szolgdl, hogy egy helyen tartsa az
anyagot a gyulladds lehetéségének novelésére.

3. 1épés

A vizsgdlt anyagot egy koriilbeliil 2 cm magas és 3 cm dtmérgjli halomba helyezik. Néhdny csepp vizet
adnak hozzd a halomhoz, és figyelik, hogy a fejl6d6 gdz meggyullad-e.

4. 1épés

A vizsgalt anyagot 20 °C hémérsékleti desztillalt vizzel keverik, és a gdzfejlédés sebességét 7 ordn
keresztiil mérik, 1 ords id6kozonként. Amennyiben a gdzfejlédés sebessége egyenetlen vagy novekszik, 7
6ra utdn a mérési id6t meg kell novelni maximum 5 napra. A vizsgilat megallithatd, ha a sebesség
barmikor az 1 liter/kg/ordt meghaladja.

REFERENCIAANYAGOK
Nincs megadva.
MINGSEGI KOVETELMENYEK

Nincs megadva.
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1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.3.

1.6.3.1.

1.6.3.2.

1.6.4.

1.6.4.1.

1.6.4.2.

A VIZSGALATI MODSZEREK LE[RASA

1. 1épés

Vizsgdlati koriilmények

A vizsgdlatot szobahSmérsékleten (koriilbelill 20 °C-on) hajtjak végre.

A vizsgdlat végrehajtdsa

Desztillalt vizet tartalmazé tdlba kismennyiségl (koriilbelill 2 mm dtmérdjt) vizsgdlt anyagot kell helyezni.
Figyelni kell, hogy (i) fejlédik-e gdz, és hogy (ii) meggyullad-e a gdz. Amennyiben a gz meggyullad, nincs

szitkség az anyag tovdbbi vizsgdlatdra, mivel az anyagot veszélyesnek kell tekinteni.

2. 1épés

Késziilék

Valamilyen alkalmas tartdlyban, példdul egy 100 mm dtmérdjdi leparléedényben 1évs desztilléle viz felszinén
szlirGpapirt lebegtetnek.

Vizsgdlati koriilmények

A vizsgdlatot szobahémérsékleten (koriilbelill 20 °C-on) hajtjak végre.

A vizsgdlat végrehajtdsa

A szlirGpapir kozepére kismennyiségti (kortilbeliil 2 mm dtmérdgjt) vizsgalt anyagot helyeznek. Figyelni kell,
hogy (i) fejlédik-e gdz, és hogy (i) meggyullad-e. Amennyiben a gdz meggyullad, nincs szitkség az anyag
tovabbi vizsgélatdra, mivel az anyagot veszélyesnek kell tekinteni.

3. 1épés

Vizsgdlati korillmények

A vizsgdlatot szobahSmérsékleten (koriilbeliil 20 °C-on) hajtjak végre.

A vizsgdlat végrehajtdsa

A vizsgélt anyagot koriilbelil 2 cm magassdgli és 3 cm dtmérdjd, a tetején mélyedéssel elldtott halomba
helyezik. Néhdny csepp vizet adnak a bemélyedt részhez, és figyelik, hogy (i) fejlédik-e gdz, és hogy (ii)
meggyullad-e. Amennyiben a gdz meggyullad, az anyag tovdbbi vizsgdlatira nincs sziikség, mivel az
anyagot veszélyesnek kell tekinteni.

4. 1épés

Késziilék

A késziilék felépitését az dbra mutatja.

Vizsgdlati koriilmények

Vizsgdlni kell a vizsgdlt anyagot tartalmazé tartdlyt, hogy van-e benne 500 pm-nél kisebb (részecskeméretd)
por. Amennyiben a por a teljes anyag tobb mint 1 tomegszazaléka, vagy ha a minta morzsdl6dik, akkor a
teljes anyagot porrd kell 6rolni vizsgdlat el6tt a tdrolds és kezelés alatti részecskeméret csokkenésének
figyelembevétele érdekében; egyébként az anyagot olyan allapotban kell megvizsgdlni, ahogyan atvették. A
vizsgalatot szobahémérsékleten (koriilbeliill 20 °C-on) és 1égkori nyomdson kell végrehajtani.
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A vizsgdlat végrehajtdsa

10-20 ml vizet ontenek a késziilék csepegtetStolesérébe, és 10 gramm anyagot helyeznek a kip alaki
lombikba. A fejl6ds gdz térfogata barmilyen, erre alkalmas eszkozzel mérhetd. Kinyitjdk a csepegtetStolesér
elzdrdcsapjdt, hogy beengedjék a vizet a kip alaka lombikba, és elinditanak egy stopperdrat. A gdzfejlédést
6ranként mérik a 7 Ords id6tartam sordn. Amennyiben ez alatt az idStartam alatt a gdzfejl6dés egyenetlen,
vagy ha az id6tartam végén novekszik a gdzfejl6dés sebessége, a méréseket folytatni kell, legfeliebb 6t
napig. Amennyiben a mérés sordn barmikor a gdzfejl6dés sebessége meghaladja az 1 liter/kg/ordt, a
vizsgalat megszakithato. Ezt a vizsgdlatot hdromszor kell elvégezni.

Amennyiben ismeretlen a gdz kémiai Osszetétele, elemezni kell a gdzt. Amennyiben a gdz tlizveszélyes
komponenseket tartalmaz, és nem ismert, hogy a teljes keverék ttizveszélyes-e, vagy sem, ugyanolyan Osz-
szetételd keveréket kell késziteni, és megvizsgélni az A.11. mddszernek megfelelGen.

ADATOK

Az anyagot veszélyesnek kell tekinteni, ha:
— ongyulladds jon létre a vizsgélati eljdrds barmelyik 1épésében,
vagy
- 1 liter/kg anyag/érdndl nagyobb sebességgel fejlddik kismértékben tlizveszélyes giz.
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez$ informaciokat kell tartalmaznia:
— az anyag pontos lefrdsat (azonositds és szennyezddések),

- a vizsgdlt anyag minden elSkészitésének részleteit,

— a vizsgdlatok eredményeit (1., 2., 3. és 4. 1épés),

— a fejl6d6 géz kémiai Osszetételét,

a gazfejl6dés sebességét, ha a 4. 1épést (1.6.4.) végrehajtjik,
— az eredmények értelmezéséhez 1ényeges minden tovabbi megjegyzést.

SZAKIRODALOM

(1) Recommendation on the transport of dangerous goods, test and criteria, 1990, United Nations, New
York.

(2) NF T 20-040 (SEPT 85). Chemical products for industrial use. Determination of the flammability of
gases formed by the hydrolysis of solid and liquid products.
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

A.13. SZILARD ANYAGOK ES FOLYADEKOK ONGYULLADASI KEPESSEGE

MODSZER

BEVEZETES

A vizsgdlati eljards olyan szilird vagy folyékony anyagokndl alkalmazhatd, amelyek kis mennyiségekben
ongyulladdssal meggyulladnak rovid idével azutdn, hogy érintkezésbe 1épnek a szobahdmérsékletdi (koriilbe-
liil 20 °C-os) levegével.

Azokra az anyagokra, amelyeket a gyulladds bekovetkezése el6tt 6rakon vagy napokon dt szobahSmérséklet
vagy magas hémérséklet hatdsdnak kell kitenni, e vizsgdlati médszer nem vonatkozik.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Azok az anyagok tekinthetSk piroférosnak, amelyek meggyulladnak vagy az 1.6. pontban leirt feltételek
mellett szenesedést okoznak.

Folyadékokndl lehet, hogy az ongyulladdst is meg kell vizsgalni az 6ngyulladdsi hémérséklet (folyadékok és
gdzok) cimd A.15. médszer segitségével.

REFERENCIAANYAGOK

Nincs megadva.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A szildrd vagy folyékony anyagot hozzdadjék egy inert hordozdanyaghoz, és kornyezeti hdmérsékleten
érintkezésbe hozzdk a levegGvel 5 perces idGtartamig. Amennyiben a folyékony anyagok nem gyulladnak
meg ilyen koriilmények kozott, azokat sztirpapirral felitatjdk, és kornyezeti hémérsékleten (koriilbelill 20
°C-on) levegé hatdsdnak teszik ki 5 percre. Amennyiben a szildrd vagy folyékony anyag meggyullad vagy a
folyékony anyag meggytjtja vagy elszenesiti a sziirGpapirt, akkor az anyagot piroférosnak tekintik.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

Ismételhet@ség: a biztonsdggal kapcsolatos jelentSsége miatt egyetlen pozitiv eredmény elegendd ahhoz,
hogy az anyagot piroférosnak tekintsék.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

Késziilék

Egy kortilbelil 10 cm 4tméréji porceldncsészét szobahSmérsékleten (koriilbeliil 20 °C-on) megtdltenek
kovafolddel koriilbeliil 5 mm magassagig.

Megjegyzés:

A kovafoldet vagy barmilyen mds, ehhez hasonlé inert anyagot, amely konnyen beszerezhets, tgy kell
kivalasztani, hogy olyan talajra legyen reprezentativ, amelyre a vizsgalt anyag baleset esetén kifolyhat.

Szdraz szlirGpapir szikséges olyan folyadékok vizsgélatdhoz, amelyek levegGvel érintkezve nem gyulladnak
meg inert hordozdanyaggal torténd érintkezéskor.
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1.6.2.

2.2.

A vizsgilat végrehajtisa
a) Porszerii szildrd anyagok

A vizsgdlandd porszert anyagbdl 1-2 cm’-t kiontenek koriilbeliil 1 méter magassigrol egy nem éghetd
feluletre, és figyelik, hogy meggyullad-¢ az anyag a leejtés sordn vagy az 6ntéstSl szamitott 5 percen
belil.

A vizsgdlatot hat alkalommal hajtjak végre, kivéve ha meggyullad az anyag.
Folyadékok

Koriilbeliil 5 cm® vizsgalt folyadékot 6ntenck az elSkészitett porceldncsészébe, és figyelik, hogy 5 percen
belill meggyullad-e az anyag.

=

Amennyiben nem gyullad meg a hatszor elvégzett vizsgdlat sordn, a kovetkezd vizsgalatokat hajtjak
végre:

Fecskend6bdl 0,5 ml vizsgalt anyagot helyeznek egy bevagdosott sziir6papirra, és figyelik, hogy megy-
gyullad-e, illetve elszenesedik-e a sziir8papir a folyadék hozzdaddsitél szdmitott 5 percen belil. A
vizsgdlatot haromszor hajtjak végre, kivéve ha meggyullad vagy elszenesedik a sziirGpapir.

ADATOK

AZ EREDMENYEK KEZELESE

A vizsgélat abbahagyhat6, amennyiben valamelyik vizsgdlat eredménye pozitiv.

ERTEKELES

Amennyiben valamely inert hordozéanyaghoz valé hozzdadds és levegd hatdsdnak valé expozicid utdn az

anyag 5 percen beliil meggyullad, vagy valamely folyékony anyag a leveg$ hatdsinak valé expozicié utdn 5
percen beliil elszenesit vagy meggytjt egy sziir6papirt, az anyagot piroférosnak tekintik.

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez$ informéciokat kell tartalmaznia:
— az anyag pontos lefrdsat (azonositds és szennyezddések),

— a vizsgalatok eredményeit,

- az eredmények értelmezése szempontjabél 1ényeges minden tovdbbi megjegyzést.

SZAKIRODALOM

(1) NF T 20-039 (SEPT 85). Chemical products for industrial use. Determination of the spontaneous
flammability of solids and liquids.

(2) Recommendations on the Transport of Dangerous Goods, Test and criteria, 1990, United Nations, New
York.
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1.1.

1.2

1.3.

1.4.

A.14. ROBBANASI TULAJDONSAGOK

MODSZER
BEVEZETES

A modszer egy vizsgalatvazlatot ismertet annak meghatdrozdsara, hogy robbandsveszélyes-e valamely szilard
vagy pépes anyag, amikor lang (héérzékenység), illetve iités vagy stirlédds (mechanikai hatdssal szembeni
érzékenység) hatdsdnak van kitéve, és hogy robbandsveszélyes-e valamely folyékony anyag, amikor ling
vagy ités hatdsdnak van kitéve.

A modszer hdrom részbdl all:
a) hdérzékenység vizsgilata (1);
b) iitéssel kapcsolatos mechanikai hatdssal szembeni érzékenység vizsglata (1);

¢) strléddssal kapcsolatos mechanikai hatdssal szembeni érzékenység vizsgdlata (1).

A mddszer bizonyos éltalinos hatdr segitségével adatokat ad meg a robbands bekovetkezése valdszintiségé-
nek meghatdrozdsira. A mddszert nem annak megéllapitdsira tervezték, hogy bizonyos koriilmények
kozott képes-e az anyag robbandsra.

A modszer alkalmas annak meghatdrozdsira, hogy az anyag robbandsveszélyes-e (h6- és mechanikai
hatdssal szembeni érzékenység) az irdnyelvben eldirt killonleges koriilmények kozott. A mddszer alapja
szémos, nemzetkozileg széles korben hasznélt késziiléktipus (1), amelyek rendszerint kielégit§ eredményeket
adnak. Ismert, hogy a mddszer nem ad végleges eredményt. A megadott késziilék helyett haszndlhaté mds
késziilék, feltéve hogy az nemzetkozileg elismert, és hogy az eredmények Osszeegyeztethet6k a megadott
késziilékkel kapott eredményekkel.

A vizsgilatokat nem kell végrehajtani, amikor a rendelkezésre 4ll6 termodinamikai informécidk (példéul
képz6déshd, bomldshd) ésfvagy a szerkezeti képletben egyes reakcioképes csoportok hidnya (2) vitathatatla-
nul bizonyossd teszi, hogy az anyag nem képes gazképzddéssel vagy héfelszabaduldssal jaré gyors bomldsra
(vagyis az anyag nem jelent semmilyen robbandsveszélyt). Folyadékoknal nincs sziikség sarloddssal
kapcsolatos mechanikai hatdssal szembeni érzékenység vizsgilatra.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK
Robbandsveszélyes:

Azok az anyagok, amelyek ldng hatdsdra robbanhatnak, vagy amelyek a megadott késziilékben az iitésre
vagy rdzdsra érzékenyek (vagy mechanikai hatdssal szemben érzékenyebbek, mint az 1,3-dinitro-benzol az
alternativ késziilékben).

REFERENCIAANYAGOK

1,3-dinitro-benzol, 0,5 mme-es szitdn dtszitdlt, rostdlt, kristdlyos technikai termék, a sturlodast és wtést
vizsgdlé médszerekhez.

Vizes ciklohexdnonbdl dtkristdlyositott, nedvesen szitalt, 250 pm nyildson dtmend és 150 pm nyildsméretd
szitdn visszamarad6, 103 + 2 °C hémérsékleten (4 6rdn at) szdritott Perhidro-1,3,5-trinitro-1,3,5-triazin
(RDX, hexogén, ciklonit — CAS 121-82-4) a mésodik sarlodds- és titésvizsglat-sorozathoz.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

El§zetes vizsgdlatok sziikségesek a hdrom érzékenységvizsgilat végrehajtisa érdekében a biztonsdgos
koriilmények 1étrehozdsihoz.



13/11. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

345

1.4.1.

1.4.2.

1.4.3.

1.4.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

Biztonsdg a kezelés sordn - vizsgilatok (3)

Biztonsdgi okok miatt a f6 vizsgdlatok végrehajtdsa el6tt kismennyiségti (koriilbelil 10 mg) anyagmintdt —
anélkiil, hogy gdzlangba beleérne — hevitenek, alkalmas formdja késziilékben {itéssel, és egy illén fakalapacs
hasznalataval vagy sarloddst létrehoz6 géppel strlédds hatdsanak teszik ki. E vizsgdlat célja meggy6zédni
arrél, hogy érzékeny-e és robbandsveszélyes-e annyira az anyag, hogy az el6irt érzékenységi vizsgalatokat,
killonosen a héhatdssal szembeni érzékenységvizsgdlatot, kiilonleges ovintézkedések mellett kell-e végrehaj-
tani a vizsgélatot végz6 személy sériilésének elkeriilésére.

HGérzékenység

A moédszer magdban foglalja az anyagnak a kilonboz6 nyildsatmérdji mérperemek éltal lezdrt acélcsdben
torténs melegitését annak meghatdrozésira, hogy hajlamos-e robbandsra az anyag erds hevités és meg-
hatdrozott mértékd fojtds mellett.

Mechanikai hatdssal szembeni érzékenység (iités)

leejtett, megadott tomeg hoz létre.

Mechanikai hatdssal szembeni érzékenység (siirlodis)

A modszer magdban foglalja a szilird vagy pépes anyagok expozici6jat surlédds hatdsinak, szabvanyositott
felilletek kozott, elsirt terheléssel és relativ elmozduldssal.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

Nincs megadva.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

HGérzékenység (lang hatdsa)

Késziilék

A késziilék egy flit6- és véddkészilékbe szerelt, djra fel nem haszndlhaté acéles6bdl, valamint annak
Ujrahaszndlhatd zdroszerkezetébdl all (1. dbra). Valamennyi csé acéllemezbdl, mélyhizdssal készilt (lasd a
fiiggeléket), 24 mm bels6 atmérdjl, 75 mm hosszisigi és 0,5 mm falvastagsigii. A csovek a nyitott
végiikkon peremmel vannak ellitva azért, hogy lezdrhatok legyenek a zdrélemez-szerkezettel. Ez egy
kozponti furattal rendelkezd, a cs6hoz kétrészes csatlakozdssal (anya és menetes gytirti) szorosan rogzitett,
nyomdsallé zarolemezbdl dll. Az anya és a menetes gy(ird krom-mangédn acélbdl késziilt (lasd a fiiggeléket),
amely egészen 800 °C hdmérsékletig szikramentes. A zdr6lemezek 6 mm vastagsdgl, hddllo acélbdl
késziiltek (ldsd a fiiggeléket), és kiillonbozd nyildsitmérdvel rendelkeznek.

Vizsgdlati koriilmények

Az anyagot az atvételkor rendszerint megvizsgéljak, bizonyos esetekben, példdul ha préselt, ontott, vagy
mds modon tomoritett anyagok esetében, sziikség lehet az anyag apritds utdni vizsgdlatra.
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1.6.1.4.

1.6.2.

1.6.2.1.

Szilird anyagok esetében az egyes vizsgdlatok sordn haszndland6 anyag mennyiségét kétszakaszos szdraz
futtatdsi eljards segitségével hatdrozzdk meg. Egy kitdralt csovet, amelynek el6zdleg megmérték az onsulyat,
megtoltenek 9 cm’ anyaggal, és az anyagot tomoritik a cs6 teljes keresztmetszetére haté 80 N erdvel.
Biztonsdgi okokbdl vagy olyan esetekben, ahol osszenyomdssal viltoztathaté a minta fizikai alakja, mds
toltési eljardsok is haszndlhatok; példdul ha az anyag nagyon érzékeny a siirloddsra, a tomorités nem
megfelel. Amennyiben az anyag Osszenyomhatd, addig folytatjdk a tovabbi anyagbevitelt és tomoritést,
amig a cs6 felsG vége alatt 55 mm-re van feltoltve. Meghatdrozzdk a csé 55 mme-es szintjéig a feltoltéshez
haszndlt Ossztomeget, és hozzdadnak két tovdbbi adagot, mindkett6t 80 N erdvel tomoritve. Ezutdn
szitkség szerint, tomoritéssel hozzdadnak vagy kivesznek anyagot tgy, hogy a toltési szint a cs6 fels§
végét6l 15 mm-re legyen. A mdsodik szdraz futtatdst, az els§ szdraz futtatdsban megéllapitott teljes tomeg
egyharmaddnak tomoritett mennyiségével kezdik el. Hozzdadnak két tovabbi ilyen adagot 80 N tomori-
téssel, és a cs6ben az anyagszintet a cs6 felsd végétsl 15 mm-re dllitjdk be, szikség szerint anyag
hozzdaddséval vagy elvételével. A mdsodik szdraz futtatdsban meghatdrozott anyagmennyiséget haszndljak
minden egyes vizsgdlathoz; a megtdltést hdrom egyenld mennyiségben hajtjdk végre, mindegyiket 9 cm’-re
stiritik ssze olyan erdvel, amely ehhez sziikséges. (Ez megkonnyithet§ menetes gytirtik segitségével.)

Folyadékokat és géleket 60 mm-es magassagig toltenek be a csdbe, a gélek esetében kiilonos gondossdggal
kell eljarni annak megakadalyozdsa érdekében, hogy tiregek alakuljanak ki. A menetes gy(rtit alulrél a csére
csusztatjdk, behelyezik a megfelel§ zardlemezt, és meghtizzdk az anyat valamennyi molibdén-diszulfid
bazisti kenBanyag felvitele utdn. Lényeges annak ellendrzése, hogy nem keriilt anyag a karima és a lemez
kozé vagy a menetekbe.

A hevitést nyomdsszabalyozéval (60-70 mbar) felszerelt ipari palackbdl egy dramldsmérén atvezetett és a
négy ég6hoz elosztocsovon keresztiil egyenletesen elosztott (amelyet az égékbdl a lingok vizudlis megfigy-
elése jelez) propan biztositja. Az égéket az 1. dbrdnak megfelelSen a vizsgdlati kamra koré helyezték el. A
négy gdzégd egyiittes fogyasztasa koriilbeliil 3,2 liter propdn/perc. Haszndlhatok mds éghetd gdzok és égok,
de a hevitési sebességnek a 3. dbrdn megadottnak kell lennie. Minden késziilék esetében a hevitési
sebességet rendszeres id6kozonként ellendrizni kell dibutil-ftaldttal megtoltott csovek segitségével a 3.
dbranak megfelelGen.

A vizsgdlatok végrehajtdsa

Minden egyes vizsgdlatot addig kell végezni, amig a cs6 szét nem esik vagy mar 5 percig nem hevitették.
Amennyiben a ¢s6 hiarom vagy tobb darabra torik szét, amelyek néhany esetben a 2. dbranak megfelelGen
keskeny fémcsikokkal osszekapcsolhatdk, ezt gy értékelik, hogy robbands tortént. Az olyan vizsgalatokat,
amelyeknél kevesebb toredék jon létre, vagy egydltalin nem torik szét a csé, gy tekintik, hogy nem
eredményeznek robbandst.

ElGszor egy hdrom vizsgdlatbdl dllo vizsgalatsorozatot hajtanak végre 6,0 mm atmérdji zardlemezzel, és ha
nem torténik robbands, egy mdsodik, hdrom vizsgilatb6l dllo vizsgdlatsorozat hajtanak végre 2,0 mm
atmérGji mérGperemmel. Amennyiben a két vizsgdlatsorozat végrehajtisa soran valamelyiknél robbands
torténik, nincs sziikség tovabbi vizsgalatokra.

Kiértékelés

A vizsgdlat eredményét pozitivnak tekintik, ha a fenti vizsgalatsorozatok valamelyikében robbands tortént.

Mechanikai hatdssal szembeni érzékenység (iités)

Késziilék (4. dbra)

Egy jellegzetes ejtGkalapdcsos késziilék lényeges részei egy alaplappal elldtott ontottacéltomb, allg, oszlop,
vezetSk, ejtSsilyok, kioldé késziilék és egy mintatarté. A 100 mm (dtmérji) x 70 mm (magassigu)
acélilllét a 450 mm (hosszasdgd) x 450 mm (szélességli) x 60 mm (magassdgt) ontott alaplappal ellatott,
230 mm (hosszisdgt) x 250 mm (szélességti) x 200 mm (magassdgt) acéltomb tetejéhez csavarozzak. Egy
varratmentes huazott acéles6bdl késziilt oszlopot rogzitettek az acéltomb hdtsé részéhez csavarozott tartoba.
Négy csavar rogziti a késziiléket egy tomor, 60 x 60 x 60 cm-es betontombhoz tigy, hogy a vezetd sinek
tokéletesen fuggdlegesek, és az ejtGsily szabadon esik. A vizsgdlathoz 5 és 10 kg-os, tomor acélbol késziilt
sulyokat alkalmaznak. Minden egyes stly iitSfeje HRC 60-63 keménység(i és 25 mm-es minimdlis dtmérdjd
edzett acél.
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1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.3.

1.6.3.1.

1.6.3.2.

A vizsgdlt mintdt két koaxidlis, egymds folott elhelyezett, tomor acélhengerbdl all6 iitSkészilékbe zdrjak egy
hengeres acél vezetgy(rti bemélyedésében. A tomor acélhengerek 10 (-0,003, —0,005) mm dtmérdjiiek és
2 mm magassagiak, és felilletiik csiszolt, szélikk lekerekitett (0,5 mm-es gorbiileti sugdr), és HRC 58-65
keménységtiek. A hengermélyedés kiils6 dtmérSje 16 mm, magassiga 13 mm, és egy 10 (+0,005, +0,010)
mme-es csiszolt furattal kell rendelkeznie. Az iit6késziiléket acélbol késziilt (26 mm dtmérdjti és 26 mm
magassagu), kozbeesd iill6re szerelték, és egy, a fustgdzok tdvozdsat lehetGvé tevd, perfordlt gydrtvel allitjak
kozéppontba.

Vizsgdlati koriilmények

A minta térfogata 40 mm’® vagy valamilyen alternativ késziilékhez megfelel§ térfogati legyen. A szildrd
anyagokat szdraz dllapotban kell vizsgdlni, és a kovetkezképpen kell el6késziteni:

a) a por alaki anyagokat szitdljdk (0,5 mmv-es szitaméret); a szitdn dtjutd anyagot haszndljdk a vizs-
gélathoz;

b) a préselt, ontott vagy mds médon tomoritett anyagokat kis darabokra torik és szitdljak; a 0,5 és 1 mm
kozotti atmérdjl szitdlt frakcidt haszndljdk a vizsgdlathoz, a szitdlt frakciénak az eredeti anyagra
reprezentativnak kell lennie.

Az dltaldban pép forméjiban szdllitott anyagokat, amennyiben lehetséges, szdraz allapotban, vagy minden
esetben a lehet§ legnagyobb mennyiségli olddszer eltdvolitdsdt kovetGen kell vizsgdlni. A folyékony anya-
gokat a fels6 és alsé acélhengerek kozott 1 mm-es réssel vizsgaljdk.

A vizsgdlatok végrehajtdsa

Hat vizsgélatbdl allé vizsgdlatsorozatot hajtanak végre, a 10 kg-os tomeget 0,40 méterrdl (40 J) ejtik le.
Amennyiben robbands kovetkezik be a 40 J-vel végrehajtott hat vizsgdlat valamelyike sordn, tovabbi hat
vizsgdlatbol dllé vizsgdlatsorozatot kell végrehajtani, ahol 5 kg-os tomeg kell leejteni 0,15 méterrdl (7,5 J).
Mas késziilékekben a mintdt osszehasonlitjdk a kivalasztott referenciaanyaggal egy meghatdrozott eljards
(példdul fel-le modszer stb.) segitségével.

Ertékelés

A vizsgélat eredményét pozitivnak tekintik, ha az eldirt tit6késziilékkel végrehajtott vizsgdlatok barmelyiké-
ben legaldbb egyszer robbands kovetkezik be (ezzel egyenértékd a langba borulds ésfvagy durrands), vagy a
minta érzékenyebbnek bizonyul, mint az 1,3-dinitro-benzol vagy az RDX valamelyik alternativ iitésvizsgé-
latban.

Mechanikai hatdssal szembeni érzékenység (siirlodds)

Késziilék (5. dbra)

A strlodasérzékenységet vizsgdld berendezés egy ontottacél alaplemezbdl dll, amelyre a sturlodasi érzékeny-
séget vizsgdlo készilléket felszerelték. Ez a késziilék egy rogzitett porceldnhengerbsl és egy mozgd
porceldnlapbdl dll. A porceldnlapot egy kocsin tartjdk, amely két csiszopélydn fut. A kocsit hajtorid,
hiivelyvon6 karom és alkalmas hajtémd csatlakoztatja a villamos motorhoz tigy, hogy a porceldnlap csak
egyszer mozdul el6re és hdtra 10 mm-t a porcelinhenger alatt. A porceldnhenger terhelhets, példaul 120
vagy 360 newtonnal.

A porceldnlapok fehér ipari porceldnbdl (9-32 pm érdesség) késziiltek, és 25 mm (hossziisdg) x 25 mm
(szélesség) x 5 mm (magassdg) méretiiek. A porcelanhenger ugyancsak fehér ipari porcelanbdl késziilt, és ez
15 mm hosszt, 10 mm atmérdj és 10 mm gorbiileti sugard, érdesitett gombszeletekkel rendelkezik.

Vizsgdlati korillmények
A minta térfogata 10 mm’® vagy az adott alternativ berendezésnek megfelels térfogatii legyen.

A szilird anyagokat szdraz dllapotban vizsgdljdk, és a kovetkezSképpen készitik eld:

a) a por alakd anyagokat szitdljak (0,5 mm-es szitaméret); a szitdn dtjuté anyagot haszndljdk a vizs-
gélathoz;

b) a préselt, ontott vagy mds modon tomoritett anyagokat darabokra torik és szitdlidk; a < 0,5 mm
atmérdjd szitdlt frakciot haszndljak vizsgélathoz.
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1.6.3.3.

1.6.3.4.

3.1.

3.2.

Az dltaldban pép formdban szdllitott anyagokat, amennyiben lehetséges, szdraz dllapotban kell megvizsgalni.
Amennyiben az anyag szdraz éllapotban nem készithet§ el, a pépet (a lehetS legnagyobb old6szermeny-
nyiség eltdvolitisa utdn) egy formdval készitett, 0,5 mm vastag, 2 mm széles, 10 mm hosszd filmként
vizsgdljak.

A vizsgdlatok végrehajtdsa

A porcelinhengert a vizsgdlt mintdra helyezik, és rdadjdk a terhelést. A vizsgdlat végrehajtdsakor a
porceldnlap porozitdsi jelzésének hardntirdnyban kell dllnia a mozgds irdnydval. Ugyelni kell arra, hogy
amikor a hengert a mintdra helyezik, elegendd vizsgélt anyag legyen a henger alatt, és a lap megfelelGen
mozogjon a henger alatt. Pépes anyagokhoz egy 2 x 10 mm-es nyildst, 0,5 mm vastag mérGeszkozt
haszndlnak az anyag lapra torténé felvitelére. A porceldnlapnak 10 mm-t kell el6re és visszafelé mozognia
a porceldnhenger alatt 0,44 mdsodpercen beliil. A lap és henger felilletének minden részét csak egyszer
szabad haszndlni; a henger két vége két vizsgdlathoz, a lap két felillete feliiletenként hdrom vizsgalathoz
hasznélhato.

Hat vizsgélatbdl dllo vizsgdlatsorozatot hajtanak végre 360 N terheléssel. Amennyiben pozitiv eredményt
kapnak ez alatt a hat vizsgélat alatt, tovdbbi hat vizsgélatbdl dllo vizsgdlatsorozatot kell végrehajtani 120 N
terheléssel. Egy madsik késziilékben a mintdt osszehasonlitjidk a kivalasztott referenciaanyaggal egy erre
meghatérozott eljdrds (példdul fel-le médszer) segitségével.

Ertékelés

A vizsgdlati eredmény akkor tekinthetd pozitivnak, ha az el6irt strloddsi érzékenységet vizsgdld berende-
zéssel végrehajtott vizsgalatok valamelyikében legaldbb egyszer robbands jon létre (a robbandssal egyenér-
tékd a sercegés és|vagy a csattands vagy langba borulds), vagy egy alternativ stirléddsvizsgdlat sordn teljesiil
az ezzel egyenértékd kovetelmény.

ADATOK

Elvben az anyagot az irdnyelv értelmében robbandsveszélyesnek kell tekinteni, ha a hé, iités vagy stirlodasi
érzékenység vizsgdlata sordn pozitiv eredményt kapnak.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgilati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd informdcidkat kell tartalmaznia:

a vizsgdlt anyag azonositdsdt, Osszetételét, tisztasdgdt, nedvességtartalmat stb.,

— a minta fizikai jellemzdit, és annak feltiintetését, hogy 6rolték, apritottdk ésfvagy szitdltdk-e az anyagot,

a héérzékenységi vizsgdlatok sordn tett megfigyeléseket (példdul a minta tomege, szdma stb.),

— a mechanikai hatdssal szembeni érzékenység vizsgdlatok sordn tett megfigyeléseket (példdul jelentds
mennyiségli fiist képzédése vagy teljes elbomlds csattands nélkil, ldngok, szikra, csattands, sistergés,
ropogis stb.),

— minden egyes tipust vizsgilat eredményét,

— ha alternativ késziiléket hasznaltak, meg kell adni az adott késziilékkel kapott eredmények és az
egyenértékd késziilékkel kapott eredmények kozotti korreldcié tudoményos indokldsét, valamint prioritd-
sdt,

— minden hasznos megjegyzést, ilyen példdul a hivatkozds a hasonl6 termékekkel végrehajtott vizsgalatokra,
amely lényeges lehet az eredmények megfelel§ értelmezéséhez,

az eredmények értelmezése szempontjabdl lényeges minden tovabbi megjegyzést.
AZ EREDMENYEK ERTELMEZESE ES ERTEKELESE

A vizsgdlati jelentésnek tartalmaznia kell minden hamis, rendellenes, illetve nem jellemz8 eredményt.
Amennyiben a vizsgalatok koziil barmelyiket figyelmen kiviil kell hagyni, meg kell adni annak magyardzatat
és minden alternativ vagy kiegészitG vizsgalat eredményeit. A rendellenes eredményt el kell fogadni
névértéken, és az anyagot ennek megfelelen osztdlyozni kell, kivéve ha az eredmény megmagyardzhato.
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Fiiggelék

Példa az anyag meghatirozisira a hGérzékenység-vizsgilathoz (lisd a DIN 1623 szabvényt)

(1) Cs6: 1.0336.5056 g szdmU anyagmeghatdrozds
(2) Zarblemez: 1.4873 szdmi anyagmeghatdrozds

(3) Menetes gytirti és anya: 1.3817 szdmd anyagmeghatdrozas

1. dbra
Héérzékenységet vizsgald késziilék

(minden méret mm-ben van megadva)
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1a. 4bra. Acélcsd és tartozékok 1b. 4bra. Fit6- és véddkésziilék
(1) cs6 (7) 2 lemezfedél 36-o0s méretd villdskulcshoz
(1a) kiils6 perem (8) repeszallé kamra
(2) menetes gyfirG; kis sarl6ddst menet (9) 2 cs6tart6 rad
(3) blende,a=2,0 vagy 6,0 mm 4tmérd (10) felszerelt cs6
(4) anya, b =10 mm 4tméré (11) héts6 égé helye; a tobbi égé lathaté
(5) lekerekitett feliilet (12) gytjtécsé
(6) 2 lemezfedél 41-es méretf villiskulcshoz
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2. dbra

Héérzékenység-vizsgalat

Példak a széttorésre

Robbanids Robbanids

Robbanis Robbands
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3. dbra

Hevitési sebesség kalibracidja a hérzékenység-vizsgalathoz

350

300

250 /

200 /

d

150

100 7
50 RN
J [

Hémérséklet (°C)

AN
L[ } mm

1d6 (s)

Egy zért (1,5 mm-es zdr6lemez) csGben 3,2 liter/perces dramldsi sebességli propdn segitségével dibutil-ftaldt (27 cm’)
melegitésekor kapott h6mérséklet[id6 gorbe. A h6mérsékletet egy 1 mm 4tméréjti, kozépre, 43 mm-rel a cs8 pereme
alé helyezett rozsdamentes acéllal bevont kromel/alumel termoelemmel mérik. 135 °C és 285 °C kozott a hevitési
sebességnek 185 és 215 K/perc kozott kell lennie.
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4. dbra
Utési érzékenységet vizsgdlo késziilék

(minden méret mm-ben van megadva)
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4a. 4bra: Ejt6kalapdcs, elolnézet és oldalnézet, ltalinos nézet 4b. 4bra: Ejt6kalapdcs, alsé rész
(1) alaptest, 450 x 450 x 60 (8) skéla
(2) acéltomb, 230 x 250 x 200 (9) ejtékalai)n cs (lees tomeg)
(3) illg, 100 4&tmérs x 70 (10) tarté és kioldé késziilék
(4) oszlop (11) rogzit6 lemez
(5) kozépsé keretelem (12) kozbens4 iill (cserélhetd), 26 4tmérd x 26
(6) 2 vezetGsin (13) centirozé %(yﬁrﬁ itfolyényildsokkal
(7) fogazott tarté (14) iit6késziile
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4c. 4bra: Utbkésziilék por alakti vagy pépszerti .
anyagokhoz 4d. dbra: Ut6késziilék folyékony anyagokhoz

(1) acélhengerek
(2) vezet6gytirti acélhengerekhez
(3) centiroz6 gyfir(i ramlésnyildsokkal
a)f fgl 1gges metszet
nézet

umi
? lyegony anyag (40 mm’)
(6) folyadékmentes tér

4e. 4bra: Kalapics (5 kg-os lees6 tomeg)

(1) felfiiggeszt csap
(2) ma%assag]elzﬁ

(3) beallité vajat

(4) hengeres uit6fej

(5) visszaugré befogis

13/11. kotet HU Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 353
4. dbra
Folytatds
-0,003 | 302 {
109 _ 9,008 1
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5. dbra

Strlodasi érzékenységet vizsgald késziilék

5a. dbra: Surl6ddsi érzékenysétget vizsgdlo
késziilék: fiigg6leges nézet és feliilnézet

(1) acélalap

(2) mozgathat6 kocsi

(3) porcelanlap, 25 x 25 x 5 mm, a kocsira rogzitve

(4) rogzitett porceldnhenger, 10 mm 4tmér6jti x 15 mm
(5) vizsgélt minta, koriilbeliil 10 mm’

5b. 4bra: A mintén a henger kezd6helyzete

(6) hengertarté

(7) terheld kar

(8) ellensdly

(9) kapcsol6

(10) kerék a kocsi kiindulasi helyzetbe éllitdsihoz
(11) a villanymotor felé mutat6 irdny
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1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.3.

A.15. ONGYULLADASI HOMERSEKLET (FOLYADEKOK ES GAZOK)

MODSZER
BEVEZETES

Robbandsveszélyes és kornyezeti hémérsékleten levegével érintkezve dngyulladé anyagokat nem lehet ezen
eljdrdssal vizsgdlni. A vizsgalati eljards olyan gdzokhoz, folyadékokhoz és g6zokhoz alkalmazhatd, amelyek
forr6 feliilettel érintkezve meggyulladhatnak.

Az ongyulladdsi hémérsékletet jelent@s mértékben csokkentheti a katalitikus szennyez8dések jelenléte, a
felillet anyaga vagy a vizsgélati tartdly nagyobb térfogata.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Az ongyulladdsi képesség mértéke az ongyulladdsi hémérséklet segitségével fejezhetd ki. Az ongyulladdsi
hémérséklet az a legalacsonyabb hémérséklet, amelyen a vizsgdlt anyag levegGvel keverve meggyullad a
vizsgalati modszerben meghatdrozott koriilmények kozott.

REFERENCIAANYAGOK

A szabvanyok tartalmazzdk a referenciaanyagokat (lisd az 1.6.3. pontot). Ezeknek elsGsorban a mddszer
megfeleldségének id6nkénti ellendrzésére és a mds mddszerekkel kapott eredményekkel vald 6sszehasonlitds
lehet6vé tételére kell szolgalniuk.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A mddszer meghatdrozza valamely koriilkerftett tér belsG feliletének azt a minimélis hémérsékletét,
amelynél meggyullad az e térbe fecskendezett gdz, g6z vagy folyadék.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

Az ismételhetdség az ongyulladdsi hémérsékletek tartomdnydnak és az alkalmazott vizsgdlati modszernek
megfelelGen viltozik.

Az érzékenység és specifikussdg az alkalmazott vizsgdlati mddszertdl fugg.

A MODSZER LEIRASA

Késziilék

A késziiléket az 1.6.3. pontban emlitett mddszer irja le.

Vizsgilati koriilmények

A vizsgélt anyagmintdt az 1.6.3. pontban emlitett modszernek megfelelSen vizsgéljak.
A vizsgilat végrehajtisa

Lasd az IEC 79-4, DIN 51794, ASTM-E 659-78, BS 4056, NF T 20-037 szabvényokat.
ADATOK

Regisztrdlni kell a vizsgdlati hémérsékletet, a légkori nyomdst, a felhaszndlt minta mennyiségét és a
gyulladds bekovetkezéséig eltelt holtidét.
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez8 informdciokat kell tartalmaznia:
— az anyag pontos lefrdsat (azonositds és szennyezédések),

— a felhasznalt minta mennyiségét, a 1égkori nyomast,

— a vizsgdlathoz haszndlt késziiléket,

— a mérések eredményeit (vizsgdlati h6mérsékletek, gyulladdssal kapcsolatos eredmények, megfelels holti-
dék),

— az eredmények értelmezése szempontjdbol 1ényeges minden tovabbi megjegyzést.
SZAKIRODALOM

Nincs.

A.16. SZILARD ANYAGOK RELATIV ONGYULLADASI HOMERSEKLETE

MODSZER
BEVEZETES

Robbandsveszélyes és kornyezeti hémérsékleten levegGvel érintkezve Ongyulladé anyagokat nem szabad
aldvetni ennek a vizsgélatnak.

A vizsgdlat célja el6zetes informdcidk biztositdsa szilird anyagok magas hémérsékleteken bekovetkezd
ongyulladdsarol.

Amennyiben az anyagnak oxigénnel torténd reakcidja, vagy az exoterm bomlds sordn fejl6dé hS nem elég
gyorsan dramlik a kornyezetbe, ongyulladdshoz vezet§ 6nmelegedés jon létre. Az ongyulladds tehdt akkor
kovetkezik be, amikor a hétermelés iiteme meghaladja a hGveszteség iitemét.

A vizsgdlati eljards hasznos mint el6zetes sz(irdvizsgalat szilard anyagoknal. Tekintettel a szilird anyagok
gyulladdsdnak és égésének bonyolult természetére, e vizsgdlati moddszernek megfeleléen meghatérozott
ongyulladdsi hémérsékletet csak Osszehasonlitdsi célokra szabad haszndlni.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Az e mddszerrel kapott ongyulladdsi h6mérséklet az a °C-ban kifejezett minimdlis kornyezeti hémérséklet,
amelynél meghatdrozott koriilmények kozott meghatdrozott mennyiségli anyag meggyullad.

REFERENCIAANYAG
Nincs.
A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Meghatdrozott térfogatti vizsgalt anyagot szobahémérsékleti kemencébe helyeznek; majd regisztréljdk a
minta kozepére vonatkozé hdémérséklet/id6 gorbét, mikozben a kemence hémérsékletét 0,5 °Clperc
sebességgel 400 °C-ra vagy olvaddspontra emelik, amennyiben az kisebb 400 °C-ndl. E vizsgdlat alkalma-
zdsdban Ongyulladdsi hémérséklet a kemencének az a hdémérséklete, amelynél a minta hSmérséklete
onmelegedéssel eléri a 400 °C-t.
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1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

1.6.1.3.

1.6.1.4.

1.6.2.

1.6.3.

MINGOSEGI KOVETELMENYEK
Nincs.
A MODSZER LE[RASA

Késziilék

Kemence

Természetes levegSkeringtetéssel és robbands elleni szeleppel ellatott, hémérséklet-programozott laboratéri-
umi kemence (koriilbeliil 2 liter térfogatt). A lehetséges robbandsveszély elkeriilése érdekében nem szabad
engedni, hogy barmilyen gdzhalmazallapott bomldstermék kapcsolatba Iépjen az elektromos ftitGelemekkel.

Dréthdlokocka

Az 1. brén lathaté mintdnak megfelels 0,045 mm-es nyildsokkal rendelkezs, rozsdamentes acél dréthdlot
kell kivagni. A halot 6ssze kell hajtogatni nyitott teteji kockdvd, és huzallal rogziteni kell.

Termoelemek

Alkalmas termoelemek.

Regisztrdld késziilék

Barmely, 0-t6l 600 °C-ig vagy ennek megfeleld fesziiltségre kalibrélt, kétcsatornds regisztrdld késziilék.
Vizsgdlati koriilmények

Az anyagokat az atvételilknek megfelel§ allapotukban vizsgdljak.

A vizsgilat végrehajtisa

A kockdt megtoltik a vizsgdlt anyaggal, és gyenge titogetéssel tomoritik, majd tovabbi anyagot adnak hozzd,
amig teljesen meg nem telik a kocka. A kockdt ezutdn szobahdmérsékleten felftiggesztik a kemence
kozepén. Az egyik termoelemet a kocka kozepére helyezik, a mdsikat a kocka és a kemence fala koz¢é a
kemence hémérsékletének regisztraldsra.

A kemence és a minta h6mérsékletét folyamatosan regisztraljdk, mikézben 0,5 °C/perc sebességgel 400 °C-
ra, vagy ha az olvaddsi pont ennél alacsonyabb, akkor az olvaddsi pontra novelik a kemence hémérsékletét.

Amennyiben az anyag meggyullad, a mintdban 1évé termoelem nagyon hirtelen hémérsékletnovekedést fog
mutatni a kemence hémérsékletéhez képest.

ADATOK

Az értékeléshez lényeges a kemencének az a hémérséklete, amelynél a minta hémérséklete 6nmelegedéssel
eléri a 400 °C-t (ldsd a 2. dbrat).

VIZSGALATI ]ELENTI::S

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez8 informdciokat kell tartalmaznia:
— a vizsgdlt anyag leirdsat,

— a mérés eredményeit, a h6mérséklet/id6 gorbét is ideértve,

— az eredmények értelmezése szempontjdbol 1ényeges minden tovabbi megjegyzést.
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4. SZAKIRODALOM

(1) NF T 20-036 (September 85). Chemical products for industrial use. Determination of the relative
temperature of the spontaneous flammability of solids.
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1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.5.

A.17. OXIDALO TULAJDONSAGOK (SZILARD ANYAGOK)

MODSZER
BEVEZETES

E vizsgélat végrehajtdsahoz hasznos elGzetes informdciokat szerezni az anyag minden lehetséges robbandsi
tulajdonsagardl.

Ez a vizsgdlat nem alkalmazhaté folyadékokhoz, gidzokhoz, robbandsveszélyes vagy tlizveszélyes anya-
gokhoz vagy szerves peroxidokhoz.

A vizsgélatot nem kell végrehajtani, ha a szerkezeti képlet vizsgdlata minden kétség nélkiil kimutatja, hogy
az anyag nem képes exoterm reakciéba 1épni éghetd anyaggal.

El§zetes vizsgdlatot kell végrehajtani annak megdllapitdsira, hogy kiilonleges ovintézkedésekkel kell-e
végrehajtani a vizsgalatot.

FOGALOMMEGHATAROZAS ES MERTEKEGYSEGEK

Egési id6: az 1.6. pontban lefrt eljardst kovetve, az a mdsodpercben meghatarozott reakci6ids, amely alatt a
reakci6zondban az égés az anyagnyaldb mentén szétterjed.

Egési sebesség: milliméter/szekundumban kifejezve.

Maximilis égési sebesség: 10-90 stlyszdzalékban oxidaloszert tartalmazé keverékekkel kapott égési sebessé-
gek koziil a legnagyobb érték.

REFERENCIAANYAG

A vizsgélathoz és az elGzetes vizsgdlathoz referenciaanyagként (analitikai tisztasdgti) bérium-nitrdtot hasz-
nélnak.

A referenciakeverék az a bérium-nitritnak cellulézporral alkotott, az 1.6. pontnak megfelelGen elkészitett
(rendszerint 60 tomegszdzalékos bdrium-nitratot tartalmazd) keveréke, amelynek maximdlis az égési
sebessége.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Biztonsdgi okokbdl el6zetes vizsgdlatot hajtanak végre. Nincs sziikség tovabbi vizsgdlatra, amennyiben az
el6zetes vizsgalat viligosan jelzi, hogy a vizsgdlt anyagnak oxiddl6 tulajdonsigai vannak. Ellenkezd esetben
az anyagot teljes vizsgdlatnak kell aldvetni.

A teljes vizsgdlat sordn a vizsgdlt anyag és valamilyen meghatdrozott égheté anyag killonbozé ardnyt
keverékét kell alkalmazni. Ezutdin minden egyes keverékbdl kialakitanak egy halmot, és a halmot az egyik
végén meggyljtidk. A meghatdrozott maximélis égési sebességet Osszehasonlitjidk a referenciakeverék
maximalis égési sebességével.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

Amennyiben sziikséges, az Orlés és keverés barmilyen modszere megfelel, feltéve hogy a hat kiilonalld
vizsgdlatban a maximalis égési sebesség 10 %-ndl nem nagyobb mértékben tér el a szdmtani kozépértéktdl.
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1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

1.6.1.3.

1.6.2.

1.6.2.1.

A MODSZER LE[RASA

Elékészités

A vizsgdlt anyag

A vizsgdlt anyagot < 0,125 mm-es részecskeméretiire Grlik a kovetkezd eljdrds segitségével: a vizsgalt anyag
szitdldsa, a visszamarad$ anyag Grlése, az eljards megismétlése, amig a teljes vizsgdlt anyag keresztil nem
halad a szitn.

A mindségi kovetelménynek megfelel§ barmilyen 6rlési és szitdldsi modszer haszndlhatd.

A keverék el6készitése el6tt az anyagot 105 °C hémérsékleten sulydllanddsdgig széritjdk. Amennyiben a
vizsgalt anyag bomldsi hémérséklete 105 °C alatt van, az anyagot alacsonyabb hémérsékleten kell meg-
szdritani.

Fghetd anyag

Eghetd anyagként por alaki cellulézt hasznalnak. A celluléznak vékonyfilm- vagy oszlopkromatografidhoz
hasznalt tipusinak kell lennie. A szdlhosszisdg tobb mint 85 %-a 0,020 és 0,075 mm kozott legyen. A
cellulézport egy 0,125 mm nyilisméretdi szitdn attorik. Ugyanabbdl a gydrtdsi sorozatbdl szdrmazd
cellul6zt kell haszndlni a teljes vizsgilat sordn.

A keverék elSkészitése el6tt a poritott cellulézt 105 °C-on stlyéllandosdgig széritjak.

Amennyiben falisztet haszndlnak az el6zetes vizsgdlatnal, akkor puha falisztet kell késziteni, amely dtmegy
egy 1,6 mm nyildsméret( szitdn, ezt alaposan meg kell keverni, majd 105 °C hdmérsékleten 4 6rdn dt kell
szaritani 25 mm-nél nem vastagabb rétegben. Ezutdn le kell hteni, és amig sziikséges — legfeljebb a
szaritdstol szdmitott 24 Ordn keresztiil — 1égmentes tartdlyban kell tdrolni, amelyet a lehetd legjobban meg
kell tolteni.

Gytjtdforrds

Gyujtoforrasként gdzégdbdl (minimdlis dtmérGje 5 mm) kidramlo forré ldngot kell haszndlni. Amennyiben
mds gyujtéforrdst hasznalnak (példdul inert légkorben végrehajtott vizsgélatkor), a jelentésben meg kell adni
annak lefrdsat és indokldsat.

A vizsgilat végrehajtisa
Megjegyzés:

Az oxidéloszereknek celluldzzal vagy faliszttel alkotott keverékeit robbandsveszélyesnek kell tekinteni, és
kells gondossaggal kell kezelni.

El6zetes vizsgdlat

A szaritott anyagot alaposan osszekeverik széritott celluldzzal vagy faliszttel 2 vizsgaltanyag-tomegrész — 1
celluldz- vagy faliszt-tomegrész ardnyban, és a keveréket kis, kap alakd, 3,5 cm (az alap dtmérGje) x 2,5
cm-es (magassdg) halomba formaljdk egy kip alakd forma (példaul lezért szdrd laboratériumi ivegtolcsér)
tomorités nélkiili megtoltésével.

A halmot egy hideg, nem éghet§, nem pordzus és alacsony hévezetS-képességti alaplemezre helyezik. A
vizsgalatot a 1.6.2.2. pontnak megfelelGen fiistszekrényben kell végrehajtani.

A gytjtoforrast érintkezésbe hozzdk a kippal. Megfigyelik és regisztraljdk az ennek eredményeként létrejove
reakci6 erdteljességét és idGtartamat.

Az anyagot oxiddlonak kell tekinteni, ha erételjes a reakcio.

Minden esetben, ahol kételyek meriilnek fel az eredménnyel kapcsolatban, végre kell hajtani az aldbbiakban
leirt teljes vizsgalatsorozatot.
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1.6.2.2.

Vizsgdlatsorozat

10 %-os intervallumokban, 10-90 tomegszazalékban oxidaloszert tartalmazé oxiddloszer/cellulozkeveréke-
ket készitenek. Hatdresetekhez kozbensS oxidalé szer/cellulozkeverékeket kell haszndlni azért, hogy ponto-
sabb legyen a kapott maximélis égési sebesség.

A halmot forma segitségével alakitjak ki. A hdromszog keresztmetszetii forma fémbdl késziilt, hossza 250
mm, bels§ magassiga 10 mm és bels§ szélessége 20 mm. A forma mindkét oldalin hosszirdnyban két
fémlemezt szereltek fel oldallapként, amelyek 2 mm-rel tilnytlnak a hiromszog alaki keresztmetszet fels§
szélén (ldsd az dbrat). Ezt az eszkozt lazdn megtoltik a sziikségesnél kissé tobb keverékkel. Miutdn a format
egyszer 2 cm-es magassagb6l szilard feliiletre ejtették, a megmaradoé felesleges anyagot lekaparjak egy ferdén
elhelyezett lappal. Az oldallapokat eltdvolitjdk, és a megmaradt por feliletét kisimitjak egy henger
segitségével. Ezutdn a forma tetejére nem éghetd, nem pordzus és alacsony hévezetS-képességt alaplemezt
helyeznek, a késziiléket megforditjdk, és eltdvolitjdk a formdt.

A halmot a fiistszekrény huzatdba helyezik.

A levegs sebességének elegenddnek kell lennie ahhoz, hogy megakadilyozza az égéstermékek laboratéri-
umba szokését, és azt a vizsgdlat sordn megvaltoztatni nem szabad. A berendezés koré huzatellenzét kell
szerelni.

A celluléz és néhdny vizsgdlt anyag vizfelvevd képessége miatt a vizsgdlatot a lehet§ leggyorsabban kell
végrehajtani.

Meggyujtidk a halom egyik végét tgy, hogy hozzéérintik a ldngot.

A reakci6idét 200 mme-es tdvolsdg mentén mérik, miutdn a reakciézéna mdr 30 mm tdvolsagra terjedt.

A vizsgilatot a referenciaanyaggal és a vizsgdlt anyagnak a cellulozzal alkotott keverékei mindegyikével
legaldbb egyszer végrehajtjak.

Amennyiben megallapitjak, hogy a maximdlis égési sebesség lényegesen nagyobb, mint amelyet a referen-
ciakeverékbdl kaptak, a vizsgdlat megszakithato; egyébként a vizsgalatot Otszor meg kell ismételni a
legnagyobb égési sebességet adé harom keverék mindegyikével.

Amennyiben az eredmény gyanithatéan hamis pozitiv, a vizsgdlatot meg kell ismételni celluléz helyett
ehhez hasonlé részecskeméretdi inert anyag, példdul kovafold segitségével. Mds megolddsként a legnagyobb
égési sebességli vizsgdlt anyag/cellulézkeveréket djra meg kell vizsgdlni inert légkorben (< 2 térfogat-
szazalék oxigéntartalom).

ADATOK

Biztonsdgi okokbdl a maximalis égési sebességet — és nem a kozépértéket — kell a vizsgdlt anyag jellemzd
oxidalé tulajdonsdgdnak tekinteni.

Az értékeléshez adott keverék hat vizsgilatabol dllé vizsgdlatsorozatdn beliil az égési sebesség legnagyobb
értéke a fontos.

Fel kell rajzolni minden egyes keverék legnagyobb égési sebességének gorbéjét az oxiddldszer koncentricidja
fuggvényében. A gorbébdl kell megallapitani a maximalis égési sebességet.

A maximdlis égési sebességli keverék vizsgdlatdbol kapott hat mért égési sebesség értéknek nem szabad
10 %-nal nagyobb mértékben eltérnie a szdmtani kozépértéktdl; ellenkezd esetben javitani kell az Grlési és
keverési médszereken.

Ossze kell hasonlitani a kapott maximalis égési sebességet a referenciaanyag maximalis égési sebességével
(ldsd az 1.3. pontot).

Amennyiben a vizsgdlatokat inert 1égkorben hajtjdk végre, a maximdlis reakcidsebességet Gsszehasonlitjdk a
referenciakeverék inert légkorben kapott maximdlis reakcidsebességével.
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3.2.

JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkez8 informdciokat kell tartalmaznia:
— a vizsgdlt anyag azonossdgdt, Osszetételét, tisztasagdt, nedvességtartalmat stb.,

— a vizsgdlt minta minden kezelését (példdul 6rlés, szaritds,...),

— a vizsgdlatok sordn haszndlt gyujtéforrast,

— a mérések eredményeit,

— a reakci6 maddjat (példdul felvillandssal égés a feliileten, a teljes tomegen keresztiili égés, az égéstermé-
kekre vonatkoz6é minden informécié,...),

— az eredmények értelmezése szempontjdbdl lényeges minden tovadbbi megjegyzést, ilyen példdul a hevesség
(Iangolds, szikrdzds, fustolgés, lasst izzds stb.) leirdsa, és mind a vizsgélt, mind a referenciaanyag elGzetes
biztonsagi/sz{irési vizsgdlata sordn kapott kozelité idStartam,

— inert anyaggal végrehajtott vizsgdlatokbdl kapott eredményeket, amennyiben van ilyen,
— inert légkorben végrehajtott vizsgalatokbol kapott eredményeket, amennyiben van ilyen.

AZ EREDMENY ERTELMEZESE

Valamely anyagot oxiddlé anyagnak kell tekinteni, amikor:
a) az elGzetes vizsgélat sordn erGteljes reakci6 jon 1étre;

b) a teljes vizsgdlat sordn a vizsgdlt keverékek maximdlis égési sebessége nagyobb vagy egyenlS, mint a
celluléz és a barium-nitrat alkotta referenciakeverék maximalis égési sebessége.

A hamis pozitiv eredmény elkeriilése érdekében az inert anyaggal kevert anyag vizsgédlatakor ésfvagy inert
légkorben végrehajtott vizsgalatkor kapott eredményeket figyelembe kell venni az eredmények értelmezése-
kor.

SZAKIRODALOM

(1) NF T 20-035 (SEPT 85). Chemical products for industrial use. Determination of the oxidizing
properties of solids.
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Fiiggelék

Abra
Forma és tartozékok a halom elkészitéséhez

(Minden méret mm-ben van megadva)
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A forma hossztisdga: 250 mm
Anyaga: aluminium
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B. RESZ: A TOXICITAS MEGHATAROZASANAK MODSZEREI

ALTALANOS BEVEZETES: B. RESZ

A. BEVEZETES

Lisd az Altaldnos bevezetést.

B. FOGALOMMEGHATAROZASOK

iii.

vii.

Viii.

Az akut toxicitds az anyag egyetlen adagjdnak alkalmazdsa utdn, adott idStartamon (rendszerint 14 nap) belil
el6fordul6 kdros hatdsokat foglalja magdban.

LD, (kozepes letdlis dozis) valamely anyag statisztikailag meghatdrozott egyetlen olyan adagja, amely varhatéan
haldlt okoz azon allatok 50 %-andl, amelyek megkapjdk az adagot. Az LD, -es értéket a vizsgdlt anyag tomege/a
kisérleti allat tomege (mg/kg) segitségével kell kifejezni.

LC,, (kozepes letdlis koncentrdci6): valamely anyag statisztikailag megallapitott olyan koncentriciéja, amely
varhatéan haldlt okoz a meghatdrozott expozicids idStartam sordn vagy az expozicidt kovetGen meghatdrozott
idon beliil a kisérleti dllatok 50 %-dndl. Az LC,-es értéket a vizsgalt anyag tomege[standard levegs térfogat
hényadosaként (mg/l) kell kifejezni.

A nem kéros hatdsii szint: az a vizsgélat sordn alkalmazott maximélis ddzis vagy expoziciés koncentrdcio, amely

A szubakut[szubkrénikus toxicitds azon kdros hatdsokat foglalja magdban, amelyek a kisérleti dllatokndl
eléfordulnak, valamely kémiai anyag ismételt napi adagoldsinak vagy ilyen anyag expozicidjanak eredményeként.
A kisérlet az dllatok élettartamdnak kis részére terjed ki.

Maximdlis tolerdlhaté dézis (MTD): az a legnagyobb dozis, amely kivéltja a toxicitds tiineteit az dllatokon, de
nem befolydsolja jelentSsen a talélést a vizsgdlat sordn.

Bdrirritacio: gyulladdsos elvdltozdsok a béron a vizsgalt anyag alkalmazdsat kovetSen.
Szemirriticio: elviltozdsok a szemben a vizsgdlt anyagnak a szem feliiletén valé alkalmazdsa utén.

Bérszenzibildci6 (allergids kontakt dermatitis): a vizsgdlt anyagra adott, az immunrendszer dltal irdnyitott bér-
reakcio.

Specifikus fogalommeghatdrozdsok az inhaldciés toxicitdshoz

— az aeroszol levegdben 1év6, homogén eloszldsa (szildrd ésfvagy folyékony) részecskéket jelent,

az aerodinamikai 4tmér§ azon egységnyi stirtiségti (1 g cm™) gdmbnek az dtmérsje, amelynek ugyanaz az iilepedési
végsebessége, mint a kérdéses részecskéé,

a tomegfelezd aerodinamikai dtmér§ (,Mass Median Aerodynamic Diameter” — MMAD) az a szdmitott acrodina-
mikai 4tmérd, amely felére osztja az aeroszol méret-eloszldsdt, tomeg segitségével mérve,

a geometrikus standard devidcié (,Geometric Standard Deviation”, GSD) a becsiilt 84 % osztély és 50 % osztily
ardnya és a részecskeméret-eloszldsi gorbe meredekségét jelzi, feltételezve, hogy a méreteloszlds logaritmikus-normalis
eloszlds.
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Az akut ordlis toxicitds meghatdrozdsdban haszndlt rogzitett adagos eljdrds fogalommeghatdrozdsai

— A nyilvinvalé toxicitds valamely vizsgilt anyag alkalmazdsit kovetGen lathaté toxikus hatdsokat jelenti, amelyek
olyan stlyosak, hogy az anyagnak a kovetkezé magasabb dézisban val6 alkalmazdsa haldlozdst eredményezhet,

— A megkiilonboztet§ dézis a legnagyobb azon négy, rogzitett dozis koziil, amelyek anélkiil alkalmazhatdk, hogy a
vizsgdlt anyaggal kapcsolatos elhaldlozds bekovetkezne (az dllatvédelmi okokbdl valé elpusztitdst is ideértve).

C. MUTAGENITAS (a rikkelt§ képesség el6zetes sziirdvizsgilatat is ideértve)

Valamely anyag mutagén potencidljdnak el6zetes kiértékeléséhez informéciokat kell beszerezni a végpont két kategori-
4jarol, nevezetesen a génmutdciordl és a kromoszoma-rendellenességekrdl.

E két végpont kiértékelése a kovetkez$ vizsgdlatokkal torténik:

i. Gén-(pont-)muticiok létrejottének vizsgdlata olyan prokariotikus sejtekben, mint példdul a Salmonella typhimurium;
Escherichia coli haszndlatdval végrehajtott vizsgdlatok is elfogadhatok. A vizsgdlt anyag természete hatdrozza meg,
hogy melyik organizmust kell adott esetben alkalmazni;

ii. Tenyésztetteml@séllat-sejtekben a kromoszéma-rendellenességek 1étrejottének in vitro vizsgdlata; in vivo eljards (sejt-
magvacska vizsgdlat vagy a magosztodasi fazis elemzése csontvelGsejteken) is elfogadhaté. Ellenjavallatok hidnydban
azonban az in vitro mddszereket kell dontSen el6nyben részesiteni.

D. ERTEKELES ES ERTELMEZES

Az éllaton végzett és az in vitro vizsgilatok eredményei nem értelmezhetSek korldtozds nélkiil kozvetleniil az emberekre,
ezt szem eldtt kell tartani a vizsgdlatok kiértékelésekor és értelmezésekor.

Ahol ilyen rendelkezésre 4ll, az embereken jelentkez$ kdros hatdsok bizonyitéka fontos lehet a kémiai anyagoknak az
emberi populdciéra gyakorolt potencidlis hatdsai meghatdrozdsiban.

E. SZAKIRODALOM

A toxikoldgia fejl6ds kisérleti tudomdny, és bdséges szakirodalom létezik minden egyes témakorhoz. A megfelels
informdciok az OECD vizsgdlati irdnyelveiben taldlhatok.

Kiegészit§ megjegyzések

Allatgondozds

A kornyezeti 4llapotok szigora ellendrzése és a megfelel§ dllatgondozdsi mddszerek 1ényegesek a toxicitdsvizsgalatoknal.
i. Allattartasi korilmények

Azon helyiségekben vagy korbekeritett teriileteken, ahol a kisérleti dllatokat elhelyezziik, a kornyezeti dllapotoknak
megfeleldeknek kell lenniitk a kisérleti allattartdshoz. Patkdnyokhoz, egerekhez és tengerimalacokhoz 22 + 3 °C
szobahémérséklet, és a 30-70 % relativ nedvességtartalom a megfelels; nyulak esetében a hémérsékletnek 20 + 3
°C-nak kell lennie 30-70 % relativ pdratartalom mellett.

Néhdny kisérleti modszer killonosen érzékeny a hdmérsékleti hatdsokra, ezen esetekben a megfelels feltételek
részletezése a vizsgdlati modszer lefrdsdban szerepel. A toxicitdsra vonatkozé minden vizsgdlatban folyamatosan
ellendrizni kell, és a vizsgélati jelentésben szerepeltetni kell a hémérsékletre és a nedvességtartalomra vonatkozd
adatokat.
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Mesterséges vildgitds esetén altaldban 12 6ra vildgossagnak és 12 6ra sotétségnek kell lennie. A vildgitdsra vonatkozd
adatokat fel kell jegyezni a vizsgélati jelentésben.

Az dllatkisérletekr6l késziilt jelentésekben fontos jelezni a ketrecben tartds alkalmazott tipusit és az egyes
ketrecekben elhelyezett dllatok szdmdt, mind az expozicié, mind pedig minden ezt kovetd megfigyelési id6szak alatt.

. Etetési kortilmények

Az alkalmazott tépldléknak meg kell felelnie a vizsgdlt fajnak megfeleld, a tdpldlkozdstudomany dltal meghatdrozott
kovetelményeknek. Amikor a vizsgdlt anyagokat az dllatok a tépldlékban kapjdk, akkor a tdpértéket az anyag és a
taplalék osszetevSinek kolesonhatdsa csokkentheti.

Egy ilyen kolcsonhatds lehetSségét figyelembe kell venni a vizsgélat eredményeinek értelmezése sordn.

A taplalék olyan szennyezSdései, amelyekrdl ismert, hogy befolydsoljdk a toxicitdst, nem lehetnek jelen zavard
nagysdgt koncentraciéban.

Allatvédelem

A vizsgilati mddszer kidolgozdsa sordn megfelel§ figyelmet kell forditani az dllatok védelmére. Néhdny példa a
kovetkez8kben roviden le van frva, de a lista nem teljes. A pontos megfogalmazdst ésfvagy koriilményeket az egyes
modszerek leirdsaban lehet megtalalni.

Az akut ordlis toxicitis meghatdrozdsdra alternativ modszer éll rendelkezésre: a ,rogzitett dézisi mddszer”. E mddszer
nem alkalmazza a haldlt mint kiilonos végpontot. Kevesebb dllatra van szitkség hozzd, és a médszer kevesebb
szenvedést és fdjdalmat okoz, mint az akut ordlis toxicitds megdllapitisdhoz alkalmazott hagyomdnyos eljdrdsok.

A vizsgdlathoz felhaszndlt éllatok szdma a tudomdnyosan elfogadhaté minimumra csokkentett: a B.1. és B.3.
modszerek alkalmazdsa sordn csak 5 azonos nemd dllatot kell vizsgdlni dozisszintenként; csak 10 allatot (valamint
a negativ ellendrzé csoportban csak 5 dllatot) a bér érzékennyé tételének meghatdrozasahoz a B.6. mddszer szerinti
legerésebb tengerimalac-ingerlési vizsgalatban; a pozitiv ellenérzé csoporthoz szitkséges dllatok szdma ugyancsak
csokkentett az in vivo mutagenitds vizsgdlatokban (B.11. és B.12. mddszer).

Az dllatok fdjdalmat és szenvedését a vizsgdlatok sordn a minimédlisra csokkentik: a sulyos és tartds fdjdalom jeleit
mutaté allatokat az allatvédelem szabdlyainak megfelel6 médon a vizsgdlat befejezése el6tt el lehet pusztitani; a
vizsgdlt anyagok olyan dézisaival, amelyek kozismerten jelentds szenvedést és fdjdalmat okoznak mar6 vagy irritativ
tulajdonsdguk miatt, nem sziikséges vizsgdlatot végrehajtani (B.1., B.2. és B.3. mddszer).

E kisérletek szempontjdbél nézve tilzottan nagy dozissal torténd kisérletezés elkeriilhet§ hatdrérték-vizsgalatok
elvégzésével, ez nemcsak az akut toxicitds vizsgdlatokra vonatkozik (B.1., B.2. és B.3. mddszer), hanem az in vivo
mutagenitds vizsgdlatokra is (B.11. és B.12. mddszer).

Amennyiben elegendd tudoményos bizonyiték all rendelkezésre, lehetséges az, hogy az irritativ hatdsokat kutatd
vizsgélatot egydltalin nem folytatjak le, vagy azt egyetlen kisérleti dllatra korlatozzdk.

llyen tudomdnyos bizonyitékok alapjdul szolgdlhatnak a vizsgdlt anyag fizikai-kémiai tulajdonsdgai, mds, mdr elvégzett
vizsgdlatok eredményei és a jévahagyott in vitro vizsgdlatok eredményei. Példdul, ha a dermdlis adagoldssal elvégzett
akuttoxicitds-vizsgdlat végrehajtdsa az anyag hatdrérték-vizsgalati adagoldsaval torténik (B.3. médszer), és nem észlelhetd
bérirritdcio, akkor e teriilet tovabbi vizsgdlata (B.4. modszer) szitkségtelen lehet; azon anyagokat, amelyek a bdrvizsga-
latok tanisdga szerint mardé hatdstak, vagy erdsen irritativak (B.4. mddszer) nem kell a szemet ingerl§ hatds
tekintetében vizsgdlni (B.5. moddszer).
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.2.1.

B.1. AKUT TOXICITAS (ORALIS)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A vizsgdlt anyagot ordlisan kell beadni gyomorszonddval fokozatosan véltozé adagokban tobb kisérleti
dllatcsoportnak, csoportonként egyetlen adagot haszndlva. A kivalasztott adagok valamilyen dézisbehatdrold
vizsgalat eredményein alapulhatnak. Ezt kovetGen meg kell figyelni a toxikus hatdsokat és a haldleseteket fel
kell jegyezni. A vizsgdlat sordn elhullott és a vizsgalat végéig életben maradt dllatokat is fel kell boncolni. E
modszer elsGsorban ragesalé fajtdk vizsgdlatdra alkalmas.

A stlyos és tartés betegség, illetve fijdalom jeleit mutaté allatokat humdanusan el lehet pusztitani. A vizsgélt
anyagokat nem szabad olyan médon adagolni, amelyrdl ismert, hogy jelentds fijdalmat és szenvedést okoz
mar6 vagy irritativ tulajdonsdga miatt.

MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
ElSkésziiletek

Az dllatokat a vizsgélat elStt legaldbb 6t napig a vizsgdlat tartdsi és takarmdnyozdsi koriilményei kozott kell
tartani. Az egészséges, fiatal, felndtt dllatokat a vizsgdlat megkezdése elStt véletlenszerti kivélasztdssal
csoportokba kell osztani. Ha sziikséges, akkor a vizsgdlt anyagot valamely alkalmas oldészerben fel kell
oldani vagy szuszpenddlni. Ha lehetséges, els@sorban a vizes oldat/szuszpenzié haszndlata javasolt, mdso-
dikként a novényi olajos oldat hasznilata javasolt, és ezt kovetheti a madsfajta olddszerekben torténd
feloldds. Ha az olddszer nem vizes, akkor az olddszer relevins toxikus tulajdonsdgainak ismertnek kell
lennitik, vagy ha azok nem ismertek, akkor a toxikus tulajdonsdgokat a vizsgélat el6tt meg kell hatdrozni.
Régesdlok esetében az adagolt térfogatnak nem szabad 10 ml/kg testsilyndl nagyobbnak lennie, kivéve
vizes oldatok esetében, ahol 20 ml/kg haszndlhat6. A vizsgdlt térfogat valtozdsit minimdlissd kell tenni a
koncentrdcié megfelel§ bedllitdsaval azért, hogy allandé térfogat legyen biztosithaté minden dézisszinten.

Vizsgilati koriilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Ellenjavallat hidnydban a patkdny az el6nyben részesitendd éllatfajta.
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1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.3.

Kisérleti célokra tenyésztett, laboratoriumi allattorzsekbdl szdrmazé dllatokat kell alkalmazni. A vizsgdlat
kezdetén az éllatok silya lehetSleg csak minimélisan térjen el egymdstdl, és az a nemenkénti dtlagértékedl
maximum +20%-al kiilonbozhet.

Az dllatok szdma és neme

Legaldbb ot rdgesdlot kell vizsgdlni minden doézisndl. Az dllatoknak azonos nemtnek kell lenniik. A
néstényeknél kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek és vemhesek. Amennyiben rendelkezésre dll olyan
informéci6, mely szerint valamelyik nem lényegesen érzékenyebben reagdl, akkor ilyen nemd éllatokat kell
alkalmazni.

Megjegyzés: A régesilokndl magasabb rendd dllatokkal végrehajtott akuttoxicitds-vizsgalatokban meg kell
fontolni kisebb szdmd éllat haszndlatdnak lehetSségét.

A doézisokat gondosan kell kivalasztani, és minden erdfeszitést meg kell tenni arra, hogy azok ne 1épjék tdl
a kozepesen toxikus doézisokat. Ilyen vizsgdlatokndl el kell keriilni a vizsgdlt anyag letdlis dézisinak
beaddsit.

Dézisok

E szinteknek elegend$ szdmuiaknak (legaldbb hdromnak) és megfelel6en elosztottaknak kell lenniiik ahhoz,
hogy a vizsgdlt csoportokban toxikus hatdsok és haldlozdsi ardnyok egész sorat hozzak létre. Az adagoknak
elegenddeknek kell lenniiik a dézis/reakcid gorbe létrehozdsdra, és ahol lehetséges, lehet6vé kell tenniiik az
LD, elfogadhaté meghatdrozasat.

Hatdrérték-vizsgdlat

Amikor rdgcesdlokat haszndlnak, végrehajthat6 a hatdrérték-vizsgalat egyetlen, legaldbb 2 000 mg/kg dézissal
adagolt, 6t him és 6t ndstény rdgesdlobol dllé csoporttal a fent leirt eljards végrehajtasaval. Ha a vizsgdlt
anyaggal kapcsolatos haldlozds figyelhet6 meg, akkor sziikség lehet a teljes korti vizsgélat elvégzésére.

Megfigyelési iddszak

A megfigyelési idGszaknak legalabb 14 napnak kell lennie. Azonban a megfigyelés idStartamdt nem kell
szigortian értelmezni. Ezen idStartamot a toxikus reakciok megjelenésének médja, a tinetek megjelenésének
idSpontja és a felépiilési idStartam hosszisdga alapjan kell meghatdrozni; ebbdl kovetkezéen szitkség esetén
ezen idGtartam meghosszabbithatd. Fontos az az id6pont, amikor megjelennek és elttinnek a toxicitds jelei,
valamint a haldl bekovetkezésének ideje, killonosen ha tendencia figyelhetd meg a haldl késedelmes
bekovetkezésére.

A kisérlet végrehajtdsa

Az dllatokat koplaltatni kell a vizsgdlt anyag beaddsa el6tt. A patkdnyoknak egy éjszakdn dt nem szabad
tépldlékot adni; gyorsabb anyagcseréjii dllatok esetében rovidebb koplaldsi idStartam is megfelels; a
vizfogyasztast nem kell korldtozni. Mdsnap meg kell mérni az dllatokat, és be kell adni a vizsgdlt anyagot
gyomorszonda segitségével, egyetlen adagban. Ha egyetlen dézisban nem adhaté be a vizsgdlt anyag, akkor
az adag kisebb részekben adagolhaté 24 6rdt meg nem haladé iddtartam sordn. Miutdn mdr megtortént az
anyag beaddsa, a tapldlékfelvétel tovabbi harom-négy ordra visszatarthat6. Ha valamely dozist részekben kell
beadni hosszabb id6tartam alatt, lehet, hogy el kell ldtni az dllatokat tdpldlékkal és vizzel, az expozicids
idStartam hossztsdgdtdl fiiggGen.

A beaddst kovetSen megfigyeléseket kell végezni, kiilon feljegyzést kell vezetni minden egyes éllatrdl. Az
els6 nap sordn gyakran kell megfigyeléseket végezni.

Minden egyes munkanapon legaldbb egyszer gondos klinikai vizsgdlatot kell végrehajtani, az egyéb
megfigyeléseket naponta kell elvégezni azon megfelels tevékenységekkel egyiitt, amelyek célja a kisérleti
allatok elhulldsdnak minimalizaldsa, ilyen példdul a holtan taldlt allatok boncoldsa vagy lehiitése, és a gyenge
vagy haldoklé dllatok elkiilonitése vagy elpusztitisa. A megfigyeléseknek ki kell terjednie a bér és a szdrzet,
a szem ¢és a nydlkahdrtya, valamint a 1égz6-, keringési rendszer, a vegetativ és a kozponti idegrendszeri
funkciék, valamint a szomatomotoros aktivitds és viselkedési minta vdltozdsaira. Kiilon figyelmet kell
szentelni a remegés, gorcsok, nyaladzds, hasmenés, letargia, alvds és koma megfigyelésére. A haldl
idSpontjat a lehet legpontosabban kell feljegyezni.

A vizsgdlat sordn elpusztult és a vizsgdlat befejezéséig életben maradt dllatokat fel kell boncolni. Minden
patologids elvéltozast fel kell jegyezni. Amennyiben sziikséges, szovetmintdkat kell venni a korszovettani
vizsgalathoz.
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3.1.

3.2

Toxicitds kiértékelése a mdsik nemnél

Az egyik nemmel végzett vizsgdlat befejezése utin a mdsik nembdl kivalasztott legalabb 6t allatbol allo
csoport szamdra kell adagolni az anyagot annak megllapitdsdra, hogy az e nemhez tartozé éllatok nem
érzékenyebbek-e jelent@sebb mértékben a vizsgdlt anyagra. Bizonyos esetekben indokolhaté lehet kevesebb
allat haszndlata. Ahol megfelel§ informdcié all rendelkezésre annak bizonyitdsdra, hogy a vizsgélt nemhez
tartozé dllatok jelent@sen érzékenyebbek, elhagyhaté a mdasik nemhez tartozé dllatokkal végzett vizsgdlat.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formdban kell 6sszefoglalni, megadva minden egyes csoportndl az dllatok szdmat a
vizsgalat kezdetekor, az egyes dllatok haldldnak idépontjdt, a toxicitds mds jeleit mutaté dllatok szdmadt, a
toxikus hatdsok lefrdsdt és a boncolsi leleteket. Egyenként meg kell hatdrozni az dllatok tomegét, és fel kell
ezt jegyezni roviddel a vizsgdlt anyag beaddsa el6tt, ezutdn minden héten és a haldl bekovetkezésekor. Ki
kell szdmitani és fel kell jegyezni a tomegvaltozdsokat, ha az dllat egy napndl tovdbb maradt életben. A
vizsgalt anyaggal Osszefiiggd szenvedés és fdjdalom miatt humédnusan elpusztitott dllatok halaldt az anyaggal
kapcsolatos haldlként kell feljegyezni. Az LD valamely elismert modszer segitségével hatdrozhaté meg. Az
értékelésnek tartalmaznia kell — amennyiben ez lehetséges — a dozis és a rendellenességek fellépése és
stlyossdga kozotti kapcsolatot, ideértve a magatartdsi rendellenességeket, a klinikai tiineteket, a jelentds
sériiléseket, testsulyvaltozasokat, az elhaldlozdst és minden mds toxikoldgiai hatdst is.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetSség szerint az alabbi informdaciokat kell tartalmaznia:

— haszndlt dllatfajtdkat, a torzset, az dllatok szdrmazdsdt, a tartdsi korilményeket, az étrendet,
— a vizsgdlati korilményeket,

— a dozisokat (olddszerrel egyiitt, ha az haszndlatra keriilt, és koncentracid),

— a kezelt allatok nemét,

— az adatok tdbldzatos osszefoglaldsit nem és dozis szerint (vagyis a vizsgdlat sordn elpusztult vagy megolt
dllatok szdma, a toxicitds jeleit mutaté dllatok szdma, az anyag hatdsdnak kitett dllatok szdma),

— a kezelés utdn a haldl bekovetkeztének idejét, az dllatok humdnus elpusztitdsinak okait és kritériumait,
— minden megfigyelést,

— a 14 napban meghatdrozott teljes vizsgdlat ald vont nemnél kapott LD, -es értéket (a meghatdrozds
modszerét meg kell adni),

- az LD, -hez tartoz6 95 %-os konfidencia intervallumot (ahol ez megadhato),

— dozis/haldlozasi gorbét és meredekséget (ahol ezt a meghatdrozds modszere lehet6vé teszi),
— a boncolési leleteket,

— a korszovettani vizsgdlatok eredményeit,

— a mdsik nemmel végrehajtott vizsgalatok eredményei,

— az eredmények kiértékelését (kiilon figyelmet kell szentelni annak a hatdsnak, amelyet a vizsgdlat sordn
az dllatok humdnus megolése a kiszdmitott LD -es értékre gyakorolhat),

az eredmények értelmezését.

Ertékelés és értelmezés

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét. (D)
SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét. (E)
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

B.1b. AKUT TOXICITAS (ORALIS) - ROGZITETT DOZISU MODSZER

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Az akut ordlis toxicitds vizsgalat informdciot adhat azon kéros hatdsokrol, amelyek rovid idStartamon beliil
kovethetik a vizsgdlt anyag egyetlen adagjinak elfogyasztasat.

A rogzitett dozissal végzett kisérletet két szakaszban kell végrehajtani.

El§zetes dozis-behatdrolé vizsgdlat sordn egymds utdn megvizsgdljadk az azonos nemd dllatoknak egyenként,
gyomorszonda segitségével ordlisan beadott kilonboz$ doézisok hatdsait. A ddzis-behatdrold vizsgdlat
informdciokkal szolgdl a dozis-toxicitds Osszefiiggés, illetve a minimdlis letdlis dézis vonatkozdsdban is.
Altaldban 6tnél nem tobb dllatot haszndlnak az els§ szakaszban.

A vizsgilat {6 fézisdban az anyagot gyomorszonda segitségével ordlisan adjék be valamelyik el6re meg-
hatdrozott dézisban (5, 50, 500 vagy 2000 mg/kg) az 6t him és 6t ndstény kisérleti dllatbol allo
csoportoknak. A hasznalt dézist a dézis-behatdrold vizsgdlat alapjan kell meghatdrozni, és ez olyan dozis,
amely valészintileg nyilvanvald toxicitdst idéz el6 (lasd 1.2. fogalommeghatdrozasok), de nem okoz haldlt.

Az adagoldst kovetSen az dllatokat meg kell figyelni.

Ha a kezdésként kivdlasztott dézis nyilvanval6 toxicitdst hoz létre, de nem okoz a vegyiilettel kapcsolatos
haldlozdst, tovabbi vizsgélatra nincs szikség.

Ha nyilvanval6 toxicitds nem tapasztalhat6 a kivélasztott dézisndl, akkor az anyagot Gjra meg kell vizsgalni
a kovetkezd, magasabb dozis adagoldsdval. Ha az dllatok elpusztulnak, vagy ha valamilyen sdlyos toxikus
reakci6 szitkségessé teszi az dllatok humdnus elpusztitisdt, az anyagot tjra meg kell vizsgdlni a kovetkezd
alacsonyabb dézis adagoldsdval.

Ez az cljards lehet6vé teszi a megkilonboztetd dozis (lasd 1.2. fogalommeghatdrozasok) meghatdrozdsat,
vagyis az elére meghatdrozott dézisok koziil azon legnagyobb meghatdrozdsat, amely adagolhaté anélkiil,
hogy haldleseteket okozna (huménus megéléseket is ideértve).

A stlyos és tart6s betegség, illetve fijdalom jeleit mutaté dllatokat humanusan el lehet pusztitani. A vizsgalt
anyagokat nem szabad olyan médon adagolni, amelyrdl ismert, hogy jelentds fijdalmat és szenvedést okoz
mar6 vagy irritativ tulajdonsiga miatt.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.
A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

Elékésziiletek

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Ellenjavallat hidnydban a patkdny az el6nyben részesitendd éllatfajta.



13/11. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

371

1.6.1.2.

1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

Kisérleti célokra tenyésztett, laboratoriumi llattorzsekbdl szdrmazé éllatokat kell alkalmazni. Mindkét nem
esetében a vizsgdlat kezdetén az dllatok stilya lehetSleg csak minimdlisan, az dtlagértéktSl maximum
t 20%-kal térhet el egymdstol.

Az dllatokat a vizsgélat elStt legaldbb 6t napon keresztiil a vizsgalat tartdsi és takarmdnyozdsi korilményei
kozott kell tartani. Az egészséges, fiatal dllatokat a vizsgdlat megkezdése elStt véletlenszerd kivélasztdssal
dézis-behatdrold vizsgélati és f6 vizsgélati csoportokba kell osztani. A gyakorlatban mindkét nembdl csak
egyetlen csoportra lehet sziikség a f6 vizsgalatban.

A ddzis elokészitése és adagoldsa

Ha sziikséges, akkor a vizsgilt anyagot fel kell oldani vagy szuszpendilni kell valamilyen alkalmas
vivBanyagban. Ha lehetséges, elsGsorban a vizes oldat haszndlata javasolt, masodikként a novényi olajos
oldat haszndlata javasolt, és ezt kovetheti a mdsfajta vivGanyag alkalmazdsa. Ha a vivGanyag nem vizes,
akkor a vivBanyag relevans toxikus tulajdonsdgainak ismertnek kell lenniiik; ha azok nem ismertek, akkor a
toxikus tulajdonsdgokat a vizsgélat el6tt vagy kozben kell meghatdrozni. Rdgesdlok esctében a térfogatnak
nem szabad 10 ml/teststily kg-ndl nagyobbnak lennie, kivéve vizes vivGanyagok esetében, ahol 20 ml/kg
hasznédlhat6. A vizsgalt térfogat véltozdsdt minimdlissd kell tenni a koncentrdcié bedllitdsaval azért, hogy
dllandé térfogat legyen biztosithaté minden dézisszinten.

Az dllatokat koplaltatni kell a vizsgdlt anyag beaddsa el6tt. A patkdnyoknak egy éjszakdn 4t nem szabad
taplalékot adni, a vizfogyasztdst nem kell korldtozni. Mdsnap meg kell mérni az éllatokat, és be kell adni a
vizsgalt anyagot gyomorszonda segitségével, egyetlen adagban. Ha egyetlen dézisban nem adhaté be a
vizsgalt anyag, akkor az adag kisebb részekben adagolhaté 24 6rdt meg nem halad6 idStartam sordn.
Miutdn megtortént az anyag beaddsa, a tdpldlékfelvétel tovdbbi hdrom-négy Ordra visszatarthat6. Ha
valamely dozist részekben kell beadni bizonyos id6tartam alatt, lehet, hogy el kell litni az 4llatokat
taplalékkal és vizzel, az expozicids idGtartam hosszisdgatol fiiggGen.

A kisérlet végrehajtdsa

Ddzis-behatdrold vizsgdlat

A kiilonbozS adagok hatdsait egyenként vizsgdlidk meg az dllatokban. Altaliban néstény dllatokat
hasznédlnak, ha nincs olyan informdcio, amely azt jelezné, hogy a himek érzékenyebbek. Az alkalmazds
szekvencidlis, legaldbb 24 ordnak el kell telnie miel6tt a kovetkez$ dllatot kezelnék. Minden éllatot
gondosan meg kell figyelni legaldbb hét napig a toxicitds jeleit keresve; ha hét napon ét fennmaradnak a
mérsékelt toxicitds jelei, az dllatokat legfeljebb tovdbbi hét napig kell figyelni. A kovetkezd kezdd dézisok
kozil lehet valasztani: 5, 50, 500 és 2 000 mg/kg. Ha a kivalasztott kezd§ doézis nem hoz 1étre stilyos
toxicitdst, és a kovetkez$ magasabb dézis haldlozdst okoz, sziikség lesz egy vagy tobb megfeleld kozbensd
dozis vizsgilatira. E modon lehetséges informdcidkat gydjteni azon doézis(ok)rdl, amely(ek) bizonyos
toxicitdsi tiineteket véltanak ki, illetve a haldlt okozé legalacsonyabb dozisrdl is.

Torekedni kell a kezdS doézisnak a rokon kémiai anyagokbdl szerzett bizonyitékok segitségével torténd
kivalasztdsdra. Ilyen informdci6 hidnydban els6ként ajinlatos az 500 mg/kg-os dézis hasznélata. Ha az els§
Ha nem torténik elhaldlozds a 2 000 mgfkg beaddsakor, akkor a dozis-behatdrold vizsgdlat befejezddott, és
a f6 vizsgdlatot ezzel a dozissal kell elvégezni. Ha a kezdS dézisndl (pl. 500 mglkg) stlyos hatdsok
észlelhetSk, amelyek sziikségessé teszik a humdnus elpusztitist, a kovetkezd alacsonyabb adagot (példdul 50
mglkg) kell beadni egy mdsik dllatnak. Ha ez az dllat életben marad, tovdbbi dllatok kezelhet6k a
meghatdrozott adagok kozotti megfelel§ kozbenss dézisokkal. Altaliban nem sziikséges otnél tobb dllatot
haszndlni ezen eljardsban.

F vizsgdlati fizis

Minden adagoldsi szinthez legaldbb 10 dllatot (5 himet és 5 ndstényt) kell felhaszndlni. A ndstényeknél
kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek vagy vemhesek.

A rogzitett adagoldsi modszer alapelve, hogy csak kozepesen toxikus adagokat haszndlnak a 8 vizs-
gélatban. El kell keriilni a vizsgdlt anyag letdlis dozisdnak adagolast.

A vizsgilat sordn haszndlandd dézist a négy rogzitett szint, nevezetesen 5, 50, 500 és 2 000 mg/kg
testsaly, koziil kell kivalasztani. A kivdlasztott kezd$ dézisnak olyannak kell lennie, amely val6szintleg
nyilvanvalé toxicitdst okoz, de nem jir a vegyiilettel kapcsolatos haldlozdssal (humdnus elpusztitdsokat is
ideértve; a véletlen haldlesetek nem tartoznak ide, de ezeket is fel kell jegyezni). Ha e dézis létrehoz
nyilvanvalé toxicitdst, de nem okoz a vizsgdlt anyaggal kapcsolatos haldlozdst, tovabbi vizsgdlatra nincs
sziikség.
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Amennyiben a kivélasztott dézis nem okoz nyilvanvald toxicitdst, az anyagot Gjra meg kell vizsgilni a
kovetkez8 magasabb dozis adagoldsdval. Az dllatokat azonban tovdbbra is megfigyelés alatt kell tartani,
amig le nem telik a megfigyelési idGtartam. Ha valamilyen sdlyos toxikus reakcié megkoveteli az édllatok
humdnus elpusztitisdt, vagy ha a vizsgdlt anyaggal kapcsolatos haldlozds fordul el§, az anyagot tijra meg
kell vizsgdlni a kovetkez8 alacsonyabb dézis adagoldsaval. Itt is érvényes, hogy azon dllatokat, amelyeket
nem kell humdnusan elpusztitani, megfigyelés alatt kell tartani a teljes megfigyelési idStartam sordn.

Az adagoldst kovet@en szisztematikus megfigyeléseket kell végezni, és fel kell jegyezni a megfigyelés
eredményeit. Kiilon feljegyzést kell vezetni minden egyes éllatrol.

A megfigyelési idGszaknak legaldbb 14 napnak kell lennie. Azonban a megfigyelés idStartamat nem kell
szigortian értelmezni. Ezen idGtartamot a toxikus reakcidk megjelenésének médja, a tinetek megjelenésének
idSpontja és a felépiilési idGtartam hossziisdga alapjan kell meghatdrozni; ebbdl kovetkezden sziikség esetén
ezen idGtartam meghosszabbithatd. Fontos az az idGpont, amikor a toxicitds jelei megjelennek és eltéinnek,
valamint a haldl bekovetkezésének ideje, kiilonosen, ha fenndll a toxikus tiinetek késedelmes megjelenésének
tendencidja.

Az adagolds napjan legaldbb kétszer és ezutdn legaldbb naponta egyszer gondos klinikai vizsgilatot kell
végrehajtani. Humdnusan el kell pusztitani azon allatokat, amelyeknek nyilvanvaléan fdjdalmai vannak, vagy
amelyek a stlyos szenvedés jeleit mutatjak. Tovabbi megfigyelésekre lesz sziikség a beadds utin az els§
néhdny nap sordn, ha az dllatok tovdbbra is a toxicitds jeleit mutatjdk. A vizsgdlat befejezhetd, ha
nyilvanvaléva valik, hogy til magas volt a kivélasztott kezd6 dozis.

A megfigyeléseknek ki kell terjednie a bdr és a szdrzet, a szem és a nydlkahdrtya, valamint a 1égzé-,
keringési rendszer, a vegetativ és a kozponti idegrendszeri funkciok, valamint a szomatomotoros aktivitds és
viselkedési minta véltozdsaira. Kilon figyelmet kell szentelni a remegés, gorcsok, nyaladzds, hasmenés,
letargia, alvds és koma megfigyelésére.

Meg kell hatdrozni az egyes dllatok tomegét roviddel a vizsgalt anyag beaddsa el6tt, a kovetkezd hirom nap
sordn naponta és ezutdn hetente. Meg kell mérni a tomegiiket és fel kell boncolni azon allatokat, amelyek a
vizsgalat sordn elpusztulnak, és azokat, amelyek életben maradnak a vizsgilat végéig. Fel kell jegyezni
minden jelentds patoldgids elvdltozdst. Amennyiben indokolt, szovetmintdkat kell venni a korszovettani
vizsgalathoz.

Szitkség lehet egy mdsodik, vagy kivételes koriilmények kozott egy harmadik dézis vizsgdlatdra, az el6z6
dézis eredményeitdl fiiggGen.

Amennyiben valamely anyag halalt okoz 5 mg|teststlykilogramm adagoldsnal (vagy ahol a dézis-behatdrold
vizsgalatbol erre lehet kovetkeztetni) lehet, hogy tovabb kell vizsgdlni az anyag akut toxicitdsat.

ADATOK

Mind a dézis-behatdrold, mind pedig a {8 vizsgilatbol kapott adatokat tdblizatos formdban kell 6sz-
szefoglalni, minden egyes vizsgdlt dézisndl bemutatva az dllatok szdmdt a vizsgdlat kezdetén; a toxicitds
jeleit mutaté dllatok szdmadt; a vizsgdlat sordn holtan taldlt vagy humdnus okok miatt elpusztitott allatok
szamdt; a toxikus hatdsok leirdsat, és a f6 vizsgilat esetében, hogy megfigyeltek-e vegyiilettel kapcsolatos
nyilvanval$ toxicitdst; minden toxikus hatds idGtartamdt és a boncoldsi leleteket. Ki kell szdmitani a
tomegvaltozast, és fel kell jegyezni, ha az dllat egy napndl tovibb maradt életben.

A vizsgdlt anyaggal Osszefiiggd szenvedés és fdjdalom miatt humdnusan elpusztitott dllatok haldlit az
anyaggal kapcsolatos haldlként kell feljegyezni.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehet6ség szerint mind a dézis-behatdrold, mind a {8 vizsgilat tekintetében az
aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:

— a haszndlt fajt, torzset, az dllatok szdrmazdsdt, a tartdsi koriilményeket, az étrendet,

— a vizsgdlati koriilményeket,
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— a dozisokat (beleértve a vivéanyagot is és koncentraciok),

— minden dézissal kapott osszes eredményt,

— az adatok Osszefoglaldsit nemenként és dozisonként (azaz a vizsgilathoz haszndlt dllatok széma; a
teststlly valtozdsai; a vizsgdlat sordn elhullott vagy elpusztitott allatok szdma; a toxicitds jeleit mutatd
dllatok szdma; a tiinetek természete, stlyossdga és idGtartama),

— a toxicitdsi tiinetek megjelenését és a folyamat iddbeli lefolydsdt, és az hogy ezek visszafordithatéak-e

(reverzibilitds),

— az elhullott vagy elpusztitott dllatokndl az adagoldst kovetSen bekovetkezett haldl id6pontjat, az dllatok

humdnus megolésének okait és kritériumait,

— a boncolési leleteket,

— a korszovettani vizsgélatok eredményeit,

— az eredmények megvitatdsat,

— az eredmények értelmezését, a nyilvdnvald toxicitds jeleit és a vizsgdlat sordn meghatdrozott meg-
kiilonboztetd dozist is ideértve.

ERTEKELES ES ERTELMEZES

DOZIS

5 mgfkg testsuly

50 mglkg testsaly

500 mgfkg testsaly

2 000 mgfkg testsaly

EREDMENYEK

kevesebb, mint 100 %-os tulélés
100 %-os tulélés; de nyilvanvald
toxicitds

100 %-os talélés; nincs nyilvan-
val6 toxicitds

kevesebb, mint 100 %-os talélés

100 %-os tilélés; de nyilvanvald
toxicitas

100 %-os talélés; nincs nyilvan-
vald toxicitds

kevesebb, mint 100 %-os talélés

100 %-os tilélés; de nyilvdnval6
toxicitds

100 %-os talélés; nincs nyilvan-
val6 toxicitds

kevesebb, mint 100 %-os talélés

100 %-os talélés; nyilvanvald
toxicitdssal vagy enélkil

ERTELMEZES

NAGYON TOXIKUS anyagok
TOXIKUS anyagok

Lisd az 50 mglkg-ndl kozolt
eredményeket.

TOXIKUS vagy NAGYON TOXI-
KUS anyagok. Lasd az 5 mg/kg-
nal kozolt eredményeket.

KAROS anyagok

Lisd az 500 mglkg-ndl kozolt
eredményeket.

TOXIKUS vagy KAROS anyagok.
Lisd az 50 mglkg-ndl kozolt
eredményeket.

Olyan vegyiiletek, amelyek gy
tekinthet6k, hogy nincs jelentds
akut toxicitdsuk.

Lisd a 2000 mg/kg-ndl kozolt
eredményeket.

Liasd az 500 mgkg-ndl kozolt
eredményeket.

Olyan vegyiletek, amelyeknek
nincs jelentSs akut toxicitdsuk.

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (E).
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1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.2.1.

B.2. AKUT TOXICITAS (INHALACIO)

MODSZER
BEVEZETES

Hasznos, ha elGzetes informéciok allnak rendelkezésre az anyag részecskeméret-closzlsardl, g6znyomaésardl,
olvaddspontjdrdl, forrdspontjardl és robbandsveszélyességérdl (ha van ilyen).

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Tobb kisérleti dllatcsoportot tesznek ki a vizsgdlt anyag hatdsdnak meghatdrozott id6tartamig, fokozatosan
véltozé koncentriciokban gy, hogy csoportonként egyetlen koncentrdciét hasznalnak. Ezt kovetSen
megfigyelik a hatdsok és a haldlesetek el6forduldsit. A vizsgalat sordn elpusztult dllatokat és a vizsgdlat
végéig €letben maradé dllatokat is fel kell boncolni.

A stlyos és tartos betegség, illetve fdjdalom jeleit mutaté dllatokat kiméletes mddon el lehet pusztitani. A
vizsgalt anyagokat nem szabad olyan moédon adagolni, amelyrdl ismert, hogy jelentds szenvedést és
fdjdalmat okoz mard vagy irritativ tulajdonsdga miatt.

MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Elékésziiletek

Az dllatokat a vizsgdlat elStt legaldbb 6t napig a vizsgdlat tartdsi és takarmanyozdsi koriilményei kozott kell
tartani. Az egészséges, fiatal dllatokat a vizsgdlat megkezdése elStt véletlenszerd kivélasztdssal csoportokba
kell osztani. A szimuldlt expozicié csak akkor sziikséges, ha ezt az alkalmazott expozicids berendezés
tipusa indokolja.

A szildrd vizsgélt anyagokat lehet, hogy mikronizélni kell azért, hogy megfelel méretl részecskék élljanak
rendelkezésre.

levegSben, ebben az esetben haszndlni kell egy viv6anyag-kontrollcsoportot. Ha az adagolds megkony-
nyitésére vivGanyagot vagy mds segédanyagot haszndlnak, meg kell bizonyosodni arrdl, hogy azok nem
rendelkeznek toxikus hatdssal. Ehhez sziikség szerint kordbbi vizsgdlatokbdl szarmazé adatokat is fel lehet
haszndlni.

Vizsgilati kériilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Ellenjavallat hidnydban a patkdny az el6nyben részesitendd dllatfajta. Kisérleti célokra tenyésztett, laboraté-
riumi dllattorzsekbdl szdrmazé dllatokat kell alkalmazni. A vizsgdlat kezdetén mindkét nem esetében az
allatok sdlya lehet6leg csak minimdlisan, az dtlagértékt6l maximum * 20%-kal térhet el egymastol.
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1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.2.6.

1.6.2.7.

1.6.3.

Az dllatok szdma és neme

Minden koncentriciéhoz legaldbb 10 rdgesdlot (5 himet és 5 néstényt) kell felhaszndlni. A ndstényeknél
kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek vagy vemhesek.

Megjegyzés: A régesalokndl magasabb renddi dllatokkal végrehajtott akuttoxicitds-vizsgdlatokban meg kell
fontolni kisebb szdmd éllat haszndlatdnak lehetSségét.

A dézisokat gondosan kell kivalasztani, és minden erdfeszitést meg kell tenni arra, hogy azok ne lépjék tdl
a kozepesen toxikus dézisokat. Ilyen vizsgdlatokndl el kell keriilni a vizsgdlt anyag letdlis dézisinak
beadasit.

Expozicids koncentrdciok

E szinteknek elegendd szdmunak, legaldbb hdromnak, és megfelelGen elosztottnak kell lenniiik ahhoz, hogy
a vizsgdlt csoportokban toxikus hatdsok és haldlozdsi ardnyok egész sordt hozzdk létre. Az adagoknak
elegenddnek kell lenniiik a koncentracio-haldlozds gorbe létrehozdsdra, és ahol lehetséges, lehetvé kell
tenniitk az LC,; elfogadhaté meghatdrozasat.

Hatdrérték-vizsgdlat

Ha 6t him és 6t néstény kisérleti dllat 5 mg/l gz vagy folyadékaeroszol vagy szildrd anyag (vagy ahol ez
nem lehetséges, a vizsgalt anyag fizikai vagy kémiai tulajdonsdgai miatt, beleértve a robbandsveszélyt is, a
maximalisan elérhetd koncentracid) hatdsanak vald négyords kitettség utdn 14 napon belill nem észlelnek a
vizsgalt anyaggal kapcsolatos haldlozést, akkor nincs sziikség tovabbi vizsgélatra.

Expozicids idGtartam

Az expozicid id6tartamdnak négy ordnak kell lennie.

Berendezés

A kisérlethez olyan inhaldciés berendezést kell haszndlni, amely 6rdnként legaldbb tizenkét alkalommal
légeserét tesz lehet6vé a dinamikus légmozgds fenntartdsa érdekében, azért hogy megfeleld oxigéntartalmat
és egyenletesen eloszlatott expozicids atmoszférdt lehessen biztositani. Ha kamrdt haszndlnak, annak
kialakitdsa révén a lchetd legkisebbre kell csokkenteni a kisérleti dllatok zstfoltsdgat, és lehetdvé kell tenni
a lehet§ legnagyobb mértékdi expoziciot a vizsgdlt anyag belégzése Gtjan. Altalinos szabdlyként a kamrai
atmoszféra stabilitdsdnak biztositdsa érdekében a kisérleti dllatok teljes térfogata nem haladhatja meg a
vizsgdlati kamra térfogatdnak 5%-at. VégezhetSk csak az orron és szdjon at, vagy csak a fejen at, illetve az
egész testen keresztill megvaldsuld egyedi expoziciés kamrai vizsgdlatok; az els§ két mddszer el6nye, hogy
minimalizdlja a vizsgalt anyag egyéb tton torténd felvételének lehetGségét.

Megfigyelési iddszak

A megfigyelési id6szaknak legaldbb 14 napnak kell lennie. Azonban a megfigyelés id6tartamdt nem kell
szigorian értelmezni. Ezt a toxikus reakcidk megjelenésének maédja, a tiinetek megjelenésének idépontja és
a felépiilési idStartam hosszisdga alapjan kell meghatdrozni; ebbdl kovetkezGen szitkség esetén ezen
iddszak meghosszabbithatd. Fontos az az id6pont, amikor a toxicitds jelei megjelennek és eltéinnek,
valamint a haldl bekovetkezésének ideje, killonosen, ha tendencia figyelhet6 meg a haldl késedelmes
bekavetkezésére.

A kisérlet végrehajtisa

Kozvetleniill az expoziciét megel6z6en meg kell mérni az dllatok tomegét, majd az egyenletes kamrai
koncentracié bedlldsa utdn az allatokat ki kell tenni a kijelolt késziilékben a vizsgdlt koncentracié hatdsanak
négy 6rdn 4t. A kiegyenlit6dési idének rovidnek kell lennie. A vizsgdlatokat 22 + 3 °C dllandé hémérsék-
leten kell végezni. Idedlis esetben a relativ pdratartalmat 30 és 70% kozott kell tartani, de bizonyos
korilmények kozott (példaul aeroszolok vizsgalatakor) ez a gyakorlatban nem mindig kivitelezhets. A
kamrdn belil enyhe negativ nyomds (példdul < 5 viz mm) fenntartdsa megakaddlyozza a vizsgdlt anyag
kiszivargasat a kornyezetbe. Az dllatok nem kaphatnak sem takarmdnyt, sem vizet az expozicié folyamdn.
A vizsgilati 1égkor 1étrehozdsdhoz és figyeléséhez megfelels rendszereket kell haszndlni. A rendszernek
biztositania kell, hogy a lehetd leggyorsabban létrejojjenck a stabil expozicios koriilményeké. A kamrat agy
kell tervezni és miikodtetni, hogy fennmaradjon a kamran belill a vizsgilati légkor homogén eloszldsa.
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A kovetkezd paramétereket kell mérni, illetve figyelemmel kisérni:
— a légdramlds sebessége (folyamatosan);

— az anyag tényleges koncentracidja, amit az expozicid sordn a belégzési zondban legaldbb hdromszor meg
kell mérni (egyes 1égkorok esetében pl. ha aeroszolok magas koncentricioban vannak jelen, gyakoribb
megfigyelésre is szikség lehet). Az expoziciés idGszak folyamdn a koncentrdcié nem vdltozhat a
kozépérték * 15%-at meghaladé mértékben. Aeroszolok esetében azonban ez az érték nem biztos,
hogy elérhets, ckkor elfogadhaté lehet egy ennél szélesebb tartomdny. Aeroszolok esetében, amilyen
gyakran csak sziikséges (vizsgdlt csoportonként legaldbb egyszer) részecskeméret-elemzést kell végrehajta-
ni.

— a hémérséklet és a pdratartalom, ha lehetséges, folyamatosan.

Az expozici6 ideje alatt és azt kovetSen az dllatokat rendszeresen meg kell figyelni és a leleteket rogziteni
kell; kiilon feljegyzést kell vezetni minden egyes dllatrol. Az els6 nap sordn gyakran kell végrehajtani a
megfigyeléseket. Minden munkanapon legaldbb egyszer gondos klinikai vizsgélatot kell végrehajtani, mds
megfigyeléseket naponta kell végezni, azon megfelel§ tevékenységek végrehajtasa mellett, amelyek célja a
vizsgdlatban részt vevs dllatok elvesztésének minimalissd tétele, ilyen példaul a holtan tallt allatok
boncoldsa vagy lehtitése, vagy a gyenge, illetve haldoklo dllatok elkiilonitése és elpusztitdsa.

A megfigyeléseknek ki kell terjednie a bdr és a szdrzet, a szem és a nyilkahdrtya, valamint a 1égz6- és
keringési rendszer, a vegetativ és a kozponti idegrendszeri funkcidk, valamint a szomatomotoros aktivitds és
viselkedési minta véltozdsaira. Kilon figyelmet kell szentelni a remegés, gorcsok, nyaladzds, hasmendés,
letargia, alvds és koma megfigyelésére. A haldl idGpontjit a leheté legpontosabban kell feljegyezni. Az
allatok salyat egyenként, az expozicid utdn hetente és haldlozdskor meg kell dllapitani.

A vizsgélat sordn elpusztult dllatokat és a vizsgalat befejezéséig életben maradt dllatokat fel kell boncolni,
kilonos figyelmet szentelve a felsG és als6 légttban bekovetkez6 minden véltozdsnak. Fel kell jegyezni
minden jelentGs patoldgids elvéltozast. Amennyiben szitkséges, szovetmintdkat kell venni a kérszovettani
vizsgalathoz.

ADATOK

Az adatokat tdblazatos formdban kell osszefoglalni, megadva minden egyes csoporthoz az éllatok szamat a
vizsgalat kezdetekor, az egyes dllatok haladlanak idépontjat, a toxicitds mds jeleit mutaté dllatok szdmadt, a
toxikus hatdsok leirdsat és a boncoldsi leleteket. Ki kell szamitani és fel kell jegyezni a tomegvaltozasokat,
ha az dllat egy napndl tovdbb maradt ¢letben. A vizsgdlt anyaggal Osszefiiggl szenvedés és fijdalom miatt
humanusan elpusztitott allatok haldldt az anyaggal kapcsolatos haldlként kell feljegyezni. Az LC, valamely
elismert modszer segitségével hatdrozhaté meg. Az értékelésnek tartalmaznia kell — amennyiben ez
lehetséges — a dozis és a rendellenességek fellépése és stlyossdga kozotti kapcsolatot, ideértve a magatartasi
rendellenességeket, a klinikai tiineteket, a jelentds sériiléseket, teststlyvaltozasokat, haldlozast és minden mds
toxikoldgiai hatdst is.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetSség szerint az alabbi informdaciokat kell tartalmaznia:
— haszndlt fajt, torzset, az dllatok szdrmazdsdt, a tartdsi koriilményeket, az étrendet,
— a vizsgdlati kortilményeket: az expozicids késziilék leirasat,

beleértve a késziilék konstrukcidjdt, tipusdt, méreteit, a levegGforrdst, az aeroszolok el@dllitdsira szolgdlo
rendszert, a légkondiciondlds moédszerét, az dllatoknak a vizsgélati kamrdban valé elhelyezését. A h6mér-
sékletet, a leveg8 pdratartalmat, és adott esetben az aeroszol koncentrdcié stabilitdsat, illetve részecskeméret-
eloszlds meghatdrozdsara haszndlt berendezéseket szintén le kell irni.

Expozicids adatok:

Ezen adatokat tdbldzatos formaban kell kozolni, az dtlagértékek és az azoktdl vald eltérés megjelolésével. A
kovetkezd adatokra van sziikség:

a) légdram sebessége az inhaldcios késziilékben;

b) hémérséklet és a levegd pdratartalma;
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névleges koncentracié (az inhaldcids késziilékbe helyezett vizsgdlt anyag 9sszmennyisége osztva a levegd
térfogatéval);

vivBanyag jellege (ha van);
tényleges koncentrdcié a belégzési zoénaban;

a tomegfelez8 aerodinamikai dtméré (,Mass Median Aerodynamic Diameter” MMAD) és a geometrikus
standard devidcié (,Geometric Standard Deviation” GSD);

a kiegyenlit6dés idStartama;

az expoziciés idStartam;

az adatok tdbldzatos Osszefoglaldsa nem és koncentracié szerint (azaz a vizsgélat sordn elhullott vagy
elpusztitott allatok szdma; a toxicitds jeleit mutat6 dllatok szama; az exponalt dllatok szdma),

az anyag adagoldsa sordn vagy azt kovetSen bekovetkez$ haldl idSpontja, az dllatok huménus elpuszti-
tasdnak okai és kritériumai,

minden megfigyelés,

a megfigyelési id6szak végén (az alkalmazott szamitdsi modszer megaddsdval) meghatdrozott LC, -érték
mindkét nemnél,

az LC, -hez tartozé 95 %-os konfidencia-intervallum (ahol ez megadhato),

dézisjmortalitds gorbe és ennek meredeksége (ahol ezt megengedi a meghatdrozds médszere),
boncolési leletek,

a kérszovettani vizsgalatok eredményei,

az eredmények kiértékelése (kiilonleges figyelmet kell szentelni annak a hatdsnak, amelyet a vizsgilat
sordn az allatok humanus megélése gyakorolhat a kiszamitott LC, -értékre),

az eredmények értelmezése.

ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).
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1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.2.1.

B.3. AKUT TOXICITAS (DERMALIS)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A vizsgdlt anyagot naponta, a bdrre kell adagolni fokozatos adagokban tobb kisérleti allatcsoportnak,
csoportonként egy adagot haszndlva. Ezt kovetSen megfigyelik a hatdsokat és a haldlesetek el6forduldsat. A
vizsgdlat sordn elpusztult dllatokat és a vizsgalat végéig életben maradé allatokat is fel kell boncolni.

A stilyos és tartds betegség, illetve fdjdalom jeleit mutaté éllatokat humdnus médon el lehet pusztitani. A
vizsgalt anyagokat nem szabad olyan moédon adagolni, amelyrdl ismert, hogy jelentds szenvedést és
fdjdalmat okoz mard vagy irritativ tulajdonsdga miatt.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Elékésziiletek

Az dllatokat a vizsgélat el6tt legaldbb 6t napig a vizsglat tartdsi és takarmdnyozdsi kortilményei kozott kell
tartani. Az egészséges fiatal dllatokat a vizsgdlat megkezdése el6tt véletlenszerd kivalasztdssal csoportokba
kell osztani. A vizsgilat el6tt kortilbeliil 24 6raval el kell tévolitani a szérzetet az dllatok torzsének hatulsd
teriiletérsl nyirdssal vagy borotvildssal. A szdrzet nyirdsakor vagy borotvéldsakor Gvatosan kell eljarni,
nehogy olyan bdrsériilést okozzanak, ami a felszivoddst befolydsolhatja. A testfelillet legaldbb 10%-dt
szabaddd kell tenni a vizsgdlt anyag alkalmazdséhoz. Ha szilird anyagot vizsgdlnak, amelyet adott esetben
poritani is lehet, az anyagot vizzel kell6en 4t kell nedvesiteni, vagy sziikség esetén vivBanyagot kell
alkalmazni annak biztositdsdra, hogy jol tapadjon a bérhoz. VivSanyag haszndlatakor figyelembe kell venni
a vivGanyag hatdsdt a vizsgdlt anyag bérbe valé behatoldsdra. A folyékony vizsgalt anyagokat rendszerint
higitds nélkiil kell adagolni.

Vizsgilati koriilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Kifejlett patkdny vagy nytl haszndlhatd. Més faj is haszndlhatd, de azok haszndlatdit meg kell indokolni.
Kisérleti célokra tenyésztett, laboratoriumi dllattorzsekbdl szdrmazé dllatokat kell alkalmazni. A vizsgdlat
kezdetén az allatok stlya minimdlisan, az dtlagértéktSl maximum + 20%-kal térhet el egymadstol.
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1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.3.

Az dllatok szdma és neme

Minden koncentrdciondl legaldbb ot édllatot kell vizsgdlni. Az dllatoknak azonos nemfinek kell lenniiik. A
n6stényeknél kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek vagy vemhesek. Amennyiben rendelkezésre 4ll
olyan informéci6, amely szerint valamelyik nem lényegesen érzékenyebben reagdl, akkor ilyen nemd
allatokat kell alkalmazni.

Megjegyzés: A ragesaloknal magasabb rendd dllatokkal végrehajtott akuttoxicitds-vizsgalatokban meg kell
fontolni kisebb szamu dllat hasznalatanak lehet@ségét. A dozisokat gondosan kell kivalasztani, és minden
erdfeszitést meg kell tenni arra, hogy azok ne 1épjék til a kozepesen toxikus dézisokat. Ilyen vizsgdlatokndl
el kell keriilni a vizsgdlt anyag letdlis dézisanak beaddsat.

Dozisok

E szinteknek elegendé szamuaknak, legaldbb haromnak, és megfelelGen elosztottnak kell lenniitkk ahhoz,
hogy a vizsgdlt csoportokban toxikus hatdsok és haldlozdsi ardnyok egész sordt hozzak létre. Minden
irritativ vagy mard hatdst figyelembe kell venni a dézisok megdllapitdsakor. Az adatoknak elegendének kell
lennittk a koncentracié/hatds gorbe létrehozdsira, és ahol lehetséges, lehet6vé kell tennitik az LD,,
elfogadhaté meghatdrozasit.

Hatdrérték-vizsgdlat

A hatdrérték-vizsgélatot el lehet végezni egyetlen, legaldbb 2 000 mgftestsily kg dozissal adagolt 5 him és
5 néstény ragesalobol dllo csoporttal a fent leirt eljdrdsok végrehajtisaval. Ha a vizsgalt anyaggal
kapcsolatos haldlozds figyelhetd meg, akkor sziikség lehet a teljes korti vizsgdlat elvégzésére.

Megfigyelési idszak

A megfigyelési idszaknak legalabb 14 napnak kell lennie. Azonban a megfigyelés idGtartamdt nem kell
szigorian értelmezni. Ezt a toxikus reakciok megjelenésének maédja, a tiinetek megjelenésének idépontja és
a felépiilési idGtartam hosszisdga alapjan kell meghatdrozni; ebbdl kovetkezéen ezen id6tartam sziikség
esetén meghosszabbithatd. Fontos az az idGpont, amikor a toxicitds jelei megjelennek és elttinnek, valamint
a haldl bekovetkezésének ideje, kiilonosen, ha tendencia figyelhetd meg a haldl késedelmes bekovetkezésére.

A kisérlet végrehajtdsa

Az dllatokat egyesével kell a ketrecekben elhelyezni. A vizsgdlt anyagot a testfelillet megkozelitSleg 10%-at
kitev$ felilleten egyenletesen elosztva kell felvinni az éllat borére. Er6sen mérgezd anyagoknal a feliilet lehet
ennél kisebb, de a feliilet lehetd legnagyobb részét a lehetd legvékonyabb és legegyenletesebb bevonattal
kell ellétni.

A 24 6rds expozici6 ideje alatt a vizsgdlt anyagot a bérrel porézus gézkotés és nem irritdlé ragtapasszal
kell érintkezésben tartani. A vizsgalt teriiletet megfeleld médon be kell fedni, azért hogy megmaradjon rajta
a vizsgdlt anyag és a gézkotés, és az dllatok ne nyalhassdk le a vizsgdlt anyagot. Mozgdsgatlo szerkezeteket
lehet haszndlni annak megakaddlyozdsdra, hogy az dllat a vizsgdlt anyagot lenyelje, de a teljes immobiliz-
cié mint médszer nem javasolt.

Az expozicids id6 leteltével a maradék vizsgdlt anyagot lehetGség szerint el kell tavolitani a bér feliletének
vizzel vagy mds megfelel6 médon torténs megtisztitdsa Gtjan.

A megfigyeléseket szisztematikusan fel kell jegyezni. Kiilon feljegyzést kell vezetni minden egyes éllatrél. Az
els6 nap sordn gyakran kell végrehajtani a megfigyeléseket. Minden munkanapon legaldbb egyszer gondos
klinikai vizsgdlatot kell végrehajtani, mds megfigyeléseket naponta kell végezni, azon megfelel§ tevékenysé-
gek végrehajtdsa mellett, amelyek célja a vizsgdlatban részt vevd éllatok elhulldsinak minimalizaldsa, ilyen
példdul a holtan taldlt allatok boncoldsa vagy lehttése, vagy a gyenge vagy haldokl6 éllatok elkiilonitése
vagy elpusztitdsa.

A megfigyeléseknek ki kell terjednie a bér és a szdrzet, a kezelt bérfelillet, a szem és a nydlkahartya,
valamint a 1égz8- és keringési rendszer, a vegetativ és a kozponti idegrendszeri funkcidk, valamint a
szomatomotoros aktivitds és viselkedési minta valtozdsaira. Kulon figyelmet kell szentelni a remegés,
goresok, nyaladzds, hasmenés, letargia, alvds és koma megfigyelésére. A haldl id6pontjat a lehetd legponto-
sabban kell feljegyezni. A vizsgélat sordn elpusztult dllatokat és a vizsgdlat befejezéséig életben maradt
allatokat fel kell boncolni. Fel kell jegyezni minden jelentds patoldgids elvaltozdst. Amennyiben sziikséges,
szovetmintdkat kell venni a kérszovettani vizsgélathoz.
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Toxicitds meghatdrozdsa a mdsik nemnél

Az egyik nemmel végzett vizsgdlat befejezése utdn a mdsik nembdl kivilasztott, legaldbb ot dllatbdl allo
csoport szdmdra kell adagolni az anyagot annak megdllapitdsdra, hogy az e nemhez tartozé éllatok nem
érzékenyebbek-e jelent@sebb mértékben a vizsgdlt anyagra. Bizonyos esetekben indokolhaté lehet kevesebb
dllat haszndlata. Ahol megfelels informdcié dll rendelkezésre annak bizonyitdsdra, hogy a vizsgilt nemhez
tartozé dllatok jelentsen érzékenyebbek, elhagyhaté a masik nemhez tartozé dllatokkal végzett vizsgdlat.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formdban kell osszefoglalni, megadva minden egyes csoportndl az éllatok szdmdt a
vizsgélat kezdetekor, az egyes éllatok haldldnak id8pontjdt, a toxicitds mds jeleit mutat6 4llatok szdmat, a
toxikus hatdsok lefrdsdt és a boncoldsi leleteket. Egyenként meg kell hatdrozni az éllatok tomegét, és fel kell
ezt jegyezni roviddel a vizsgdlt anyag beaddsa el6tt, ezutdn minden héten és a haldl bekovetkeztekor; ki kell
szamitani és fel kell jegyezni a tomegvaltozdsokat, ha az dllat egy napnal tovabb maradt életben. A vizsgalt
anyaggal Osszefiiggd szenvedés és fdjdalom miatt humdnusan elpusztitott dllatok haldldt az anyaggal
kapcsolatos haldlként kell feljegyezni. Az LD, valamely elismert médszer segitségével hatirozhaté meg.

Az értékelésnek tartalmaznia kell — amennyiben ez lehetséges — a dozis és a rendellenességek fellépése és
sulyossdga kozotti kapcsolatot, ideértve a magatartdsi rendellenességeket, a klinikai tiineteket, a jelentds
sériiléseket, teststlyvéltozasokat, a haldlozdst és minden mds toxikus tiinetet is.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetSség szerint az aldbbi informdaciokat kell tartalmaznia:

— a haszndlt fajt, torzset, az dllatok szdrmazdsdt, a tartdsi korilményeket, az étrendet stb.,

a vizsgdlati korilményeket (beleértve a bdrtisztitds modszerét és a kotszer tipusat: zdrt vagy nem zdrt),

a dozisokat (beleértve a vivGanyagot is, ha van és koncentraciok),
— a kezelt allatok nemét,

— az adatok tdbldzatos Osszefoglalisit nem és koncentrdcié szerint (azaz a vizsgdlat sordn elhullott vagy
elpusztitott allatok szdma; a toxicitds jeleit mutaté allatok szdma; az expondlt dllatok szdma),

— az anyag adagoldsa sordn vagy azt kovetSen bekovetkezd haldl idSpontjdt, az dllatok huménus
elpusztitdsinak okait és kritériumait,

— minden megfigyelést,

— a 14 napban meghatdrozott teljes vizsgdlat ald vont nemnél kapott LD, - érték (az alkalmazott szmitdsi
modszer megaddsaval),

— az LD, -hez tartozé 95 %-os konfidenciaintervallumot (ahol ez megadhatd),

— a dozis/mortalitds gorbét és ennek meredekségét (ahol ezt megengedi a meghatdrozds médszere),
— a boncolasi leleteket,

— a korszovettani vizsgélatok eredményeit,

— a mdsik nemmel végrehajtott vizsgalatok eredményeit,

— az eredmények kiértékelését (kiilon figyelmet kell szentelni annak a hatdsnak, amelyet a vizsgdlat sordn
az dllatok humdnus ledlése gyakorolhat a kiszdmitott LD, -értékre),

- az eredmények értelmezését.
ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).
SZAKIRODALOM

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (E).
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B.4. AKUT TOXICITAS (BORIRRITACIO)
1. MODSZER
1.1. BEVEZETES
Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
1.2. FOGALOMMEGHATAROZASOK
Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).
1.3. REFERENCIAANYAGOK
Nincsenek.
1.4. A VIZSGALATI MODSZER ELVE

El6zetes megfontoldsok

Gondosan meg kell vizsgdlni az anyaggal kapcsolatban rendelkezésre dll6 informdcidkat, hogy minimalisra

csokkentsék az anyagok olyan dllapotok melletti vizsgalatdt, amelyek valdszintileg stlyos reakcidkhoz

vezetnek. A kovetkez$ informdcidk hasznosnak bizonyulhatnak annak mérlegelésekor, hogy teljes vizs-
gélatot végezzenck-e, egyetlen dllatot vizsgdljanak-e vagy semmilyen tovabbi vizsgélatra nem lesz sziikség.

i. Fizikai-kémiai tulajdonsdgok és kémiai reakcioképesség. ErGsen savas vagy ligos kémhatdsti anyagokat
(amelyek példaul 2-nél kisebb vagy 11,5-nél nagyobb pH-értéket mutatnak) nem kell megvizsgdlni a
primer bérirritdcié szempontjdbol, ha maré hatdsok vérhatok. Az alkili vagy savtartalékot is figyelembe
kell venni.

ii. Ha sdlyos tiineteket aldtdimaszté informdciok éllnak rendelkezésre hitelesitett in vitro vizsgdlatokbdl,
akkor nincs sziikség a teljes vizsglatra.

iii. Akuttoxicitds-vizsgalatokbol kapott eredmények. Ha mdr végrehajtottdk akuttoxicitds-vizsgdlatot az
anyaggal dermadlis adagoldssal a hatdrérték-vizsgdlat dozisaval (2 000 mg/testsily kg) és semmilyen
bérirritdcié nem figyelhetd meg, sziikségtelen lehet a bérirritdci6 tovdbbi vizsgdlata. Ezenkiviil sziikség-
telen azon anyagok vizsgilata, amelyekrdl mar bebizonyosodott, hogy béron felszivodva nagymértékben
toxikusak.

A vizsgdlt anyagot egyetlen adagban adagoljdk tobb kisérleti allat bérére, gy, hogy minden egyes éllat a

sajat kontrolljaként szolgdl. Meghatdrozott id6tartam utdn megallapitjdk és kategéridba soroljak az irritdcid

mértékét, és megadjdk annak tovdbbi lefrdsdt a hatdsok teljes kiértékelésének biztositdsdra. A megfigyelések
idStartamdnak elegendének kell lennie a megfigyelt hatdsok visszafordithatésdganak teljes kiértékeléséhez.

A stilyos és tartds betegség, illetve fdjdalom jeleit mutaté allatokat humdanusan el lehet pusztitani.

1.5, MINGSEGI KOVETELMENYEK

Nincsenek.

1.6. A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
1.6.1. Elkésziiletek

Koriilbelill 24 drdval a vizsgdlat el6tt el kell tévolitani a szdrzetet, nyirdssal vagy borotvaldssal, az dllatok
hati oldaldrol.

A nyirds vagy borotvélds sordn gondosan iigyelni kell arra, hogy a bért ne sértsék meg. Csak egészséges,
sértetlen bord allatokat szabad hasznalni.
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1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.3.

Egyes nyultorzseken stirt szdrzetbdl 4llo szigetecskék vannak, amelyek felttin6bbek az év bizonyos
szakaszaiban. A vizsgdlt anyagokat nem szabad e siir(i sz6rnovekedési zondknal alkalmazni.

Ha szilird anyagot vizsgdlnak, amelyet adott esetben poritani is lehet, az anyagot vizzel kellSen 4t kell
nedvesiteni, vagy sziikség esetén vivGanyagot kell alkalmazni annak biztositdsdra, hogy jobban tapadjon a
bérre. VivGanyag haszndlatakor figyelembe kell venni a vivGanyag hatdsit a vizsgdlt anyag bdrirritativ
hatdsdra. A folyékony vizsgalt anyagokat rendszerint higitds nélkil kell alkalmazni.

Vizsgilati koriilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Bir tobbféle eml6s allatfajta haszndlhatd, az albin6 nydl az el6nyben részesitett fajta.

Az dllatok szdma

Ha az in vitro sziirési vizsgdlatokbdl vagy mds megfontoldsokbdl gyanithatd, hogy az anyag nekrézist
okozhat (vagyis mar6 hatdst), meg kell fontolni az egyetlen dllattal végzett vizsgalat lehetéségét. Ha e
vizsgalat eredményei nem jeleznek mard hatdst, a vizsgdlatot legaldbb két tovabbi dllat vizsgdlatdval kell
befejezni.

A teljes vizsgdlathoz legaldbb hdrom egészséges, ivarérett dllatot kell haszndlni. Nem sziikséges nem kezelt
kontrollcsoportot létrehozni. Tovébbi dllatokra lehet sziikség a tobbféleképpen magyardzhat6 leletek
tisztazdsahoz.

Dézis

Ellenjavallat hidnydban 0,5 ml folyadékot vagy 0,5 g szilird anyagot, vagy félszilird anyagot visznek fel a
vizsgalt teriiletre. Az egyes dllatok szomszédos, nem kezelt bérfeliiletei szolgdlnak kontrollfeliiletekként a
vizsgalathoz.

Megfigyelési iddszak

A megfigyelés idStartamat nem kell szigordan értelmezni. Ezen idStartamnak elegendének kell lennie a
megfigyelt hatdsok visszafordithatosdgdnak vagy vissza nem fordithatdsdginak teljes kiértékelésére, de
dltaldban nem kell, hogy tillépje az anyag felvitele utdni 14 napot.

A kisérlet végrehajtdsa

Az éllatokat egyesével kell a ketrecekben elhelyezni. A vizsgélt anyagot fel kell vinni egy kis bérfeliiletre
(kortilbeliil 6 cm?), és ezt be kell fedni egy gézdarabbal, amelyet nem irritdl6 ragtapasszal kell a helyén
tartani. Folyadékok vagy bizonyos pasztik esetében lehet, hogy a gézdarabra kell felvinni a vizsgalt anyagot,
és ezutdn kell a borhoz rogziteni. A gézdarabot lazdn érintkezésben kell tartani a bérrel megfelels zart
vagy félzart kotéssel az expozicié soran. Meg kell akaddlyozni, hogy az éllat hozzéférhessen a gézdarabhoz,
és ezt kovetGen lenyelhesse/belélegezhesse a vizsgdlt anyagot.

Az expoziciés idStartam végén el kell tavolitani a maradék vizsgdlt anyagot, ahol ez lehetséges, viz vagy
megfeleld oldoszer segitségével a kivaltott reakcié megvéltoztatdsa vagy a felhdm sérelme nélkiil.

Az expozici6 idGtartamédnak négy ordnak kell lennie.

Ha gyanithat6, hogy az anyag nekrézist okozhat (vagyis maré hatdsti), csokkenteni kell az expozicid
idStartamat (példdul egy oOrdra vagy hdrom percre). Az ilyen vizsgdlathoz az elsG esetben egyetlen allat is
alkalmazhat6; ha a vizsgdlt vegyiilet akut dermadlis toxicitdsa ezt nem zdrja ki eleve, egyidejileg hdrom
gézdarabot kell felhelyezni az dllatra. Az els6 gézdarabot harom perc utdn kell eltdvolitani. Ha semmilyen
sulyos bdrreakcié nem figyelhet6 meg, a mdsodik gézdarabot egy o6ra utdn kell eltdvolitani. Ha az e
szakaszban végrehajtott megfigyelések azt jelzik, hogy négyérds expozicié sziikséges, és ez humdnusan
végrehajthatd, a harmadik gézdarabot négy ora utdn kell eltvolitani, és a reakciokat értékelni.
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1.6.3.1.

3.1.

3.2

Ebben az esctben (azaz, amikor lehetségessé valt a négydrds expozicid), a vizsgdlatot legaldbb két tovabbi
allat haszndlatéval kell befejezni, kivéve, ha etikai aggdlyok meriilnek fel (példdul ha a négyords expozicid
haldlt okoz).

Ha stlyos bérreakciot (példaul elhaldst) figyelnek meg vagy hdrom perc vagy egy oOra alatt, a vizsgélatot
azonnal be kell fejezni.

Hosszabb expozicid is szitkséges lehet, példdul vart emberi felhasznaldstdl vagy expoziciotdl fiiggSen.

Megfigyelés és értékelés

Figyelni kell az allatokat eritéma és 6déma jeleit keresve, és a tapasztalt reakciokat kategéridba kell sorolni a
hatvanadik percben, majd 24, 48 és 72 o6raval a géz eltdvolitdsa utdn. A bdrirritdciot az 1. tdbldzatban
bemutatott rendszer szerint kell kategéridba sorolni, és regisztralni. Tovabbi megfigyelésekre lehet sziikség,
ha 72 6rdn belill teljes mértékben nem éllapitottuk meg a visszafordithatésagot. Az irritdcié megfigyelésén
kiviil részletesen le kell irni minden olyan stlyos sériilést, mint a felmarédds (bérszovet visszafordithatatlan
elpusztuldsa, necrozis) és egyéb toxikus hatdsok.

Nem egyértelmd reakciok tisztdzdsdra, amelyek nem lathatok a bérnek a vizsgdlt anyag okozta elszinezd-
dése miatt, olyan mddszerek hasznalhatok, mint példdul a kérszovettani vizsgalat vagy a bdrredGvastagsdg-
mérés.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formédban kell Osszefoglalni, minden egyes dllathoz megadva az eritémdra és
6démdra az irritdci6 fokat a megfigyelési idGszak sordn. Fel kell jegyezni minden stlyos sériilést, az irritdcid
mértékének és természetének lefrdsdt, a visszafordithatésdgot vagy necrozist és minden mds megfigyelt
toxikus hatdst.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgilati jelentésnek lehet6ség szerint az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:

— a haszndlt fajt, torzset, az allatok szdrmazdsdt, a tartdsi koriilményeket, az étrendet stb.,

a vizsgélati koriilményeket (ideértve a kémiai anyag lényeges fizikai-kémiai tulajdonsdgait, a bérel6készités
és tisztitds modszerét, és a kotszer tipusdt: zdrt vagy nem zdrt),

— minden egyes allatnal és minden egyes megfigyelési id6pontnal (példdul 1, 24, 48 és 72 éra stb. a géz
eltdvolitdsa utdn) az irritdcié fajtdjdra vonatkozé adatok Osszefoglaldsat,

— minden megfigyelt stlyos sériilés leirsdt, ideértve a korrziot is,

— a megfigyelt ingerlés mértékét és természetét, és minden korszovettani megallapitds lefrasat,
— bdrirritdciétdl eltéré minden egyéb toxikus hatds lefrdsdt,

— az eredmények megvitatdsat,

— az eredmények értékelését.

ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).



384

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

13/11. kotet

1.1.

1.2

1.3.

1.4.

Fiiggelék

TABLAZAT: BORREAKCIOK KATEGORIABA SOROLASA

Eritéma és porkképzddés

frték
ININES ITLEMIA ..o 0
Nagyon enyhe eritéma (alig észrevehetd) ..............ooiiiiiiiiii 1
JOl Meghatdrozhatd ErItEIMA .. .ouuiie ittt e e 2
Kozepes vagy sULyos eriféma ............oviiutiiitiii i 3

Silyos eritéma (céklavoros szin) vagy porkképzédés (mély sériilések), amely megakadilyozza az

eritéma mértékének megallapftdsat ... ....ovvviiuniiiii i 4
Odémaképzidés

NINES DAGIMIA ..ot 0

Nagyon enyhe ddéma (alig észrevehetS) .............ooiiiiiiiii 1

Enyhe 6déma (a teriilet szélei a tapinthat6 kiemelkedések miatt jol meghatdrozottak) ....................... 2

Kozepes odéma (a szélek kortilbeliil 1 mm-re kiemelkednek) .........oooooiiiii 3

B.5. AKUT TOXICITAS (SZEMIRRITACIO)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

El6zetes megfontoldsok

Gondosan meg kell vizsgdlni az anyaggal kapcsolatban rendelkezésre dll6 informécidkat, hogy minimalisra
csokkentsék az anyagok olyan dllapotok melletti vizsgdlatdt, amelyek valdszintileg stilyos reakciokhoz
vezetnek. A kovetkezd informdciok lehetnek hasznosak ebbdl a szempontbol.

i. Fizikai-kémiai tulajdonsdgok és kémiai reakcioképesség. Nincs szitkség olyan erGsen savas vagy ligos
kémhatdsi anyagok vizsgélatira, amelyek példdul virhatan 2 vagy ennél kevesebb, vagy 11,5 vagy
ennél nagyobb pH-értéket hoznak létre a szemben, amennyiben silyos sérilések varhatok. Az alkali
vagy savtartalékot is figyelembe kell venni.
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1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

ii. Hitelesitett alternativ vizsgdlatokbdl kapott eredmények; azon anyagokat, amelyekr6l mér kimutattdk,
hogy potencidlisan maré vagy sulyosan irritativ tulajdonsdgokkal rendelkeznek, nem kell vizsgdlni
szemirritdcié szempontjabdl, mivel feltételezhetd, hogy az ilyen anyagok silyos hatdsokat fognak
létrehozni a szemben az e mddszer haszndlatdval végrehajtott vizsgélat sordn.

iii. Borirritdcios vizsgdlatokbdl kapott eredmények. Azon anyagokat, amelyekrdl a bdrirritdcios vizsgdlat
sordn mdr bebizonyosodott, hogy mard vagy sdlyosan irritativ hatdstak, nem kell tovabb vizsgilni
szemirritdcié szempontjabol, mivel feltételezhetd, hogy az ilyen anyagok stlyos tiineteket okozndnak a
szemen is.

A vizsgélt anyagot egyetlen adagban kell adagolni tobb kisérleti dllatndl, mindegyiknek az egyik szeménél; a
nem kezelt szem kontrollként szolgdl. Ki kell értékelni, és meghatdrozott id6kozonként kategéridba sorolni
az irritdcié mértékét a hatdsok teljesebb megitélése érdekében. A megfigyelések iddtartamdnak elegenddnek
kell lennie a megfigyelt hatdsok visszafordithatésagdnak teljes kiértékeléséhez.

A stlyos és tartds szenvedés, illetve fdjdalom jeleit mutatd dllatokat huménusan el lehet pusztitani.
MINGSEGI KOVETELMENYEK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

ElGkésziiletek

A vizsgilathoz kivalasztott minden egyes kisérleti allat mindkét szemét meg kell vizsgdlni 24 O6rdval a
vizsgalatot megel6zGen. Szemirriticiot, szemelégtelenségeket vagy szaruhdrtyasériilést mutatd édllatokat nem
szabad haszndlni.

Vizsgilati koriilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Kiilonféle kisérleti dllatokat lehet hasznélni, az egészséges, ivarértett albiné nydl az elényben részesitett fajta.

Az dllatok szdma

Egyetlen dllat vizsgdlatdt kell mérlegelni, ha jelentds hatdsok varhatok. Ha ennek az egy nydlnal elvégzett
vizsgalatnak az eredményei azt sugalljdk, hogy az anyag sulyosan irritdlja (visszafordithaté hatds) vagy marja
(visszafordithatatlan hatds) a szemet a leirt eljrds hasznalatakor, lehet, hogy nem kell végrehajtani tovabbi
szemirritaci6s vizsgalatot tovabbi dllatokon. Esetenként azonban specifikus szempontok vizsgdlatdra sziikség
lehet tovédbbi dllatokon végrehajtott tovabbi kisérletekre.

Egyetlen dllat vizsgdlatdtdl eltérd esetekben legalibb hdrom éllatot kell haszndlni. Tovdbbi éllatokra lehet
szitkség a nem egyértelmd leletek tisztdzdsdra.

Dozis

Folyadékok vizsgilatdhoz 0,1 ml-es dozist kell haszndlni. Szilird anyagok, pasztik és szemcsés anyagok
vizsgdlatdhoz a felhaszndlt mennyiségnek 0,1 ml térfogatnak vagy koriilbelil 0,1 gramm tomegnek kell
lennie (a tomeget mindig fel kell jegyezni). Ha a vizsgdlt anyag szilard vagy szemcsézett, finom porrd kell
6rolni. Finom tomorités utdn, amely példdul a mérdtartdly itogetésével végezhetS, meg kell mérni a
részecskék térfogatét.

Pumpds spray vagy tilnyomdsos aeroszolos palackokban 1évé anyagok esetében a folyadékot ki kell hajtani,
és ossze kell gytjteni 0,1 ml-t, majd ezt a szembe kell csepegtetni Ggy, ahogyan a folyadékokhoz kozolt
lefrds ismerteti.

Megfigyelési iddszak

A megfigyelés idStartamat nem kell szigortian értelmezni. Ezen idGtartamnak elegendének kell lennie a
megfigyelt hatdsok visszafordithatésdgdnak vagy vissza nem fordithatésdganak teljes kiértékelésére, de
dltaldban nem kell, hogy meghaladja az anyag felvitele utdni 21 napot.
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1.6.3.

1.6.3.1.

3.1.

A kisérlet végrehajtdsa

Az dllatokat egyesével kell a ketrecekben elhelyezni. A vizsgdlt anyagot minden egyes dllat egyik szemének
kotShartyazsdkjaba kell adagolni, miutdn az alsé szemhéjat Gvatosan elhiztuk a szemgoly6tol. A szemhé-
jakat ezutdn Ovatosan Ossze kell fogni koriilbelil egy mdsodpercig, azért hogy az anyag kiszivargdsat
megakaddlyozzuk. A mésik szem, amely kezeletlen marad, kontrollként szolgal.

Ha feltételezhetS, hogy az anyag tdlsigosan nagy fdjdalmat okozhat, helyi érzéstelenités alkalmazhaté a
gondosan kell kivdlasztani annak biztositdsira, hogy hasznélatdbdl ne szdrmazzanak semmilyen jelentds
eltérések a vizsgdlt anyagra adott reakciok kozott. A kontrollként kezeletleniil maradt szemet hasonldan
érzésteleniteni kell.

A vizsgdlt dllatok szemét nem szabad kiobliteni a vizsgalt anyag becsepegtetését koveté 24 6rdn at. 24 ora
elteltével szemoblités alkalmazhat6, ha szikséges.

Néhdny olyan anyag esctében, amelyekrél ezen vizsgdlattal mdr kiderilt, hogy irritativ hatdstak, sziiksé-
gesnek mutatkozhatnak tovdbbi vizsgdlatok olyan nyulak haszndlataval, amelyek szemét az anyag becs-
epegtetése utdn hamarosan kioblitik. Ezen esetekben ajanlatos harom nyulat haszndlni. A cseppentés utdn
fél perccel a nyulak szemét fél percen at kell obliteni, olyan mennyiségli vizzel és dramldsi sebességgel,
amely nem okoz sériilést.

Megfigyelés és kategdridba sorolds

A szemeket az 1., 24, 48. é 72. érdban kell megvizsgdlni. Ha 72 ora elteltével sincs bizonyiték
szemsériilésekre, a vizsgélat befejezhetd.

A szaruhdrtydra kiterjed§ vagy egyéb szemképleteken tartésan fenndlld irriticional meghosszabbitott idejd
megfigyelésre lehet szitkség a viltozdsok elérehaladdsinak és visszafordithatosdganak vagy vissza nem
fordithatosdgdnak meghatdrozdsdra. A szaruhdrtya, a szivarvanyhartya és a kotShdrtya megfigyelésein kiviil
minden mds megfigyelt elvdltozast is fel kell jegyezni. Minden egyes vizsgalatkor fel kell jegyezni a
szemreakcié sulyossagat a fiiggelékben kozolt tdbldzat alapjan. (A szemreakciok kategéridba soroldsa
kilonféle értelmezéseket tesz lehetévé. A vizsgdld laboratériumokban és az egyéb helyeken végrehajtott
megfigyelések értelmezésének megkonnyitésére Gsszehasonlitdsként illusztralt szemirritdcids dtmutaté hasz-
nalhatd.)

A reakciok vizsgdlata megkonnyitheté binokuldris nagyitd, kézi réslimpa, biomikroszkép vagy mds
alkalmas késziilék haszndlatdval. A 24. 6rdban végzett megfigyelések feljegyzése utdn tovabb vizsgdlhatd
barmelyik vagy minden nydl szeme a fluorescein segitségével.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formdban kell Osszefoglalni, bemutatva minden egyes dllathoz az irritdcios
kategéridba soroldst a kijelolt megfigyelési idGpontban. A jelentésben meg kell adni az irritdci6 mértékének
és természetének lefrdsat, a sulyos sériilések jelenlétét és minden mds olyan hatdst is, amely nem a
megfigyelt szemmel kapcsolatos.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetSség szerint az aldbbi informdaciokat kell tartalmaznia:

— dllatokkal kapcsolatos adatokat (haszndlt faj, torzs, az dllatok szdrmazdsa, tartdsi koriilmények, étrend
sth.),

— a vizsgdlati koriilményeket (ideértve a kémiai anyag lényeges fizikai-kémiai tulajdonsdgait),

— minden egyes dllatndl és minden egyes megfigyelési idSpontndl (példdul 1, 24, 48 és 72 6ra) az
irriticiéra/mar6 hatdsra vonatkozé adatok tdblizatos Gsszefoglaldsit,

— minden megfigyelt stlyos sériilés leirast,

— a megfigyelt irritdcié vagy mard hatds mértékének és természetének beszdmold jellegli leirdsdt, ideértve
az érintett szaruhdrtya érintett teriiletének leirdsat és a visszafordithat6sdgot is,



13/11. kotet Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 387

—az 1, 24, 48. és 72. 6rdban az irritdcids kategéridba soroldshoz haszndlt modszer (példaul kézi
résldmpa, biomikroszkdp, fluorescein festés) leirdsat,

— nem a szemet érinté helyi hatdsok ismertetését,
— az eredmények megvitatdsat,

— az eredmények értelmezését.
3.2. ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).
4. SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).

Fiiggelék

A SZEMELVALTOZASOK KATEGORIABA SOROLASA

Szaruhdrtya

Homdlyossdg: a homdly mértéke (a legstiribb teriiletet kell venni az érték megdllapitisihoz)

Fekélyesedés vagy homaély nem észlelhetd ..............o.ooo 0
Szérvanyos vagy diffdz homalyos teriiletek (a megszokott csillogds enyhe tompuldsin kiviil), a
szivarvanyhdrtya részletei tisztdn ldthatok ... 1
Koénnyen kivehetd dttetsz8 teriilet, a szivirvanyhdrtya részletei kissé elhomdlyosodtak .................... 2
Gyongyhdzfény( teriilet, a szivirvinyhdrtya semmilyen részlete nem lithaté, a pupilla mérete alig
ESZIRTNETE ... 3
Nem 4étldtszo szaruhdrtya, szivirvanyhdrtya egydtalin nem lithaté ... 4
Szivarvdnyhirtya
NOPIALIS ... 0

Kifejezetten mélyebb redsk, vérbdség, duzzanat, mérsékelt vérbdség vagy belovelltség a szaruhdrtya
kortil, ezek koziil barmelyik vagy ezek bdrmilyen kombindcidja, a szivirvanyhdrtya még reagal a fényre

(lassti reagdlds POZILIVY .........ooiitniii i 1
Nincs reagdlds a fényre, vérzés, jelentds roncsolédas (ezek kozill barmelyik vagy mindegyik)............ 2
Kot6hirtya

Vorosodés (a kontrollszemmel Gsszehasonlitva a szemhéj vagy a szemgolyé kotéhdrtydjdnak legsilyosabb mértékit
elvdltozdsdra utal)

Normalis véredények ............oooiiiiiii 0
Egyes vérerek egyértelmden vérteltek (belovelltek) ... 1
Diffdz, biborvords szin, az egyes vérerek nehezen kivehetSK ........ooovviiiiiiiiiiiiiiii 2
Diffz, ErELEHES VOTOS «.. ettt ettt ettt ettt ettt et e e 3

Kemdzis: szemhéjak ésfvagy pislogbhartydk

NINCS AUZZANAT ... oottt 0
Bérmilyen, normélndl nagyobb duzzanat (pislogéhdrtydkat is ideértve) ..................oi 1
Nyilvanvalé duzzanat a szemhéjak részleges kiforduldsdval ......................o 2

Duzzanat, amikor a szemhéjak korilbelil félig zdrva vannak ... 3



388

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

13/11. kotet

1.1.

1.2

1.3.

B.6. BORSZENZIBILIZACIO

MODSZER
BEVEZETES
Megjegyzések:

Az érzékenységnek, illetve a vizsgdlatok azon képességének, amely felderiti azon anyagokat, amelyeknek az
embereken potencidlis bérszenzibilizalé hatdsuk van, nagy jelentGsége van a toxicitds kozegészségiigyi
osztdlyozdsi rendszerében.

Nincs olyan vizsgalati eljards, amelyikkel valamennyi, az emberi bérre potencidlisan bdérszenzibilizald
hatdssal bir6 anyagot megfelelSen meg lehet hatdrozni, illetve amely az &sszes anyag tekintetében
jelentGséggel bir.

Az anyag fizikai tulajdonsagait, beleértve a bSron vald athatolds képességét és egyéb tényezsket is meg kell
fontolni a vizsgdlat kivélasztdsa sordn.

Kétféle tengerimalacokkal végzett vizsglat létezik: az egyik az adjuvdnst hasznald vizsgilat, amelyikben az
allergids allapot esetleges el6idézése a Freund-komplett adjuvdnsban (FCA = ,Freunds Complete Adjuvant”)
val feloldds vagy szuszpendalds segitségével torténik; a mdsik vizsgalathoz nem kell adjuvans.

Az adjuvédnst haszndlé vizsgélatok valdszintleg pontosabbak egyes anyagok emberek bérén érzékenységet
el6idézé hatdsnak elSrejelzésére, mint azon modszerek, amelyek nem alkalmazzdk az FCA-t, ezért e
modszerek elényben részesiilnek.

A tengerimalac maximizdciés moédszer (,Guinea-Pig Maximisation Test”, GMPT) széles korben alkalmazott
adjuvanst haszndld vizsgdlati mddszer. Bar szdmos mdsik modszer is alkalmazhatd a szenzibilizdl hatds
megallapitdsdra, a GPMT a leginkdbb javasolt adjuvéns tipusi moddszer.

Sok vegyianyagosztdly esetében az adjuvanst nem alkalmazé vizsgilatok (amelyek koziil a leginkdbb
javasolt a Bithler-vizsgdlat) az dltaldnos vélemény szerint kevésbé érzékenyek.

Egyes esctekben megfelel§ érvek szdlnak a kiilsSleg torténd adagoldssal végzett Biihler-vizsgdlat vélasztdsa
mellett, a bérbe befecskendezéses GPMT-vizsgdlat alkalmazdsa helyett. A Biihler-vizsgdlat alkalmazdsat
tudomdnyosan indokolni kell.

Az aldbbi modszer ismerteti a GPMT- és a Biihler-vizsgdlatot. Mds modszerek is alkalmazhatk, ha
alkalmazdsuk jévdhagyott és tudomdnyosan aldtimasztottak.

Tekintet nélkiil a haszndlt modszerekre, rendszeres id6kozonként (6 hénaponként) ellendrizni kell a
bérszenzibilizacios vizsgalathoz alkalmazdsra kerill§ tengerimalactorzs érzékenységét ismert enyhe-mérsé-
kelt érzékenyit§ anyag segitségével; a kapott pozitiv reagildsoknak elegendd szamdaknak kell lenniiik.

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

A kovetkezd anyagokat javasoltak sziikség szerinti higitdsban, valamint ajinlott minden mds olyan
érzékenyité anyag haszndlata, amely vagy a szakirodalombdl ismert, vagy a vizsgdlt anyag csoportjdhoz
tartozik.

- p-fenilén-diamin CAS szam 106-50-3

- 2,4-dinitro-klor-benzol CAS szam 97-00-7

- kélium-dikromét CAS szam 7778-50-9
- neomicin-szulfat CAS szam 1405-10-3

- nikkel-szulfat CAS szam 7786-81-4
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1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

1.6.1.2.1.

1.6.1.2.2.

1.6.1.2.3.

1.6.1.2.4.

1.6.1.3.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A kezdeti expoziciét kovetSen (indukcids fazis) az dllatokat az utolsd kezelés utdn kortilbeliil két héttel
kivalté expoziciénak (,challenge exposure”) kell kitenni a vizsgélati anyag alkalmazdsival annak megéllapi-
tdsdra, hogy létrejott-e a hiperérzékeny éllapot. Az érzékenyitést annak vizsgdlatdval lehet meghatdrozni,
hogy hogyan reagdl a bér a kivalté expoziciora.

MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.
A VIZSGALATI MODSZEREK LE[RASA

Tengerimalac maximizdciés médszer (,Guinea-Pig Maximization Test”, GPMT)

Elokésziiletek

Az egészséges, fiatal felndtt albind tengerimalacokat a vizsgdlat megkezdése el6tt véletlenszertien, kezelt és
kontrollcsoportokba kell osztani. Az anyag alkalmazdsa el6tt nyirdssal vagy borotvéldssal el kell tavolitani a
szérzetet a véll kornyékérsl. Ovatosan kell eljarni, vigyazva arra, hogy a bér ne sériiljon meg.

Vizsgdlati koriilmények

A kisérlethez haszndélt 4llatok

Kisérleti célokra dltalinosan haszndlt, laboratériumban szaporitott, albind, 500 grammndl kisebb tomegt
tengerimalacokat kell haszndlni.

Az 4llatok szdma és neme

Him és néstény egyedek egyarant haszndlhatok. A néstényeknél kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek
vagy vemhesek. Legaldbb 10 dllatot kell alkalmazni a kezelt és 5-6t a kontrollcsoportban. Ha kevesebb
dllatot haszndlnak, azt indokolni kell. Tobbféleképpen magyardzhaté eredmények esetében korszovettani
vizsgalat segithet eldonteni, hogy meg kell-e ismételni a vizsgalatot egy madsik dllatcsoport segitségével.

Ha nem lehet egyértelmten eldonteni, hogy a vizsgdlt anyag szenzibilizdlé hatdsi-e, ajanlatos vizsgdlatot
végrehajtani tovabbi éllatokkal tigy, hogy legaldbb 20 legyen a kezelt és 10 a kontrollcsoportban 1évs
dllatok szdma.

Dé6zisok

bérirriticiérdl, de amelyet még jol tlirnek az dllatok az egyes indukcids fézisokban.

A kivélté koncentrdcié az a maximdlis koncentrdcid, amely nem hoz létre bdrirritaciés bizonyitékot a nem
érzékenyitett allatoknal.

E koncentriciok kisméretd (két vagy hdrom dllatra kiterjedd) ellenérzé vizsgdlattal hatdrozhaték meg.

Megfigyelési idGszak

Az indukci6s fazis sordn megfigyeléseket kell végezni az esetleges irritativ hatdsok ellenSrzésére. A
kivaltdsos expozicié utdn fel kell jegyezni a bdrreakciokat a tapasz eltdvolitdsa utdn 24 és 48 OGrdval.

A kisérlet végrehajtdsa

A vizsgilat kezdete elStt és a vizsgdlat végén meg kell mérni az dllatok sulydt. A vall kornyékérdl el kell
tavolitani a szdrzetet. Az eljdrds két szakaszbol 4ll:
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1.6.1.3.1.

1.6.1.3.2.

Indukcio
0. nap — kezelt csoport

A kovetkezd injekcidkat kell intradermalisan, 0,1ml térfogattal, a vdll kornyékére beadni, olyan mddon,
hogy minden parbdl egy a kozépvonal egyik, egy a mdsik oldaldra essen:

1. injekcio: 0,1 ml FCA 1:1 ardnyban vizzel vagy fiziolGgids séoldattal keverve,
2. injekcid: 0,1 ml vizsgdlt anyag, ha sziikséges, megfelel§ olddszerben feloldva,
3. injekci6: 0,1 ml vizsgélt anyag FCA-ban.

A 3. injekciéban a vizben oldhaté anyagokat 0,05 ml vizben és 0,05 ml nem higitott FCA-ban kell
feloldani. Ha zsirban oldhaté vagy oldhatatlan anyagokat kell vizsgdlni, azokat nem higitott FCA-val kell
kezelni.

Az 1. és 2. injekcidkat egymdshoz kozel és a fejhez a legkozelebbi helyen kell beadni, mig a 3. beaddsa a
vizsgdlt teriilet fejtdl tavoli része felé torténik.

0. nap — kontrollcsoport

A kovetkezd intradermdlis adagpdrokat kell befecskendezni a fent leirtakkal azonos helyeken:

1. injekcio: 0,1 ml FCA 1:1 ardnyban vizzel vagy fiziol6gids s6oldattal keverve,
2. injekcid: 0,1 ml oldészer (6nmagdban),
3. injekcid: 0,1 ml olddészer FCA-ban.

6. nap — kontroll és kezelt csoport

Ha az anyag nem bdringerl6 hatdst, a vizsgdlt teriiletet, lenyirds és/vagy borotvalds utdn, 0,5 ml 10

7. nap — kezelt csoport

A vizsgdlt teriiletet Gjra szdrteleniteni kell. A valamilyen alkalmas viv6anyagban (a vivSanyag kivélasztdsat
indokolni kell; a szilird anyagokat finom porrd kell 6rolni és beépiteni valamilyen alkalmas vivGanyagba; a
folyadékok, ha ehhez megfeleldek, kozvetleniil alkalmazhatdk) feloldott vizsgdlt anyagot el kell teriteni egy
szlirGpapiron (2 x 4 cm), majd a vizsgdlt feliiletre helyezni és azzal elnyel§ kotszer segitségével 48 6rdn at
érintkezésben tartani.

7. nap — kontrollcsoport

A vizsgdlt teriiletet Gjra szérteleniteni kell. Csak vivBanyagot kell felvinni megfelel6 médon a vizsgdlt
teriiletre, és ezzel elnyel§ kotszerrel érintkezésben tartani 48 6rdn at.

Kivéltds
21. nap

A kezelt és kontrolldllatok horpaszait meg kell tisztitani a sz6rt6l. Fel kell helyezni a vizsgdlt anyagot
tartalmazd tapaszt vagy tokot a vizsgdlt dllatok egyik horpaszdra, és a csak olddszert tartalmazé tapaszt
vagy tokot a mdsik horpaszdra.

A tapaszt elnyelS kotszer segitségével 24 6rdn dt érintkezésben kell tartani a bdrrel.

A kontrollcsoportot ugyanilyen médon kell kezelni.
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1.6.1.3.3.

1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.2.2.1.

1.6.2.2.2.

1.6.2.2.3.

1.6.2.2.4.

1.6.2.3.

23. és 24. nap
— a tapasz eltdvolitdsa utdn 21 Ordval a kezelt teriiletet meg kell tisztitani és, ha szitkséges, szdrteleniteni,
— hédrom O6rdval késébb (48 oraval a kivéltds kezdetétdl szdmitva) értékelni kell a bdrreakciot,

— e megfigyelés utdn 24 drdval egy mdsodik megfigyelést (72. 6rdban) is végre kell hajtani és feljegyezni az
eredményt.

Ha sziikséges az elsé kivéltds eredményeinek pontositdsa, akkor — szitkség esetén — egy mdsodik kivaltds
(azaz Gjboli kivaltds) alkalmazdsa megfontolandd egy 6j kontrollcsoporton, hozzédvetSleg egy héttel az elsd
utdn.

Megfigyelés és kategdridba sorolds

Fel kell jegyezni, és a jelentésben szerepeltetni kell az indukcids és a kivéltdsos eljdrasokbdl szdrmazd
minden bdrreakciét és minden szokatlan észrevételt.

Nem egyértelmd reakciok tisztdzdsdra, amelyek nem lathatok a bérnek a vizsgdlt anyag okozta elszinezd-
dése miatt, olyan mddszerek hasznalhatok, mint példdul a korszovettani vizsgalat vagy a bdrredGvastagsag-
mérés.

Biihler-vizsgdlat

El6késziiletek

Az egészséges, fiatal felndtt albind tengerimalacokat a vizsgalat megkezdése el6tt véletlenszerten, kezelt és
kontrollcsoportokba kell osztani. Az anyag alkalmazdsa el6tt nyirdssal vagy borotvaldssal el kell tdvolitani a
sz6rzetet az egyik horpaszrol. Ovatosan kell eljdrni, vigydzva arra, hogy ne sériiljon meg a bér.

Vizsgdlati korillmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Kisérleti célokra dltaldnosan haszndlt, laboratériumban szaporitott, albind, 500 grammndl kisebb tomegt
tengerimalacokat kell haszndlni.

Az 4llatok szdma és neme

Him és néstény egyedek egyardnt haszndlhatok. A néstényeknél kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek
vagy vemhesek. Legaldbb 10 dllatot kell alkalmazni a kezelt és 5-6t a kontrollcsoportban. Ha kevesebb
allatot haszndlnak, azt indokolni kell. Tobbféleképpen magyardzhat6 eredmények esetében korszovettani
vizsgalat segithet eldonteni, hogy meg kell-e ismételni a vizsgdlatot egy mdsik dllatcsoport segitségével.

Dézisok

s sz

amely szisztematikusan jol elviselhetd, és amely, irritativ anyagok esetében, enyhe-mérsékelt irriticiot hoz
létre a kisérleti dllatok tobbségénél. A kivaltdsi koncentracié az a maximdlis koncentrdcié, amely nem hoz
létre borirritdciét a nem érzékenyitett dllatokndl. E koncentrdciok kisméretd (két vagy hdrom dllattal
végrehajtott) ellendrz vizsgélattal hatdrozhatok meg.

Megfigyelési idGszak

Az indukcibs fazis sordn megfigyeléseket kell végezni az esetleges irritativ hatdsok ellenGrzésére. A
kivaltdsos expozicié utdn fel kell jegyezni a bérreakciokat a tapasz eltdvolitdsa utdn 24 és 48 OGrdval.

A kisérlet végrehajtdsa
A vizsgdlat kezdete el6tt és a vizsgdlat végén meg kell mérni az dllatok sdlyat.

Az cljards két szakaszbol 4ll:
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1.6.2.3.1.

1.6.2.3.2.

1.6.2.3.3.

3.1.

Indukcio
0. nap — kezelt csoport

Az egyik horpaszrdl el kell tavolitani a szdrzetet. Egy vattapamacson el kell teriteni valamely alkalmas
vivBanyagban (a viv@anyag kivalasztdsat indokolni kell; folyadékok, ha ehhez megfelelSek, kozvetleniil
alkalmazhatok) feloldott 0,5 ml vizsgdlt anyagot. Ezt rd kell helyezni a vizsgdlt teriiletre, és egy elnyels
tapasz vagy tok és valamilyen alkalmas kotszer segitségével a bérrel érintkezésben kell tartani 6 Ordn ét.

0. nap — kontrollcsoport

Az egyik horpaszrél el kell tavolitani a szérzetet. Csak viv8anyagot kell felvinni megfelel6 médon a vizsgélt
feluletre. Ezt egy elnyel§ tapasz vagy tok és valamilyen alkalmas kotszer segitségével kell a bérrel
érintkezésben tartani 6 6rdn at.

7. és 14. nap

Ugyanazon vizsgdlt teriileten (ha sziikséges, sz6rtdl megtisztitva) ugyanazon alkalmazdst kell végrehajtani a
7. napon és 14. napon, mint a 0. napon.

Kivéltds
28. nap

A kezelt és kontrollllatok mdsik horpaszdt is meg kell tisztitani a sz6rtdl. Fel kell helyezni egy, 0,5 ml
vizsgdlt anyagot tartalmazé elnyelS tapaszt vagy tokot, a maximadlis nem ingerl6 koncentrdcié mellett, a
kezelt dllatok horpaszanak hdtsé részére. Csak vivBanyagot tartalmazé tapaszt vagy tokot is fel kell helyezni
a horpasz elils§ részére.

Az elnyeld tapaszokat alkalmas kotszer segitségével 6 6rdn dt kell a bdrrel érintkezésben tartani.

A kontrollcsoportot ugyanilyen médon kell kezelni.

29. és 30. nap

— a tapasz eltdvolitdsa utdn 21 Ordval a kezelt teriiletet meg kell tisztitani és, ha szitkséges, szérteleniteni,

— hdrom 6réval késébb (30 ordval a kivéltds kezdetétdl szdmitva) értékelni kell a bérreakciot,

- ¢ megfigyelés utdn 24 6rdval egy mésodik megfigyelést (az 54. drdban) is végre kell hajtani, és fel kell
jegyezni az eredményt.

Megfigyelés és kategdridba sorolds

Fel kell jegyezni és a jelentésben szerepeltetni kell az indukciés és a kivéltdsos eljardsokbdl szdrmazd
minden bdrreakciét és minden szokatlan észrevételt.

Nem egyértelmd reakciok tisztdzdsdra, amelyek nem lathatok a bérnek a vizsgdlt anyag okozta elszinezd-
dése miatt, olyan mddszerek haszndlhatok, mint példaul a kérszovettani vizsgalat vagy a bérredGvastagsag-
mérés.

ADATOK (GPMT és Biihler-féle vizsgilat)

Az adatokat tdbldzatos formédban kell osszefoglalni, minden egyes dllathoz minden egyes megfigyeléskor
megadva a bdrreakcidkat.

VIZSGALATI JELENTES (GPMT és Biihler-féle vizsgdlat)
VIZSGALATI JELENTES (GPMT és Biihler-féle vizsgalat)
A vizsgélati jelentésnek lehet8ség szerint az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:

— az alkalmazott tengerimalac torzset,

— a vizsgdlati koriilményeket, az indukcidhoz és a kivaltdshoz haszndlt oldbszert és a vizsgdltanyag-
koncentraciokat,
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az allatok szamat, korat és nemét,
— az egyes dllatok teststlydt a vizsgdlat kezdetekor és végén,

— az egyes dllatokon megfigyelt reakciokat, az értékelS rendszert is ideértve, ha hasznaltak ilyet,

az eredmények megvitatdsdt,

— az eredmények értelmezését.

3.2. ERTEKELES ES ERTELMEZES (GPMT és Biihler-féle vizsgalat)
Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

4. SZAKIRODALOM

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (E).

B.7. ISMETELT ADAGOLASU (28 NAPOS) TOXICITAS (ORALIS)

1. MODSZER
1.1. BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
1.2. FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).

1.3. REFERENCIAANYAGOK
Nincsenek.
1.4, A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A vizsgdlt anyagot naponta, ordlisan (szdjon 4t) fokozatosan emelked§ dézisokban adjék be tobb kisérleti
allatcsoportnak, 28 napon keresztiil. A vizsgdlati idGszak alatt az 4llatokat naponta kell vizsgdlni a toxicitds
jeleinek észlelése érdekében. A vizsgdlat sordn elhullott és a vizsgdlat végéig életben maradt dllatokat is fel
kell boncolni.

1.5. MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

1.6. A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

1.6.1. Elékésziiletek

Az dllatokat a vizsgélat el6tt legaldbb 6t napig a vizsgilat tartdsi és takarmdnyozdsi kortilményei kozott kell
tartani. Az egészséges, fiatal dllatokat a vizsgdlat megkezdése elStt véletlenszeri kivalasztdssal kezelt
csoportokba kell osztani. A vizsgdlt anyagot a tdpldlékkal, gyomorszondan at, kapszuldban vagy ivévizben
lehet beadni. A vizsgdlt anyagot valamennyi dllatnak azonos moddszerrel kell adagolni a vizsgélat teljes
idGtartama alatt. Ha az adagolds megkonnyitésére vivGanyagot vagy mds segédanyagot haszndlnak, meg kell
bizonyosodni arrél, hogy azok nem okoznak toxikus hatdst. Ehhez sziikség szerint kordbbi vizsgalatokbol
szdrmaz6 adatokat is fel lehet haszndlni.
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Vizsgilati koriilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Ellenjavallat hidnyédban a patkdny az el6nyben részesitend dllatfajta. Fiatal, egészséges, ivarérett, kisérleti
célokra tenyésztett laboratriumi allattorzsekbdl szarmazé allatokat kell alkalmazni, az éllatok a vizsgélat
kezdetekor lehet6leg hathetesnél fiatalabbak legyenek, de nyolchetesnél semmiképpen sem iddsebbek.

A vizsgélat kezdetén az éllatok sdlya csak minimdlisan, az 4tlagértéktl maximum + 20%-kal térhet el.

Az dllatok szdma és neme

Minden adagoldsi szinthez legaldbb 10 éllatot (6t himet és 6t ndstényt) kell felhaszndlni. A ndstényeknél
kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek vagy vemhesek. Ha idkozi elpusztitdst terveznek, akkor a
létszamot annyival kell megnovelni, ahdny dllatot a vizsgdlat befejezése el6tt el szandékoznak pusztitani.
Ezenkivill még egy 10 f8s (nemenként ot dllat) dn. kiséré dllatcsoportot is kezelhetnek a legnagyobb
dézissal 28 napon ét, amelyen a kezelés utdn 14 nappal megfigyelhetik a toxikus hatds visszafordithatdsa-
git, elhiz6do vagy késve felléps voltdt. Egy 10 dllatbdl (nemenként 6t dllat) all6 kisérS csoportot is
hasznélnak.

Dézisok

Legaldbb hdrom dozist és egy kontrollt kell haszndlni. A vizsgdlt anyaggal torténé kezelést kivéve a
kontrollcsoportban 1évé dllatokkal pontosan ugyanolyan moédon kell bdnni, mint a kezelt csoportok
allataival. Olyan esetekben, amikor az adagolds megkonnyitésére vivGanyagot alkalmaznak, a kontrollcso-
portot ugyantgy kell a vivGanyaggal megetetni, mint a kezelt csoportokat, és ugyanannyi vivBanyagot kell
kapniuk, mint a legnagyobb adaggal kezelt csoportnak. A legnagyobb adagot tigy kell kivilasztani, hogy
annak hatdsdra jelentkezzenek a toxicitds jelei, de elhullds lehetleg ne, vagy csak minimdlis mértékben
jelentkezzen. A legkisebb adagot tgy kell kivalasztani, hogy ne okozzon toxikus tiineteket. Ha hasznalhatd
becslés dll rendelkezésre az emberi expoziciora vonatkozdan, a legkisebb adagnak ennél nagyobbnak kell
lennie. Kedvezd esetben a kozépsS adaggal kezelt csoportndl minimalis toxikus hatds észlelhetd. Ha egynél
tobb kozbees§ dozist alkalmaznak, akkor azokat dgy kell kivdlasztani, hogy fokozddd toxikus hatdst
véltsanak ki. Az alacsony és kozbeesé dozissal kezelt csoportban, illetve a kontrollcsoportban az elpusztult
allatok szdma minimdlis legyen, hogy az eredmények értelmezhetd értékelése lehetséges legyen.

Ha a vizsgdlt anyagot a téplalékkal adjak be, annak vagy dllandé legyen a koncentrdcidja a tdpban (ppm
vagy mgfkg, a takarmdnyra szdmitva), vagy az dllat teststilydra szdmitott dlland6 adagot haszndljanak; az e
modszertdl vald eltérést meg kell indokolni. A gyomorszonddn 4t beadott anyag napi adagjit minden nap
ugyanabban az id6ben kell beadni, és az adagokat rendszeres id6kozonként (hetente vagy hetente kétszer)
ismételten be kell dllitani, hogy az dllatok teststlyahoz viszonyitott mennyiséget fenn lehessen tartani.

Hatdrérték-vizsgdlat

Ha a fentebb ismertetett modszer szerint elvégzett 28 napos vizsgalat napi 1 000 mg/teststlykilogramm
vagy — ha a lehetséges emberi expozicid mértéke ismert — ennél magasabb dézisban semmilyen toxikus
hatdst nem vélt ki, a tovdbbi vizsgdlatok sziikségtelennek tekinthetSk. Alacsony toxicitdsi anyagoknal
fontos biztositani, hogy — ha azokat a takarmannyal adagoljdk — sem a vizsgalt anyag adagolt mennyisége,
sem mds tulajdonsdgai nem befolydsoljak a rendes tapldlkozasi feltételeket.

Megfigyelési iddszak

Az osszes dllatot naponta meg kell vizsgdlni és a toxikus hatdsok megjelenését, stlyossdgat és idStartamat
rogziteni kell. Fel kell jegyezni az elpusztulds id6pontjit és azt az idGpontot, amikor a toxikus hatdsok jelei
mutatkozni kezdenek, illetve elmulnak.
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1.6.3.2.

A kisérlet végrehajtdsa

Idedlis esetben a vizsgalt anyagot heti hét alkalommal kell az dllatoknak beadni, 28 napon keresztil. A
kiséré csoportokban a nyomon kovetd megfigyelésekre kivalasztott allatokat tovdbbi 14 napig kell tartani
kezelés nélkiil, hogy a toxikus hatds visszafordithat6sagat, illetve elhtizoddsat ki lehessen mutatni.

A megfigyeléseknek ki kell terjednie a bér és a szdrzet, a szem és a nydlkahdrtya, valamint a 1égzé és a
keringési rendszer, a vegetativ és a kozponti idegrendszeri funkciok, valamint a szomatomotoros aktivitds és
viselkedési minta valtozdsaira. Hetente mérni kell a takarmdnyfogyasztist (és a vizfogyasztdst is, ha a
vizsgalt anyagot az ivovizzel adagoljdk), valamint az allatok sdlyat.

Az dllatok rendszeres megfigyelésére azért van szitkség, hogy megel6zzék a kisérleti dllatok kannibalizmus,
szoveti autolizis, illetve rossz elhelyezés kovetkeztében torténd elhulldsit. A vizsgdlati idGszak végeztével a
kiséré csoportban 1évé dllatok kivételével minden taléls dllatot fel kell boncolni. A haldoklé éllatokat és a
nagy fdjdalom vagy szenvedés jeleit mutaté dllatokat el kell killoniteni, humanusan elpusztitani, és fel kell
boncolni.

A kovetkezd vizsgdlatokat kell végrehajtani a vizsgalat végén minden dllaton, a kontrollallatokat is ideértve:

1. vérkép, amely magdban foglalja legaldbb a hematokrit értéket, a hemoglobin koncentriciét, a vorosvér-
test-szdmot, a teljes és a fehérvérsejtszdmot, a minGségi vérképet, az alvaddsi képességet, beleértve az
alvadasi idét;

2. a vér klinikai-kémiai vizsgélata, amely magdban foglalja a mdj- és vesefunkcié legaldbb egy paraméterét:
szérum alanin-aminotranszferdz (kordbban glutamdt-piruvat-transzamindzként volt ismert), szérum asz-
partat-aminotranszferdz (kordbban glutamdt oxalecetsav transzamindzként volt ismert), karbamid-nitro-
gén, az albumin, a kreatinin, az Gsszbilirubin és szérum Osszfehérje szintjének mérését.

Tovéabbi meghatdrozasok, amelyekre a pontos toxicitds értékeléséhez még sziikség lehet: kalcium-, foszfor-,
klorid-, ndtrium-, kéliumszint, éhgyomorra mért glitkkzszint, lipidek, hormonok, savbézisegyensily, methe-
moglobin- és kolineszterdzaktivitds.

Ahol a megfigyelt hatdsok vizsgalatdnak kiterjesztéséhez szitkséges, tovabbi klinikai-kémiai vizsgdlatokat is
lehet végezni.

Autopszia

A vizsgélatban részt vett minden éllatot teljes boncoldsnak kell aldvetni. A méjat, a veséket, a mellékveséket
és a heréket a kimetszés utdn minél el6bb, még nedvesen le kell mérni a kiszdradds elkeriilése miatt. A
szerveket és szoveteket (mdj, vese, 1ép, herék, mellékvesék, sziv és minden jelentds sériilést vagy méretval-
tozdst mutat6 szerv) alkalmas fixdlészerben tartésitani kell az esetleges jov6beni kérszévettani vizsgélathoz.

Kérszovettani vizsgdlat

A nagy adaggal kezelt csoportban és a kontrollcsoportban szovettani vizsgdlatot kell végrehajtani a
tartositott szerveken és szoveteken. Azon szerveket és szoveteket, amelyek a legnagyobb dézisndl a vizsgalt
anyagnak tulajdonithaté kdrosoddsokat mutatnak, minden alacsonyabb dézissal kezelt csoportban meg kell
vizsgalni. Minden, a kiséré csoportba tartozé dllatndl szovettani vizsgdlatot kell végezni, kiilon hangsalyt
helyezve azon szervekre és szovetekre, amelyekrSl megéllapitdst nyert, hogy mds kezelt csoportokban
toxikus hatdsokat mutatnak.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formdban kell sszefoglalni, minden egyes vizsgélt csoporthoz megadva az dllatok
szdmdt a vizsgdlat kezdetén és az egyes sériiléstipusokat mutaté allatok szdmdt.

Minden megfigyelt eredményt megfeleld statisztikai modszerrel ki kell értékelni. Barmilyen elismert
statisztikai modszer hasznélhato.
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VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetGség szerint az alabbi informaciokat kell tartalmaznia:

a hasznalt fajt, torzset, az allatok szdrmazdsdt, a tartdsi koriilményeket, az étrendet,

a vizsgdlati koriilményeket,

az adagoldst (beleértve a vivGanyagot is, ha van) és a koncentraciokat,

a toxikus reakcidkat nemenként és dézisonként,

lehetSség szerint azt a szintet, amikor még nincs toxikus hatds,

az elpusztulds idejét a vizsgdlat sordn, illetve hogy az allatok megélték-e a vizsgdlat végét,
a toxikus és mds hatdsok leirdsit,

az egyes toxikus tiinetek megfigyelésének idGpontjat és a megfigyelést kovets valtozasukat,
a takarmdny fogyasztdsval és a teststly véltozdsaval kapcsolatos adatokat,

az elvégzett hematoldgiai vizsgdlatokat és azok valamennyi eredményét,

az elvégzett klinikai-kémiai vizsgdlatokat és azok valamennyi eredményét (beleértve az esetleges vizelet
elemzés eredményeit is),

a boncolasi leleteket,

a korszovettani vizsgdlatok eredményének részletes ismertetését,
az eredmények statisztikai feldolgozdsat, ahol lehetséges,

az eredmények megvitatdsat,

az eredmények értelmezését.

ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).
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1.6.

1.6.1.
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B.8. ISMETELT ADAGOLASU (28 NAPOS) TOXICITAS (INHALACIO)

MODSZER
BEVEZETES

Hasznos, ha elGzetes informéciok allnak rendelkezésre az anyag részecskeméret-closzlasarol, g6znyomadsarol,
olvaddspontjarél, forrdspontjar6l és robbandsveszélyességérdl (ha van ilyen).

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Tobb kisérleti dllatcsoportot naponta, meghatdrozott ideig kezelnek a vizsgdlt anyaggal, fokozatosan novelt
koncentrdciokban, csoportonként egy koncentricié felhaszndldsdval, 28 napon keresztil. Ha vivSanyagot
alkalmaznak a vizsgdlt anyag megfelel§ koncentraci6janak kialakitdsihoz a levegében, a viv8anyaghoz is
kell kontrollcsoportot bedllitani. A vizsgdlati idGszak alatt az dllatokat naponta vizsgdlni kell a toxicitds
tineteinek észlelése érdekében. A vizsgilat sordn elpusztult dllatokat és a vizsgdlat végéig életben maradd
dllatokat is fel kell boncolni.

MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Elékésziiletek

Az dllatokat a vizsgdlat el6tt legaldbb 6t napig a vizsgilat tartdsi és takarmdnyozasi kortilményei kozott kell
tartani. Az egészséges, fiatal allatokat a vizsgalat megkezdése el6tt véletlenszerd kivalasztassal megfelel§
szdmi csoportba kell osztani. Sziikség esetén vivBanyag alkalmazhaté a vizsgalt anyag megfelels koncent-
rdcidjanak kialakitdsdra a leveg6ben. Ha az adagolds megkonnyitésére vivGanyagot vagy mds segédanyagot
hasznédlnak, meg kell bizonyosodni arrdl, hogy azok nem rendelkeznek toxikus hatdssal. Ehhez sziikség
szerint kordbbi vizsgdlatokbdl szdrmazé adatokat is fel lehet hasznalni.

Vizsgilati koriilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Ellenjavallat hidnydban a patkdny az el6ényben részesitend dllatfajta. Fiatal, egészséges, ivarérett, kisérleti
célokra tenyésztett laboratériumi allattorzsekbdl szarmazé allatokat kell alkalmazni.

A vizsgélat kezdetén az dllatok sdlya lehetSleg csak minimdlisan, az 4tlagértékt6l maximum = 20%-kal
térhet el.
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1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.2.6.

1.6.3.

Az dllatok szdma és neme

Valamennyi expoziciés koncentrciészinthez legaldbb 10 dllatot kell felhaszndlni (6t himet és 6t ndstényt).
A néstényeknél kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek vagy vemhesek. Ha idSkozi elpusztitdst
terveznek, akkor a létszdmot annyival kell megnovelni, ahdny dllatot a vizsgdlat befejezése el6tt el
szandékoznak pusztitani. Ezenkivil még egy 10 f8s (nemenként 6t allat) kisérd allatcsoportot is kezelhet-
nek a legnagyobb adaggal 28 napon at, amelyen a kezelés utdn 14 nappal megfigyelhetik a toxikus hatds
visszafordithat6sagdt, elhizod6 vagy késve felléps voltat. 10 kontrollallatbol (nemenként 6t dllat) allo kisérd
csoportot is haszndlni kell.

Expozicids koncentrdcio

Legaldbb hdrom koncentrdciot és egy kontrollt, illetve vivGanyagkontrollt kell haszndlni (a legnagyobb
koncentrdcidhoz tartozé vivSanyag-koncentrdcidval), ha vivanyagot is alkalmaznak. A vizsgdlt anyaggal
torténd kezelést kivéve a kontrollcsoportban 1évé dllatokkal pontosan ugyanolyan mddon kell banni, mint
a kezelt csoport allataival. A legnagyobb koncentraciét dgy kell kivalasztani, hogy annak hatdsara az azzal
kezelt csoportban jelentkezzenek a toxicitds jelei, de elhullds lehetSleg ne, vagy csak minimdlis mértékben
jelentkezzen. A legkisebb adagot tgy kell kivalasztani, hogy az ne okozzon toxikus tiineteket. Ha
hasznédlhaté becslés all rendelkezésre az emberi expoziciéra vonatkozdan, a legkisebb adagnak ennél
nagyobbnak kell lennie. Kedvez$ esetben a kozépsG adaggal kezelt csoportndl minimdlis toxikus hatds
észlelhetS. Ha egynél tobb kozbeesS dozist alkalmaznak, akkor azokat tgy kell kivélasztani, hogy fokoz6dd
toxikus hatdst valtsanak ki. Az alacsony és kozbeesd dozissal kezelt csoportokban, illetve a kontrollcso-
portban az elpusztult dllatok szdma minimélis legyen, hogy az eredmények értelmezhetS értékelése
lehetséges legyen.

Expoziciés idd

Az expozicié napi idStartama hat 6ra; kiilonleges kovetelmények esetén ettSl eltérd expoziciés iddk is
alkalmazhat6k.

Berendezés

A kisérlethez olyan inhaldcids berendezést kell haszndlni, amely 6rdnként legaldbb tizenkét alkalommal
légeserét tesz lehet6vé a dinamikus légmozgds fenntartdsa érdekében, azért hogy megfeleld oxigéntartalmat
és egyenletesen eloszlatott expozicids atmoszférdt lehessen biztositani. Ha kamrdt haszndlnak, annak
kialakitdsa révén a lchetd legkisebbre kell csokkenteni a kisérleti dllatok zstfoltsdgat, és lehetévé kell tenni
a lehetd legnagyobb mértékd expoziciét a vizsgilt anyag belégzése Gtjan. Altalnos szabdlyként a kamrai
atmoszféra stabilitdsdnak biztositdsa érdekében a kisérleti dllatok teljes térfogata nem haladhatja meg a
vizsgdlati kamra térfogatdnak 5%-dt. VégezhetSk csak az orron és szdjon dt, vagy csak a fejen ét, illetve az
egész testen keresztill megvaldsuld egyedi expoziciés kamrai vizsgdlatok; az els@ két mddszer el6nye, hogy
minimalizdlja a vizsgalt anyag egyéb tton torténd felvételének lehetGségét.

Megfigyelési iddszak

A kisérleti dllatokat a teljes kezelési és felépiilési idGszak alatt naponta meg kell figyelni a toxicitds jeleinek
észlelése érdekében. Fel kell jegyezni az elpusztulds idGpontjdt és azt az idGpontot, amikor a toxikus
hatdsok jelei mutatkozni kezdenek, illetve elmdlnak.

A kisérlet végrehajtisa

Az dllatokat heti 6t-hét alkalommal teszik ki a vizsgdlt anyag hatdsinak, 28 napon keresztiil. A kisérg
csoportokban a nyomon koveté megfigyelésekre kivalasztott llatokat tovdbbi 14 napig kell tartani kezelés
nélkiil, hogy a toxikus hatds visszafordithatdsagat, illetve elhtizéddsat ki lehessen mutatni. A vizsgdlatokat
22 + 3 °C dllandé hémérsékleten kell végezni.

Idedlis esetben a relativ pdratartalmat 30 és 70% kozott kell tartani, de bizonyos koriilmények kozott
(példdul aeroszolok vizsgélatakor) ez a gyakorlatban nem mindig kivitelezhetS. A kamrdn beliil kismértékd
negativ nyomds (< 5 viz-mm) fenntartisa megakadilyozza a vizsgdlt anyag kiszivdrgdsit a kornyezd
teriletre. Az dllatok nem kaphatnak sem takarmadnyt, sem vizet az expozicié folyamdn.

Megfelel§ analitikai koncentraciészabélyozdsi rendszerrel kiegészitett, dinamikus inhaldcids rendszert kell
alkalmazni. A megfelels inhaldcios koncentrdcid kialakitdsdhoz javasolt a probavizsgilat elvégzése. A
légdramlast tigy kell bedllitani, hogy az egész kamrdban azonos expoziciés koriilményeket biztositson. A
rendszernek biztositania kell, hogy a kivant expoziciés koriilmények a lehet§ leggyorsabban kialakithatok
legyenek.
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A kovetkezd paramétereket kell mérni, illetve figyelemmel kisérni:
a) a légdramlas sebessége (folyamatosan);

b) az anyag tényleges koncentricidja a belégzési zéndban. A napi expoziciés idGszak folyamdn a
koncentrdcié nem viltozhat a kozépérték = 15%-dt meghaladé mértékben. Aeroszolok esetében
azonban ez az érték nem biztos, hogy elérhetd, ezért itt szélesebb tartomény is elfogadhaté. A napi
koncentrdciot a vizsgdlat teljes idGtartama alatt lehet8ség szerint dllandé értéken kell tartani. Aeroszolok
esetében hetenként legaldbb egy részecskeméret-elemzést kell végrehajtani csoportonként;

¢) hémérséklet és paratartalom;

Az expozicié ideje alatt és azt kovetSen az dllatokat rendszeresen meg kell figyelni, és a leleteket rogziteni
kell; kiilon feljegyzést kell vezetni minden egyes dllatrdl. Az ésszes éllatot meg kell vizsgdlni naponta, és a
toxikus hatdsok megjelenését, sulyossagit és idGtartamat rogziteni kell. A megfigyeléseknek ki kell terjednie
a bér és a szérzet, a szem és a nyalkahdrtya, valamint a 1égz8- és keringési rendszer, a vegetativ és a
kozponti idegrendszeri funkcidk, valamint a szomatomotoros aktivitds és viselkedési minta valtozdsaira.
Heti gyakorisdggal mérni kell az dllatok sdlyat. Ajanlott a takarmdnyfogyasztast is hetente mérni. Az éllatok
rendszeres megfigyelésére azért van szitkség, hogy megelGzzik a kisérleti dllatok kannibalizmus, szoveti
autolizis, illetve rossz elhelyezés kovetkeztében torténd elhulldsat. A vizsgdlati idGszak végeztével a kisér§
csoportban 1évg dllatok kivételével minden tdlél§ éllatot fel kell boncolni. A siilyos és tartds betegség,
illetve fdjdalom jeleit mutat6 éllatokat el kell eltdvolitani, elpusztitani és felboncolni.

A kovetkezd vizsgdlatokat kell végrehajtani a vizsgalat végén minden dllaton, a kontrollallatokat is ideértve:

i. vérkép, amely magdban foglalja legaldbb a hematokritértéket, a hemoglobin-koncentrdciot, a vorosvér-
testszamot, a teljes- és a fehérvérsejtszdmot, a mindségi vérképet, az alvaddsi képességet, beleértve az
alvaddsi idé6t;

ii. a vér Klinikai-kémiai vizsgdlata, amely magdban foglalja a mdj- és vesefunkci6 legaldbb egy paraméterét:
szérum alanin-aminotranszferdz (kordbban glutamdt-piruvét-transzamindzként volt ismert), szérum asz-
partdt-aminotranszferdz (kordbban glutamdt-oxdlecetsav-transzamindzként volt ismert), karbamid-nitro-
gén, az albumin, a kreatinin, az Gsszbilirubin és szérum Osszfehérje szintjének mérését.

Tovabbi meghatdrozdsok, amelyekre a pontos toxicitds értékeléséhez még szitkség lehet: kalcium-, foszfor-,
klorid-, nétrium-, kdliumszint, ¢hgyomorra mért glitkézszint, lipidek, hormonok, sav-bazis egyenstily,
methemoglobin- és kolineszterdzaktivitas.

Ahol a megfigyelt hatdsok vizsgélatdnak kiterjesztéséhez szikséges, tovabbi klinikai-biokémiai vizsgélatokat
is lehet végezni.

Autopszia

A vizsgdlatban részt vett minden allatot teljes boncoldsnak kell aldvetni. A mdjat, a veséket, a mellékveséket
a tidSt és a heréket a kimetszés utdin minél el6bb, még nedvesen le kell mérni a kiszdradas elkeriilése
miatt. A szerveket és szoveteket (Iégzdszervek, mdj, vese, 1ép, herék, mellékvesék, sziv és minden jelentds
sérilést vagy méretvdltozdst mutatd szerv) alkalmas fixdloszerben tartdsitani kell az esetleges jovébeni
kérszovettani vizsgdlathoz. A tiid6t sértetleniil kell eltdvolitani, meg kell mérni a tomegét, és alkalmas
fixaloszerrel kell kezelni a tiidSszerkezet fennmaraddsdnak biztositdsdra.

Kérszovettani vizsgdlat

A nagy adaggal kezelt csoportban és a kontrollcsoportban szovettani vizsgalatot kell végrehajtani a
tartdsitott szerveken és szoveteken. Azon szerveket és szoveteket, amelyek a legnagyobb dézisndl a vizsgdlt
anyagnak tulajdonithaté kdrosoddsokat mutatnak, minden alacsonyabb dézissal kezelt csoportban meg kell
vizsgalni. Minden, a kiséré csoportba tartozé dllatndl szovettani vizsgélatot kell végezni, kiilon hangsdlyt
helyezve azon szervekre és szovetekre, amelyekrél megéllapitotdst nyert, hogy mds kezelt csoportokban
toxikus hatdsokat mutatnak.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formédban kell Gsszefoglalni, minden egyes vizsgdlt csoporthoz megadva az éllatok
szdmdt a vizsgdlat kezdetén és az egyes sériiléstipusokat mutaté dllatok szdmdt.
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3.1.

3.2

Minden megfigyelt eredményt megfeleld statisztikai modszerrel ki kell értékelni. Barmilyen elismert
statisztikai modszer hasznélhato.

VIZSGALATI JELENTES

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek lehet8ség szerint az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:

a haszndlt fajt, torzset, az allatok szdrmazdsdt, a tartdsi koriilményeket, az étrendet,
a vizsgdlati koriilményeket,

Az expozicios készillék leirdsa: beleértve a késziilék konstrukcidjdt, tipusat, méreteit, a leveg6forrdst, az
aeroszolok elddllitdsara szolgdl rendszert, a légkondiciondlds modszerét, a firadt leveg kezelését, az
dllatoknak a vizsgdlati kamrdban vald elhelyezését, ha ilyet alkalmaznak. A hdmérsékletet, a levegd
paratartalmdt, és adott esetben az aeroszolkoncentrdcié stabilitdsdt, illetve a részecskeméret-eloszlds
meghatdrozdsdra haszndlt berendezéseket szintén le kell irni.

Expoziciés adatok:

Ezen adatokat tdbldzatos formaban kell kozolni, az dtalagértékek és az azoktdl val6 eltérés megjelolésével.
A kovetkezd adatokra van sziikség:

a) légdram sebessége az inhaldci6s késziilékben;
b) hémérséklet és a levegd pératartalma;

¢) névleges koncentrdcié (az inhaldcios késziilékbe helyezett vizsgalt anyag Osszmennyisége osztva a
leveg§ térfogataval);

d) vivBanyag jellege (ha van);
e) tényleges koncentrdcié a belégzési zéndban;

f) a tomegfelezd aerodinamikai 4tmérd (,Mass Median Aerodynamic Diameter” — MMAD) és a geomet-
rikus standard devidcié (,Geometric Standard Deviation” — GSD),

a toxikus reakciokat nemenként és ddzisonként,

az elhullds idejét a vizsgdlat sordn, illetve hogy az dllatok megélték-e a vizsgalat végét,
a toxikus, illetve egyéb hatdsok leirdsat, a ,no-effect level” (NEL) szintet,

az egyes abnormalis tiinetek megfigyelésének id6pontjit és a megfigyelést kovets valtozdsukat,
a takarmdny fogyasztdsival és a testsiily valtozdsdval kapcsolatos adatokat,

az elvégzett hematologiai vizsgalatokat és azok valamennyi eredményét,

az elvégzett Klinikai-kémiai vizsgalatokat és azok valamennyi eredményét,

a boncolasi leleteket,

a korszovettani vizsgilatok eredményének részletes ismertetését,

az eredmények statisztikai feldolgozdsat, ahol lehetséges,

az eredmények megyvitatdsat,

az eredmények értelmezését.

ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (E).
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.2.1.

B.9. ISMETELT ADAGOLASU (28 NAPOS) TOXICITAS (DERMALIS)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (B).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A vizsgélt anyagot naponta adagoljdk a bdrre, fokozatosan novekvs dézisokban tobb kisérleti allatcsoport-
nak, 28 napon keresztiil. A vizsgélati id@szak alatt az 4llatokat naponta kell vizsgdlni a toxicitds tiineteinek
észlelése érdekében. A vizsgdlat sordn elpusztult dllatokat és a vizsgdlat végéig életben maradd dllatokat is
fel kell boncolni.

MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
ElSkésziiletek

Az dllatokat a vizsgdlat elStt legaldbb 6t napig a vizsgdlat tartdsi és takarmanyozdsi koriilményei kozott kell
tartani. Az egészséges, fiatal allatokat a vizsgdlat megkezdése elStt véletlenszerti kivalasztdssal kezelt és
kontrollcsoportokba kell osztani. A vizsgilat megkezdése elStt nem sokkal le kell nyirni a szért a torzs hdti
oldalardl. Borotvélni is lehet, de azt a vizsgdlat megkezdése elStt megkozelitSleg 24 oraval kell elvégezni. A
vizsgdlat sordn dltaldban ismételt nyirds és borotvélds szitkséges, rendszerint heti id6kozonként. A nyirds
vagy borotvalds sordn gondosan tigyelni kell arra, hogy a bér ne sériiljon meg. A testfelillet legaldbb 10%-
at szabaddd kell tenni a vizsgalt anyag alkalmazdsihoz. Az dllat sdlyat is tekintetbe kell venni, amikor a
lecsupaszitand6 feliiletrd], illetve a kezelt felillet nagysdgarél dontenek. Ha szildrd anyagot vizsgélnak,
amelyet adott esetben poritani is lehet, az anyagot vizzel kelléen 4t kell nedvesiteni, vagy sziikség esetén
vivBanyagot kell alkalmazni annak biztositdsira, hogy az minél jobban tapadjon a bdrhoz. A folyékony
vizsgalt anyagokat rendszerint higitds nélkiil kell adagolni. Az adagolds heti 6t-hét alkalommal torténik.

Vizsgdlati koriilmények

A kisérlethez haszndlt dllatok

Kifejlett patkdny, nytl vagy tengerimalac hasznélhaté. Més faj is haszndlhaté, de azok haszndlatit meg kell
indokolni.

A vizsgélat kezdetén az dllatok sdlya lehetSleg csak minimdlisan, az 4tlagértékt6l maximum = 20%-kal
térhet el.
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1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.3.

Az dllatok szdma és neme

Minden adagoldsi szinthez legaldbb 10 egészséges bori allatot (6t himet és 6t ndstényt) kell felhasznalni. A
néstényeknél kovetelmény, hogy nem lehetnek leellettek vagy vemhesek. Ha id6kozi elpusztitdst terveznek,
akkor a létszdmot annyival kell megnovelni, ahdny dllatot a vizsgdlat befejezése el6tt el szandékoznak
pusztitani. Ezenkiviil még egy 10 f6s (nemenként ot dllat) kisérd dllatcsoportot is kezelhetnek a legnagyobb
adaggal 28 napon 4t a toxikus hatds visszafordithatosdgdnak, elhtizodd vagy késve fellépd voltanak
megfigyelésére 14 nappal a kezelés utdn. 10 kontrolldllatbol (nemenként 6t dllat) dll6 kisérS csoportot is
hasznalni kell.

Dézisok

Legaldbb hdrom dozist és egy kontrollt kell haszndlni, illetve egy vivGanyag kontrollt, ha van vivGanyag. Az
expoziciés id6 legaldbb napi hat 6ra legyen. A vizsgdlt anyagot minden nap hasonlé idépontban kell
alkalmazni, az alkalmazott mennyiséget pedig meghatdrozott id6kozonként (hetente vagy hetente kétszer)
hozzé kell igazitani az dllatok novekedéséhez, hogy az dllatok testsilydhoz viszonyitott mennyiséget fenn
lehessen tartani. A vizsgélt anyaggal torténd kezelést kivéve a kontrollcsoportban 1évé éllatokkal pontosan
ugyanolyan médon kell banni, mint a vizsgalati csoportok dllataival. Olyan esetekben, amikor az adagolds
megkonnyitésére vivdanyagot alkalmaznak, a kontrollcsoportot ugyantigy kell a vivéanyaggal kezelni, mint
a kezelt csoportokat, és ugyanannyi vivGanyagot kell kapniuk, mint a legnagyobb adaggal kezelt csoport-
nak. A legnagyobb dozist tigy kell kivalasztani, hogy annak hatdsdra az azzal kezelt csoportban jelentkez-
zenek a toxicitds jelei, de elhullds lehet6leg ne, vagy csak minimalis mértékben jelentkezzen. A legkisebb
adagot agy kell kivalasztani, hogy az ne okozzon toxikus tiineteket. Ha haszndlhaté becslés all rendelke-
zésre az emberi expozicidra vonatkozodan, a legkisebb adagnak ennél nagyobbnak kell lennie. Kedvezd
esetben a kozéps6 adaggal kezelt csoportndl minimdlis toxikus hatds észlelhetd. Ha egynél tobb kozbeess
dézist alkalmaznak, akkor azokat tigy kell kivélasztani, hogy fokozddé toxikus hatdst valtsanak ki. Az
alacsony és kozbeesd dozissal kezelt csopotokban, illetve a kontrollcsoportban az elpusztult 4llatok szdma
minimalis legyen, hogy az eredmények értelmezhetd értékelése lehetséges legyen.

Ha a vizsgdlt anyag alkalmazdsa stlyos bdrirritdciot okoz, a koncentraciot csokkenteni kell, ami az egyéb
toxikus hatdsok mértékének csokkenésével vagy elttinésével jarhat a legnagyobb adaggal kezelt csoportban.
Ha a bér silyosan kdrosodott, szitkségessé valhat a vizsgdlat ledllitdsa és egy j vizsgdlat megkezdése kisebb
koncentracidk mellett.

Hatdrérték-vizsgdlat

Ha az el6zetes vizsgalat sordn napi 1 000 mg/teststlykilogrammal adagolt vizsgdlt anyag vagy — ha a
lehetséges emberi expozicié mértéke ismert — ennél magasabb dézis semmilyen toxikus hatdst nem vélt ki,
a tovabbi vizsgdlatok sziikségtelennek tekinthetSk.

Megfigyelési iddszak

Az osszes édllatot meg kell vizsgdlni naponta a toxikus hatdsok megjelenésének észlelése érdekében. Fel kell
jegyezni az elpusztulds id6pontjdt, valamint azt az idGpontot, amikor a toxikus hatds jelei mutatkozni
kezdenek, illetve elmdlnak.

A kisérlet végrehajtisa

Az dllatokat egyesével kell a ketrecekben elhelyezni. Idedlis esetben a vizsgdlt anyagot heti hét alkalommal
kell az éllatoknak beadni, 28 napon keresztiil. A kisér csoportokban a nyomon kovetd megfigyelésekre
kivélasztott allatokat tovabbi 14 napig kell tartani kezelés nélkiil, hogy a toxikus hatds visszafordithatdsdgit,
illetve elhtizéddsat ki lehessen mutatni. Az expozicié idStartama napi hat 6ra.

A vizsgdlt anyagot a testfeliilet megkozelitleg 10%-dt kitevs felileten egyenletesen elosztva kell felvinni az
allat bérére. Er6sen mérgez$ anyagokndl a feliilet lehet ennél kisebb, de a feliilet lehetd legnagyobb részét a
lehet§ legvékonyabb és legegyenletesebb bevonattal kell elldtni.

Az expozicié ideje alatt a vizsgdlt anyagot a bérrel pordzus gézkotéssel és nem irritdlé ragtapasszal kell
érintkezésben tartani. A vizsgdlt teriiletet megfelel6 modon be kell fedni, azért hogy megmaradjon rajta a
vizsgalt anyag és a gézkotés, és az dllatok ne nyalhassdk le a vizsgdlt anyagot. Mozgdsgatld szerkezeteket
lehet hasznélni annak megakadélyozdsdra, hogy az dllat a vizsgdlt anyagot lenyelje, de a teljes immobilizé-
ci6 mint médszer nem javasolt. Alternativ megoldds lehet az dn. nyakorv védelmi eszkoz hasznélata.
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1.6.4.

1.6.5.

Az expozicids id6 leteltével a maradék vizsgdlt anyagot lehetGség szerint el kell tdvolitani a bér feliletének
vizzel vagy méds megfelel§ médon torténd megtisztitdsa tGtjan.

Az osszes allatot meg kell vizsgdlni naponta, és a toxikus hatdsok megjelenését, stlyossdgat és idStartamat
rogziteni kell. A megfigyelésnek ki kell terjednie a bér és a szdrzet, a szem és a nydlkahdrtya, valamint a
1égz6-, keringési rendszer, a vegetativ és a kozponti idegrendszer, valamint a szomatomotoros tevékenység
és viselkedési minta véltozdsaira. Hetente mérni kell az dllatok sdlyat. Ajinlott a takarmdnyfogyasztdst is
hetente mérni. Az dllatok rendszeres megfigyelésére azért van sziikség, hogy megel6zziik a kisérleti 4llatok
kannibalizmus, szoveti autolizis, illetve rossz elhelyezés kovetkeztében torténd elhulldsit. A vizsgdlati
idGszak végeztével a kisér csoportban 1évg dllatok kivételével minden tdlél§ allatot fel kell boncolni. A
stlyos és tartos betegség, illetve fdjdalom jeleit mutaté allatokat el kell tavolitani, kiméletes médon ledlni, és
felboncolni.

A kovetkezd vizsgdlatokat kell végrehajtani a vizsgalat végén minden dllaton, a kontrollallatokat is ideértve:

1) vérkép, amely magdban foglalja legaldbb a hematokrit-értéket, a hemoglobin-koncentrciot, a vorosvér-
testszamot, a teljes és a fehérvérsejtszdmot, a mindségi vérképet, az alvaddsi képességet, beleértve az
alvaddsi idét;

2) a vér klinikai-kémiai vizsgdlata, amely magédban foglalja a mdj- és vesefunkcié legaldbb egy paraméterét:
szérum alanin-aminotranszferdz (kordbban glutamdt-piruvat-transzamindzként volt ismert), szérum asz-
partdt-aminotranszferdz (kordbban glutamdt-oxdlecetsav-transzamindzként volt ismert), karbamid-nitro-
gén, az albumin, a kreatinin, az 6ssz-bilirubin és szérum 6sszfehérje szintjének mérését.

Tovébbi meghatdrozasok, amelyekre a pontos toxicitds értékeléséhez még sziikség lehet: kalcium-, foszfor-,
klorid-, nétrium-, kéliumszint, éhgyomorra mért glitkozszint, lipidek, hormonok, sav-bdzis egyenstily,
methemoglobin és a kolineszterdzaktivitds.

Ahol a megfigyelt hatdsok vizsgalatdnak kiterjesztéséhez sziikséges, tovabbi klinikai-kémiai vizsgdlatokat is
lehet végezni.

Autopszia

A vizsgélatban részt vett minden dllatot teljes boncoldsnak kell aldvetni. A méjat, a veséket, a mellékveséket
és a heréket a kimetszés utdn minél el6bb, még nedvesen le kell mérni a kiszdradds elkeriilése miatt. A
szerveket és szoveteket (mdj, vese, 1ép, herék, mellékvesék, sziv és minden jelentSs sériilést vagy méretval-
tozdst mutatd szerv) alkalmas kozegben fixdlni kell az esetleges jovSbeni korszovettani vizsgdlathoz.

Korszovettani vizsgilat

A nagy adaggal kezelt csoportban és a kontrollcsoportban szovettani vizsgdlatot kell végrehajtani a
tartositott szerveken és szoveteken. Azon szerveket és szoveteket, amelyek a legnagyobb dézisndl vizsgalt
a anyagnak tulajdonithat6 kdrosoddsokat mutatnak, minden alacsonyabb dézissal kezelt csoportban meg
kell vizsgdlni. Minden, a kisér6 csoportba tartozd éllatndl szovettani vizsgdlatot kell végezni, kilon
hangstlyt helyezve azon szervekre és szovetekre, amelyekrSl megallapitdst nyert, hogy maés kezelt csopor-
tokban toxikus hatdsokat mutatnak.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formdban kell Gsszefoglalni, minden egyes vizsgdlt csoporthoz megadva az éllatok
szamdt a vizsgdlat kezdetén és az egyes sériiléstipusokat mutaté allatok szdmdt.

Minden megfigyelt eredményt megfeleld statisztikai modszerrel ki kell értékelni. Barmilyen elismert
statisztikai modszer hasznélhato.
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VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetGség szerint az alabbi informaciokat kell tartalmaznia:

a hasznalt fajt, torzset, az allatok szdrmazdsdt, a tartdsi koriilményeket, az étrendet,

a vizsgdlati koriilményeket (ideértve a kotszer tipusdt is: zdrt vagy nem zdrt),

az adagoldst (beleértve a vivGanyagot is, ha van) és a koncentraciokat,

azt a szintet, amikor még nincs toxikus hatds (NEL),

az elpusztulds idejét a vizsgdlat sordn, illetve hogy az allatok megélték-e a vizsgdlat végét,
a toxikus és mds hatdsok leirdsit,

az egyes toxikus tiinetek megfigyelésének idGpontjat és a megfigyelést kovet§ valtozasukat,
a takarmdny fogyasztdsdval és a teststly véltozdsaval kapcsolatos adatokat,

az elvégzett hematoldgiai vizsgdlatokat és azok valamennyi eredményét,

az elvégzett klinikai-kémiai vizsgdlatokat és azok valamennyi eredményét (beleértve az esetleges vizelet-
elemzés eredményeit is),

a boncolasi leleteket,

a korszovettani vizsgdlatok eredményének részletes ismertetését,
az eredmények statisztikai feldolgozdsat, ahol lehetséges,

az eredmények megvitatdsat,

az eredmények értelmezését.

ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).
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1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

1.6.2.

B.10. MUTAGENITAS (EMLOSOK ,IN VITRO" CITOGENETIKAI VIZSGALATA)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (C).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Az in vitro citogenitdsvizsgdlat a rovid tavi mutdciot el6idéz képesség vizsgalata tenyésztett emldséllatsej-
tekben, strukturdlis kromoszéma-rendellenességek észlelésére. Mdr bevezetett sejtvonalak, valamint elsGdle-
ges sejttenyészetek haszndlhatok fel. Megfelel6 anyagesereaktivalo-rendszerrel vagy a nélkiil, a vizsgdlt anyag
hatdsdnak val6 kitétel utdn a sejttenyészeteket metafdzisblokkol6-szerrel kell kezelni, pl. kolchicin a sejtek
felszaporitdsa (c-metafdzis) érdekében. A sejteket a megfelels id6pontokban 6ssze kell gydijteni, és kromo-
szoma-készitményeket kell elGdllitani. A készitményeket meg kell festeni, és a magosztodasi fazisu sejteket
elemezni kell a kromoszéma-rendellenességek megallapitdsa érdekében.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.
A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

Elékésziiletek

Sejtek

Mar bevezetett torzseket, vagy primer sejtek tenyészeteit, ilyenek példaul a kinaih6resog-sejtek és az emberi
lymphocytak, kell haszndlni. A vizsgdlt anyagokat tdptalajban kell el6késziteni vagy megfelels oldészerekben
feloldani a sejtek kezelése el6tt.

Anyagcsere aktivdlG rendszer

A sejteket a vizsgdlt vegyiilet hatdsinak megfelel6 anyagcsere aktivdld rendszer jelenlétében és hidnydban is
ki kell tenni. A leggyakrabban hasznélt rendszer az enzimindukalo-szerrel elSkezelt ragesdlé méjszovetbdl
készitett poszt-mitokondridlis frakcié ko-faktorral kiegészitve.

Vizsgilati koriilmények

Tenyészetek szdma:

Legaldbb két tenyészetet kell haszndlni minden egyes kisérleti ponthoz.
Negativ és pozitiv kontrollok haszndlata:

Negativ kontrollként oldészert (amikor az oldészer nem a tdptalaj vagy viz), mdjenzim-aktivalo keveréket,
oldészert méjenzim-aktivalé keverékkel és nem kezelt kontrollanyagokat kell hasznlni.
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1.6.3.

1.6.3.1.

1.6.3.2.

1.6.3.3.

Minden egyes kisérletben haszndlni kell pozitiv kontrollt; amikor méjenzim-aktivdlé keveréket alkalmaznak
a vizsgdlt kémiai anyag aktivéldsdra, akkor pozitiv kontrollként olyan vegyiiletet kell hasznélni, amelyrdl
ismert, hogy anyagcsere-aktivalast igényel.

Adagolds:

A vizsgdlt vegyiiletnek legaldbb hdrom, legaldbb egy-log tartomdnyban 1évG adagjat kell alkalmazni. A
legnagyobb dozisnak koriilbeliil 50 %-kal kell gdtolnia a mitdzisos aktivitdst, vagy a citotoxicitds valamilyen
mds jelét kell kivaltania. Ha a vizsgalt anyag nem toxikus, akkor azt az oldhatdsdgi hatdrig vagy legfeljebb 5
mg/ml maximélis koncentracidig kell vizsgalni.

Tenyésztési koriilmények:

Megfelel§ téptalajt, inkubiciés feltételeket (példaul hémérséklet, tenyésztd edények, CO -koncentricidk és
nedvességtartalom) kell haszndlni.

A kisérlet végrehajtisa

A sejtkultirdk elkészitése

Mir bevezetett torzsek: a sejteket torzstenyészetekbdl kell létrehozni (példdul tripszines emésztéssel vagy
razdssal), ezeket megfelel§ stirtiségben tenyésztSedényekbe teszik at, és 37 °C-on inkubdljdk.

Emberi limfocitdk: heparinnal kezelt teljes vért kell hozzdadni a novényi haemaglutinint, magzatiborja-
szérumot és antibiotikumokat tartalmazé tdptalajhoz, és ezt 37 °C-on inkubdlni kell.

A sejttenyészetek kezelése a vizsgdlt anyaggal

i. Kezelés médjenzim-aktivdlo keverék nélkiil

Minden kezelésnek, amennyiben lehetséges, legaldbb egy teljes sejtciklus idGtartamara ki kell terjednie, a
fixdldsi rendszereknek biztositaniuk kell a ciklus kiilonboz8 szakaszaiban kezelt sejtek els6 kezelés utdni
kozvetett sejtmagosztoddsdnak elemzését.

Amikor a kezelés nem terjed ki egy teljes sejtciklusra, a fixdldsi id6pontokat gy kell kivalasztani, hogy a
kezelés sordn a sejtciklus kiillonboz6, azaz G, S é G, szakaszaiban 1évé sejtek keriiljenck mintavételre.

A vizsgdlt anyagot akkor kell hozzdadni a mar bevezetett sejtvonalakhoz, amikor azok a novekedés
exponencidlis szakaszdban vannak. Az emberi limfocita tenyészeteket akkor kell kezelni, amikor azok
félszinkron édllapotban vannak.

ii. Kezelés mdjenzim-aktivdlo keverékkel

A kezeléshez a vizsgdlt anyagnak, az aktivdld rendszerrel vegyiilve, a lehet§ leghosszabb ideig kell jelen
lennie anélkiil, hogy toxikus hatdst fejtene ki a sejtekre. Ha toxicitdsi okok miatt e kezelés nem terjed ki
a teljes sejtciklus idGtartamdra, fixdldsi idSket kell kivdlasztani a kezelés sordn a sejtciklus kiilonbozd,
azaz G, S és G, szakaszaiban 1év6 sejtek mintavételére.

A sejtek Osszegyiijtése:

A tenyészeteket a sejtek dsszegy(jtése el6tt metafdzisblokkol6-szerrel kezelik. Valamennyi tenyészetet kiilon-
killon gytdjtik be, és dolgozzdk fel a kromoszéma-prepardldshoz. Legaldbb két osszegytjtési id§ sziikséges.
Ajanlatos, hogy az egyik koriilbeliil megegyezzen egy sejtciklussal, és a mdsik ennél késébb legyen. Ennek
célja biztositani azt, hogy le legyen fedve a sejtciklus minden szakasza, és figyelembevételre keriiljon a
késedelem a sejtciklusban.

Kromoszéma el6készités

A kromoszoma el6készités magdban foglalja a sejtek hipoton kezelését, fixaldsat, elteritését a tdrgylemeze-
ken és megfestését.
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3.1.

3.2.

Elemzés:

Tenyészetenként legaldbb 100, jol szétteritett metafazist kell elemezni a kromoszoma-rendellenességeket
vizsgalva. A tirgylemezeket kodolni kell az elemzés el6tt. Az emberi limfocitdkban csak a 46 centromert
tartalmazé metafazisokat elemezziik.

Stabil sejtvonalak esetében csak a modalis szim + 2 centromert tartalmazé metafizisokat elemezziik.

Ezenkiviil a vizsgdlat sordin minden egyes dozisnal ki kell értékelni a mitotikus indexet vagy, amikor
szitkséges, a citotoxicitds valamilyen mds jelét.

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formaban kell megadni. Minden kezelt és kontroll tenyészethez kiilon-kiilon fel kell
sorolni a kromatid-tipusi rendellenességeket (folytonossagi hidnyok (.gap”), torések, felcseréldések), a
kromoszéma-tipusti rendellenességeket (példaul folytonossdgi hidnyok (,gap”), torések, kismértékd elvaltoz-
sok, gytirdk, dicentrikussdgok, policentrikussdgok) és a rendellenes metafdzisok szémdt (folytonossigi
hidnyokkal egyiitt és a nélkiil).

Az adatokat a megfelel§ statisztikai mddszerekkel kell kiértékelni.
A vizsgélati eredményeket 6ssze kell hasonlitani az egyidejli negativ kontrollok eredményeivel.

Legaldbb két fuggetlen kisérletet kell végrehajtani. Azonban, ha ez tudomédnyosan indokolhatd, elegendd
lehet egyetlen kisérlet. A mdsodik kisérletet nem kell az els6 kisérlettel azonos mddon végrehajtani.
Bizonyos vizsgélati koriilmények megviltoztatdsa elényben részesithetd azért, hogy a kisérlet hasznosabb
adatokat adjon.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetSség szerint az aldbbi informdaciokat kell tartalmaznia:
— a haszndlt sejteket,

— a vizsgdlati koriilményeket: téptalaj osszetétele, COz—koncentrécié, inkubéldsi hémérséklet, inkubaldsi id6,
dozisok, kezelési id6, a kezelés idStartama a haszndlt metafdzisblokkol6-szer és annak koncentrécidja, a
hasznélt méjenzim-aktivalé keverék tipusa, pozitiv és negativ kontrollok,

— sejttenyészetek szamadt,
— az elemzett metafdzisok szdmdt (az adatokat killon-kiilon kell megadni minden egyes tenyészethez),
— a mitotikus indexet vagy a citotoxicitds egyéb jelét,

— a rendellenességek tipusait és szamdt, kiilon megadva minden egyes kezelt és kontrolltenyészethez a
felhasznalt, mar bevezetett torzsekben a kromoszomak modalis szdmat,

— az eredmények statisztikai feldolgozasat,
— az eredmények megvitatdsat,

— az eredmények értelmezését.
ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (E).
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B.11. MUTAGENITAS (EMLOSOK .IN VIVO" CSONTVELG-SEJTKEPZODES VIZSGALATA, KROMOSZOMA-
ELEMZES)

1. MODSZER
1.1. BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
1.2. FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (C).

1.3. REFERENCIAANYAGOK
Nincsenek.
1.4. A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Ez az in vivo sejtgenetikai vizsgdlat rovid tdvi mutagenitds vizsgdlat a strukturdlis kromoszéma-rendelle-
nességek meghatdrozasara. A kromoszoma-rendellenességeket dltaldban az elsd, kezelés utdni mitézisokban
kell kiértékelni. Mutagén hatdst vegyi anyagok esetében az elSidézett rendellenességek tobbsége kromatid
tipust.

A médszer emlsok csontvelSsejtjeit alkalmazza, amelyeket megfelel6 modon ki kell tenni a vizsgdlt anyag
hatdsdnak, és egymast kovetd id6kozonként le kell 6lni azokat. Ledlés el6tt az dllatokat tovabb kell kezelni
olyan metafdzis blokkolo szerrel, mint példdul a kolchicin, a metafizis (Gn. c-magosztdddsi fazis)
felszaporitdsa érdekében. Levegén szdritott kromoszéma-készitményeket kell késziteni a sejtekbdl, meg-
festeni azokat, majd mikroszkop segitségével elemezni kell a metafdzisokat a kromoszéma-rendellenességek

kideritése érdekében.

1.5. MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

1.6. A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

1.6.1. Eldkésziiletek

A vizsgdlt anyagokat fiziolgids séoldatban kell feloldani. A vizben oldhatatlan vegyi anyagokat a megfelel§
vivBanyagban lehet feloldani vagy szuszpendalni.

A vizsgdlt vegyi anyag friss készitményeit kell haszndlni. Az alkalmazott vivéanyag nem lehet hatdssal a
vizsgalt anyagra, és nem okozhat toxikus hatdst.

1.6.2. Vizsgilati koriilmények

1.6.2.1. A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Régesdlokat kell alkalmazni kisérleti allatként, pl. patkdnyt, egeret vagy kinai horcsogot. Az egészséges,
ivarérett dllatokat véletlenszerdi kivalasztassal kezelt és kontrollcsoportokba kell osztani.

1.6.2.2. Az dllatok szdma és neme

Vizsgdlati és kontrollcsoportonként legaldbb 6t himet és 6t néstényt kell haszndlni. Igy tehat 10 dllatot kell
felaldozni id6tartamonként és csoportonként, ha a kezelés utdn tobb vizsgdlati id8 szerepel a kisérlet
iitemtervében.

A pozitiv kontrollcsoporthoz elegendd egyetlen mintavételi id6.
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1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.3.

Az adagolds médja

A vizsgdlt vegyiletet rendszerint csak egyszer kell beadni. Toxikoldgiai informéciokra alapozva ismételt
kezelési itemterv is alkalmazhatd. Az ismételt kezelés azonban csak akkor alkalmazhatd, ha a vizsgdlt
vegyiilet nem gyakorol jelentSsebb citotoxikus hatdst a csontveld sejtjeire. A szokdsos adagoldsi médok a
szajon keresztiil torténd beadds és a hasiiregbe adott injekci6. Egyéb adagoldsi mdodok is megfeleléek
lehetnek.

Pozitiv és negativ kontrollok haszndlata

Minden egyes kisérlet tervében szerepel egy pozitiv kontrollvegyiilet, amely az in vivo kromoszéma-
rendellenességeket okozd hatdsardl ismert, negativ (olddszer) kontrollcsoportot is alkalmazni kell.

Dézisok

Kezdésként a vizsgdlt vegyiilet egyetlen adagjat kell haszndlni, amely a maximalisan elviselhet§ adag, vagy
olyan adag, amely létrehozza a citotoxicitds valamilyen jelét (példdul részleges mitdzisgatls).

,Nem-toxikus” vegyiiletek esetében 2 000 mg/testsilykilogramm az a maximdlis (hatdr) adag, amelyet egy
adagban beadva kell vizsgdlni.

Ha a kezeléseket megismétlik, a hatdradag 1 000 mg/teststlykilogramm/nap.

Tovébbi dézisok haszndlhatok, amennyiben ezt tudomdanyos okok indokoljak.

Ha a vizsgilatot ellendrzési modszerként haszndljak, legaldbb két tovabbi dozist kell haszndlni.

A kisérlet végrehajtdsa

A vizsgélat kétféle médon hajthatd végre:

i. Az dllatokat egyszer kell kezelni a vizsgalt vegyiilettel, a maximdlis elviselhet§ dézissal. A kezelés utdn
24 6réval kell mintdkat venni. Ha e szakaszban az eredmények egyértelmden pozitivak, nincs sziikség
tovabbi mintavételre. Ha azonban az eredmények negativak vagy tobbféleképpen értelmezhetSk, mivel a
sejtciklus-kinetikdra hatdssal lehet a vizsgalt anyag, egy kordbbi és egy késGbbi mintavételi idGpont is
alkalmazhat6, megfelelGen felosztva a 6-48 ords tartomdnyon belil.

Amikor tovabbi dézisokat haszndlnak, mintakat kell venni a kiilonosen érzékeny intervallumokban, vagy
ha ezek nem ismertek, 24 6rdval a kezelés utdn.

ii. Ha a gydgyszerkinetikai vagy az anyagcsere-informdciok ismételt kezelés szitkségességét jelzik, akkor
lehet ismételten adagolni; mintdkat kell venni az utolsé kezelés utdn 6 és 24 OGrdval.

Csontveld-prepardcid:

MielStt az allatokat elpusztitandk, a hasiiregiikbe adott injekciéval megfelels dézisban metafdzisblokkol6-
szert visznek be azért, hogy elegendd szdmd c-metafizisban 1év6 sejtet kapjanak. A frissen leolt dllatok
mindkét combesontjabdl csontveldt kell nyerni izotonids oldattal végrehajtott 6blitéssel. Megfelel6 hipotén
kezelés utdn a sejteket fixdlni kell, majd tdrgylemezeken szétteriteni. Levegén végrehajtott szdritds utdn a
targylemezeket meg kell festeni.

Elemzés:

A tirgylemezeket kodolni kell a mikroszképos elemzés el6tt. Legaldbb 50, a centromerek teljes szdmat
tartalmazo, jol elteritett metafdzist kell elemezni dllatonként a strukturdlis kromoszéma-rendellenességek
megallapitdsdra. Ezenkiviil minden egyes dllathoz meghatdrozhaték a mitotikus indexek is.
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3.2

ADATOK

Az adatokat tdbldzatos formdban kell megadni. Minden kezelt és kontrolldllathoz kiilon-kiilon fel kell
sorolni a kromatid- és izo-kromatid-tipusti rendellenességeket (folytonossdg hidnyok (,gap”), torések,
felcserél6dések) és a mitotikus indexet, ahol ilyeneket megéllapitottak. Fel kell sorolni az egyes kisérleti és
kontrollcsoportokhoz megdllapitott kozépértékeket és a standard eltéréseket is. Az adatokat megfelel§
statisztikai modszerekkel kell kiértékelni.

VIZSGALATI JELENTES
VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek lehetdség szerint az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:
— a felhaszndlt dllatok fajtdjat, torzsét és korat,
— a kisérleti és kontrollcsoportokban az dllatok szdmdt nemenként,

— a vizsgdlati koriilményeket: a kezelés és mintavétel iitemezésének részletes leirdsa, dozisok, a metafdzisb-

— az allatokként elemzett metafizisok szamat,

— a mitotikus indexcket, ahol megéllapitdsra keriiltek,

— a rendellenességek tipusdt és szdmat, killon megadva minden egyes kezelt és kontrollallathoz,
— a toxicitds jeleit a vizsgalat végrehajtdsa sordn,

— az eredmények statisztikai feldolgozasat,

— az eredmények megvitatdsat,

— az eredmények értelmezését.

ERTEKELES ES ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

B.12. MUTAGENITAS (MIKRONUKLEUSZ-VIZSGALAT)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (C).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A mikronukleusz-vizsgalat emlGsallatok rovid idejd in vivo vizsgdlata a vegyi anyagok okozta kromoszéma-
kdrosodds vagy a mitotikus szervcsoport kdrosoddsdnak észlelésére. E vizsgdlat alapja az, hogy a kontrol-
lallatokhoz képest a kezelt dllatok mikronukleuszaiban a polikromézids eritrociték gyakorisdga megnd.

A mikronukleuszok kromoszoma-toredékekbdl vagy teljes kromoszomakbél jonnek létre. Amikor az
eritroblasztbdl kifejlddik a polikromdzids eritrocita, a {6 sejtmag kilokdédik, de a mikronukleusz visszamarad
a mar sejtmagmentes citoplazmdban. E vizsgélatban olyan laboratériumi eml@séllatok csontvelGjében 1évé
fiatal, polikromdzids vorosvértesteket haszndlnak, amelyeket a megfeleld modon el6zéleg kitettek a vizsgalt
anyagok hatdsdnak. Kivonjdk a csontvel6t, és kenet-készitményeket hoznak 1étre és festenek meg. Mikro-
szk6p alatt meg kell hatdrozni a polikromdzids eritrocitdkban a mikronukleuszok mennyiségét, és meg kell
allapitani a polikromdzids és a normokromézids eritrocitdk ardnyit.

MINOSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
ElSkésziiletek

A vizsgélt anyagokat izotonids sdoldatban kell feloldani. A vizben oldhatatlan vegyi anyagokat a megfelel§
vivBanyagban lehet feloldani vagy szuszpendilni. Ha viv8anyagot haszndlnak az adagolds megkonnyitésére,
az nem lehet hatdssal a vizsgdlt vegyiiletre és nem hozhat létre toxikus hatdsokat. A vizsgdlt vegyi anyag
friss készitményeit kell hasznalni.

Vizsgilati koriilmények

A kisérlethez felhaszndlt dllatok

Az ajdnlott fajta az egér, de mds emlGsdllatok is haszndlhatok. Az egészséges, ivarérett dllatokat véletlen-
szer(i kivalasztéssal kezelt és kontrollcsoportokba kell osztani.

Az dllatok szdma és neme

Vizsgilati és kontrollcsoportonként legaldbb 6t himet és 6t néstényt kell haszndlni. Igy tehdt 10 allatot kell
feldldozni id6tartamonként és csoportonként, ha a kezelés utin tobb vizsgilati id6 szerepel a kisérlet
titemtervében. A pozitiv kontrollcsoporthoz elegendd egyetlen mintavételi idd.



412

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

13/11. kotet

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.3.

Az adagolds médja

A vizsgélt vegyiiletet rendszerint csak egyszer kell beadni. Toxikoldgiai informdcidkra alapozva ismételt
kezelési titemterv is alkalmazhat. Az ismételt kezelés azonban csak akkor alkalmazhatd, ha a vizsgilt
vegyillet nem gyakorol jelent@sebb citotoxikus hatdst a csontvel§ sejtjeire. A szokdsos adagoldsi mod a
szdjon keresztiil torténé beadds és a hasiiregbe adott injekci6. Egyéb adagoldsi modok is megfelelGek
lehetnek.

Negativ és pozitiv kontrollok haszndlata

Mind pozitiv, mind negativ (oldészer) kontrollokat haszndlni kell minden egyes kisérletben.

Dézisok

Kezdésként a vizsgdlt vegyiilet egyetlen adagjat kell haszndlni, amely a maximdlisan elviselhet adag, vagy
olyan adag, amely létrehozza a citotoxicitds valamilyen jelét, példdul a polikromdzids és normokromadzids
eritrocitdk ardnya megvaltozik.

,Nem-toxikus” vegyiiletek esetében 2 000 mg/testsilykilogramm az a maximdlis (hatdr) adag, amelyet egy
adagban beadva kell vizsgdlni.

Ha a kezeléseket megismétlik, a hatdradag 1 000 mg/teststlykilogramm/nap.

Tovabbi dézisok haszndlhatok, amennyiben ezt tudomanyos okok indokoljak.

Ha a vizsgilatot ellendrzési modszerként haszndljak, legaldbb két tovabbi doézist kell haszndlni.
A kisérlet végrehajtisa

A vizsgélat kétféle médon hajthatd végre:

i. Az dllatokat egyszer kell kezelni a vizsgdlt anyaggal. A mintavételi idSknek egybe kell esniiik a vizsgdlat
alatti maximalis reagdlds idejével, amely a vizsgdlt vegyilettd] fiiggGen véltozik. Ezért legaldbb kétszer
kell csontvelémintdkat venni, kezdve a kezelést kovet§ min. 12 ordval és ezt 48 ordval meg nem
haladva.

Ha tovabbi dozisokat is haszndlnak, mintdkat kell venni a maximdlis érzékenység(i idGtartamban vagy,
ha ez nem ismert, a kezelés utdn 24 oraval.

ii. Ha a gyogyszerkinetikai vagy az anyagcsere informéciok ismételt kezelés sziikségességét jelzik, akkor
lehet ismételten adagolni; mintdkat kell venni az utols6 kezelés utdn 12 6rdndl nem kordbbi idépontban.

CsontvelG-prepardcio

Csontveldt frissen elpusztitott dllatok mindkét combcesontjabdl kell nyerni magzati borjiszérummal valé
oblitéssel. A sejteket centrifugdldssal kell ilepiteni, és a szupernatinst nem kell felhaszndlni. A homogén
sejtszuszpenzid cseppjeit targylemezekre kell helyezni, és szétteriteni. A levegdn végrehajtott szdritds utdn a
targylemezeket meg kell festeni.

Elemzés:

A tirgylemezeket kodolni kell a mikroszkpos elemzés elétt. Allatonként legaldbb 1 000 polikromdzids
eritrocitdt kell megvizsgdlni a mikronukleuszok el6forduldsa szempontjibol.

Minden egyes allathoz meg kell hatdrozni a normokromadzids és polikromézids eritrocitdk ardnyét sszesen
1 000 eritrocita megszdmldldsaval.



13/11. kotet Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 413

2. ADATOK

Az adatokat tibldzatos formdban kell megadni. fgy tehdt minden egyes kisérleti és kontrolldllathoz kiilon-
kilon fel kell sorolni a megszdmolt polikromadzids eritrocitdk szdmdt, a mikronukleusszal rendelkezd
polikromdzids eritrocitdk szdmadt és a mikronukleusszal rendelkez§ sejtek szdzalékdt, valamint a normokro-
médzids és polikromdzids eritrocitdk ardnydt. Minden egyes kisérleti és kontrollcsoporthoz fel kell sorolni a
kozépértékeket és a standard eltéréseket is. A felsorolt adatokat megfelel§ statisztikai modszerekkel kell

kiértékelni.
3. VIZSGALATI JELENTES
3.1. VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetéség szerint az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:
— a felhaszndlt 4llatok fajtdjat, torzsét és kordt,
— a kisérleti és kontrollcsoportokban az édllatok szdmdt, nemenként,

— a vizsgdlati koriilményeket: a kezelés és mintavétel iitemezésének részletes lefrdsa, dozisok, toxicitdsi
adatok, negativ és pozitiv kontrollok,

- a mikronukleuszok osztdlyozdsdnak kritériumait,
— a dozis/hatds Osszefiiggést, amennyiben ez lehetséges,
— a toxicitds jeleit a vizsgalat végrehajtdsa sordn,
— az eredmények statisztikai feldolgozdsit,
— az eredmények megvitatdsat,
— az eredmények értelmezését.
3.2. ERTEKELES ES ERTELMEZES
Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).

4. SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

B.13. MUTAGENITAS (ESCHERICHIA COLI - REVERZMUTACI()-VIZSGALAT)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (A).

FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (C).

REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Az Escherichia coli triptofin (trp) reverz rendszer a szervezet géndllomanydban alapvet$ vialtozdsokat okozd
vegyi anyagok éltal létrehozott trp- — trp* reverzié mérésén alapulé mikrobds vizsgdlat.

Baktériumokat kell kitenni a vizsgdlt anyag hatdsdnak anyagcsere aktivaldssal és a nélkil. Minimdlis
taptalajon, alkalmas inkubdldsi idStartam utdn meg kell szdmolni a revertdns telepeket, és ossze kell
hasonlitani azt a nem kezelt és/vagy az olddszeres kontrolltenyészetben megszamlélt spontdn revertdnsok
szdméval.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

A kovetkez6 modszerek haszndlhatok a vizsgdlat végrehajtdsdra: (1) az elGinkubdcios mddszer; és (2) a
kozvetlen elegyitéses mddszer, amelyben baktériumot és vizsgdlt anyagot felillont agarban kell 6sz-
szekeverni, és ezt egy szelektiv agarlemez feliiletére onteni.

Eldkésziiletek

Baktériumok

A baktériumokat 37 °C hémérsékleten kell tenyészteni, a tenyésztés késéi exponencidlis vagy korai dllandé
fazisdig. A sejtstirtiségnek kozelitSleg 10%-10° sejt/milliliternek kell lennie.

Anyagcsere-aktivdlds

A baktériumokat ki kell tenni a vizsgdlt anyag hatdsainak mind megfelel§ anyagcsere aktivéldssal, mind a
nélkill. A leggyakrabban haszndlt rendszer az enzimindukdlé szerrel elSkezelt ragesdloméj-szovetbdl
készitett poszt-mitokondridlis frakcié ko-faktorral kiegészitve.
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1.6.2.

1.6.2.1.

1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.3.

Vizsgilati koriilmények

Vizsgdlt torzsek

Hérom, éspedig a WP2, a WP2 uvr A é a WP2 uvr A pKM 101 torzset kell haszndlni. Elismert
torzstenyészet-készitési és -tdroldsi modszereket kell haszndlni. Ellendrizni kell a torzsek szaporoddsi
kovetelményeit és genetikai tulajdonsdgait, érzékenységiiket az UV-sugdrzasra vagy mitomicin C-re, és a
WP2 uvr A pKM 101-es torzsben az ellendlldsukat az ampicillin hatdsinak. A spontdn revertinsok
szamanak minden torzsnél a vért gyakorisdgtartomédnyon beliil kell lennie.

Tdptalaj

A mutdnsok kimutatdsdhoz és kivélasztdsdhoz megfelel§ taptalajt kell haszndlni, megfelel§ feliilonts agarral.

Negativ és pozitiv kontrollok haszndlata

Egyidejtleg nem kezelt és olddszer kontrollvizsgdlatokat kell végrehajtani. Pozitiv kontrollvizsgélatokat is
kell végezni kétféle céllal:

i. A baktériumtorzsek érzékenységének megerdsitésére.

Metil-metanszulfondt, 4-nitro-chinolinoxid vagy etil-nitro-karbamid hasznalhaté pozitiv kontrollanyag-
ként anyagcsere-aktivalds nélkiili vizsgdlatokhoz.

ii. A megfelel§ anyagcsere-aktivalé rendszerek aktivitdsdnak biztositdséra.

Minden torzs esetében a metabolizdlé rendszer aktivitdsinak felilvizsgalatdhoz a 2-amino-antracén a
megfeleld pozitiv kontrollanyag. Amikor ilyen rendelkezésre dll, a vizsgalt anyag osztdlydval azonos
kémiai osztilyba tartozé anyagokat kell pozitiv kontrollként haszndlni.

A vizsgdlt anyag koncentrdcidja lemezenként

intervallumokkal. Az anyagokat az oldhat6sdg vagy a toxicitds hatdrdig kell vizsgdlni. A toxicitdst a spontdn
revertdns telepek szamdnak csokkenése, a hattér kitisztuldsa vagy a kezelt tenyészetek életben maraddsanak
mértéke mutatjia. A nem toxikus kémiai anyagokat 5 mg/lemezig kell vizsgalni, mielStt a vizsgdlt anyagot
negativnak tekintenénk.

Inkubdldsi koriilmények
A lemezeket 48-72 oéra idétartamig, 37 °C hémérsékleten kell inkubalni.
A kisérlet végrehajtisa

Az enzimaktivélds nélkili, kozvetlen lemezelegyitéses mddszer esetében hozzdadjék a kémiai anyagot és a
0,1 ml friss baktérium tenyészetet 2 ml felillont6 agarhoz. Anyagcsere-aktivaldsi vizsgdlatok esetében a
vizsgdlt anyag és a baktérium hozzdaddsa utdn hozzd kell adni a felillontd agarhoz 0,5 ml, megfelels
mennyiségi poszt-mitokondridlis frakciét tartalmazé, méjenzim-aktivdlo keveréket. Ossze kell keverni
minden egyes kémcs6 tartalmat, és egy szelektiv agarlemez felilletére onteni. Az agar megszilarduldsa utdn
a lemezeket 37 °C hémérsékleten kell inkubdlni 48-72 6rdn at. Az inkubaldsi idStartam végén lemez-
enként meg kell szdmolni a revertdns telepek szdmat.

Az elSinkubdciés moddszer esetében a vizsgdlt kémiai anyagbdl, 0,1 ml friss baktériumtenyészetbdl és
megfelel6 mennyiségli mdjenzim-aktivalé keverékbdl vagy ugyanolyan mennyiségii pufferbdl dllé keveréket
kell elginkubalni a 2 ml felilontd agar hozzdaddsa el6tt. Minden mds eljdrds ugyanaz, mint az elegyitéses
modszernél.

Mindkét médszer esetében minden lemeztenyészetbdl legaldbb harmat kell késziteni.
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2. ADATOK
Mind a kontroll, mind a kezelt sorozatokhoz meg kell adni a revertns telepek szdmdt lemezenként. Mind
a vizsgdlt anyaghoz, mind a kontrollanyagokhoz meg kell adni az egyes lemezszdmokat, a lemezenként
visszafejlodott telepek kozépértékét és a standard eltérést.
Az adatokat megfelel§ statisztikai modszerek segitségével kell kiértékelni.
Legaldbb két fiiggetlen kisérletet kell végrehajtani. A mdsodik kisérletet nem kell az els6 kisérlettel azonos
moédon végrehajtani. Bizonyos vizsgdlati koriilmények megvaltoztatdsa elényben részesitheté azért, hogy a
kisérlet hasznosabb adatokat adjon.
3. VIZSGALATI JELENTES
3.1. VIZSGALATI JELENTES
A vizsgdlati jelentésnek lehetSség szerint az aldbbi informdaciokat kell tartalmaznia:
— a baktériumot, felhasznalt torzset,
— a vizsgdlati koriilményeket: dozisok, toxicitds, tdptalaj Osszetétele; kezelési eljdrdsok (eldinkubdlds, inku-
balds); anyagcsere-aktivdl6 rendszer; referenciaanyagok, negativ kontrollanyagok,
— az egyedi lemez szdmot, a revertdns telepek kozépértékét lemezenként, a standard eltérést, a dozis/hatds
oOsszefiiggést, amikor lehetséges,
— az eredmények megvitatdsat,
— az eredmények értelmezését.
3.2. ERTEKELES ES ERTELMEZES
Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).
4. SZAKIRODALOM

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (E).
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

1.6.2.

1.6.2.1.

B.14. MUTAGENITAS (SALMONELLA TYPHIMURIUM - REVERZMUTACIO-VIZSGALAT)

MODSZER

BEVEZETES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (A).
FOGALOMMEGHATAROZASOK

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (C).
REFERENCIAANYAGOK

Nincsenek.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A Salmonella typhimurium hisztidin (his) reverzrendszer olyan mikrobds vizsgdlat, amely olyan kémiai
anyagok 4altal létrehozott his — his* reverziot méri, amelyek ezen organizmus géndllomanyaban kozonséges
szubsztiticiokat vagy a frameshift- mutdciékat okoznak.

A baktériumokat ki kell tenni a vizsgdlt anyag hatdsdnak anyagcsere-aktivaldssal és a nélkiil, majd el kell
teriteni azokat minimdlis tdptalajon. Alkalmas inkubdldsi idGtartam utdn meg kell szdmolni a revertdns
telepeket, és ossze kell hasonlitani azt a nem kezelt és|vagy az olddszeres kontrolltenyészetben megszdmlalt
spontdn revertdnsok szdmdval.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
Nincsenek.
A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

ElSkésziiletek

Baktériumok

A frissen el@illitott baktériumokat 37 °C hémérsékleten kell tenyészteni, a tenyésztés késdi exponencidlis
vagy korai allandé fazisdig. A sejtstirtiségnek kozelitSleg 10%-10° sejt/milliliternek kell lennie.

Anyagcsere-aktivdlds

A baktériumokat ki kell tenni a vizsgdlt anyag hatdsainak mind megfelel§ anyagcsere aktivaldssal, mind a
nélkill. A leggyakrabban haszndlt rendszer az enzimindukdlé szerrel elSkezelt rdgesdloméj-szovetbdl
készitett poszt-mitokondridlis frakcié ko-faktorral kiegészitve.

Vizsgilati koriilmények

Vizsgdlt torzsek

Legaldbb négy, a TA 1535, TA 1537 vagy TA 97, TA 98 és TA 100 torzset kell felhaszndlni; ezenkiviil
mds torzsek, ilyen példaul a TA 1538 és TA 102 is haszndlhatok. Elismert torzstenyészet-készitési és
-taroldsi modszereket kell haszndlni. Ellendrizni kell a torzsek szaporoddsi kovetelményeit és genetikai
tulajdonsdgait, érzékenységiiket az UV-sugdrzdsra és kristdlyibolydra, és az ellendllisukat az ampicillin
hatdsdnak. A spontdn revertdnsok szdmdnak minden torzsnél a vdrt gyakorisigtartomanyon beliil kell
lennie.
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1.6.2.2.

1.6.2.3.

1.6.2.4.

1.6.2.5.

1.6.3.

Tdptalaj

Megfeleld szelektiv tptalajt kell haszndlni megfelel§ feliilontd agarral kombindlva.

Negativ és pozitiv kontrollok haszndlata

Egyidejtleg nem kezelt- és oldészer-kontrollvizsgalatokat kell végrehajtani. Pozitiv kontrollvizsgdlatokat is
kell végezni kétféle céllal:

i. A baktériumtorzsek érzékenységének megerGsitésére.

A kovetkezd vegyiiletek hasznalhatok az anyagcsere-aktivalds nélkili vizsgalatokhoz:

Torzsek revertalva

TA 1535, TA 100 nétrium-azid

TA 1538, TA 98, TA 97 2-nitro-fluorén

TA 1537 9-amino-akridin

TA 102 kumol-hidroperoxid

ii. A megfelel§ anyagcsere-aktivalé rendszerek aktivitdsdnak biztositdsdra.

Minden torzs esetében a metabolizdlé rendszer aktivitdsinak felillvizsgalatdhoz a 2-amino-antracén a
megfeleld pozitiv kontrollanyag. Amikor ilyen rendelkezésre dll, a vizsgalt anyag osztdlydval azonos
kémiai osztalyba tartozé anyagokat kell pozitiv kontrollként haszndlni.

A vizsgdlt anyag koncentrdcidja lemezenként

s sz

intervallumokkal. Az anyagokat az oldhat6sdg vagy a toxicitds hatdrdig kell vizsgdlni. A toxicitdst a spontdn
revertdnstelepek szdménak csokkenése, a hattér kitisztuldsa vagy a kezelt tenyészetek életben maraddsanak
mértéke mutatja. A nem toxikus kémiai anyagokat 5 mg/lemezig kell vizsgdlni, miel6tt a vizsgdlt anyagot
negativnak tekintenénk.

Inkubdldsi koriilmények
A lemezeket 48-72 6ra idGtartamig, 37 °C hémérsékleten kell inkubdlni.
A kisérlet végrehajtisa

Az enzimaktivélds nélkili, kozvetlen lemezelegyitéses mddszer esetében hozzdadjék a kémiai anyagot és a
0,1 ml friss baktériumtenyészetet 2 ml felilonté agarhoz. Anyagcsere-aktivaldsi vizsgdlatok esetében a
vizsgdlt anyag és a baktérium hozzdaddsa utdn hozzd kell adni a felillontd agarhoz 0,5 ml, megfelels
mennyiségi poszt-mitokondridlis frakci6t tartalmazé, mdjenzim-aktivdlo keveréket. Ossze kell keverni
minden egyes kémcs@ tartalmat, és egy szelektiv agarlemez feliletére onteni. Az agar megszildrduldsa utdn
a lemezeket 37 °C hémérsékleten kell inkubdlni 48-72 6ran 4t. Az inkubdldsi id6tartam végén lemez-
enként meg kell szdmolni a revertinstelepek szdmdt. Az elSinkubaciés modszer esetében a vizsgalt
anyagb6l 0,1 ml friss baktériumtenyészetbsl és megfelel6 mennyiségli majenzim-aktivdlé keverékbdl vagy
ugyanolyan mennyiségli pufferbdl dllo keveréket kell elSinkubdlni a 2 ml feliilontS agar hozzdaddsa elétt.
Minden mds eljdrds ugyanaz, mint az elegyitéses modszernél.

Mindkét médszer esetében minden lemeztenyészetbdl legaldbb harmat kell késziteni.
ADATOK
Mind a kontroll, mind a kezelt sorozatokhoz meg kell adni a revertdnstelepek szdmat lemezenként.

Mind a vizsgdlt anyaghoz, mind a kontrollanyagokhoz meg kell adni az egyes lemezszdmokat, a
lemezenként visszafejlédott telepek kozépértékét és a standard eltérést.

Az adatokat megfelel§ statisztikai médszerek segitségével kell kiértékelni.

Legaldbb két fiiggetlen kisérletet kell végrehajtani. A mdsodik kisérletet nem kell az els6 kisérlettel azonos
modon végrehajtani. Bizonyos vizsgdlati koriilmények megvaltoztatdsa elényben részesithet§ azért, hogy a
kisérlet hasznosabb adatokat adjon.
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3, VIZSGALATI JELENTES KESZITESE
3.1. VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetGség szerint az alabbi informaciokat kell tartalmaznia:
— a baktériumot, a felhaszndlt torzset,

— a vizsgdlati koriilményeket: dézisok, toxicitds, téptalaj osszetétele; kezelési eljdrdsok (elginkubdlds, inku-
bélas); anyagcsere-aktivdld rendszer; referenciaanyagok, negativ kontrollanyagok,

— az egyedi lemezszdmot, a revertdnstelepek kozépértékét lemezenként, a standard eltérést, a dozis/hatds
osszefiiggést, amikor lehetséges,

— az eredmények megvitatdsat,

— az eredmények értelmezését.
3.2, ERTEKELES £S ERTELMEZES

Lisd az Altalinos bevezetés B. részét (D).
4. SZAKIRODALOM

Lisd az Altaldnos bevezetés B. részét (E).
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

C. RESZ: AZ OKOTOXICITAS MEGHATAROZASANAK MODSZEREI

C.1. AKUT TOXICITAS HAL ESETEBEN

MODSZER

BEVEZETES

E vizsgdlat célja valamely anyag akut letdlis toxicitdsinak meghatdrozdsa édesvizi halak esetében. Hasznos-
nak bizonyul, ha rendelkezésre dllnak informdcidk az anyag vizoldékonysdgdrdl, géznyomdsdrdl, kémiai
stabilitdsdrdl, disszocidciés dlland6irdl és bioldgiai lebonthatésigarol annak érdekében, hogy a legmegfele-
16bb vizsgdlati modszert lehessen kivdlasztani (statikus, félstatikus vagy dtfolydsos) a vizsgdlat idGtartama
alatt a vizsgdlt anyag kielégitGen dllandé koncentracidinak biztositdsdhoz.

Mind a vizsgalat tervezéséhez, mind az eredmények értelmezéséhez figyelembe kell venni tovabbi informaé-
ciokat is (ilyenek példdul a szerkezeti képlet, a tisztasdgi fok, szennyezSdések jellege és szdzalékos ardnya,
adalékanyagok jelenléte és mennyisége, az n-oktanol/viz megoszlasi koefficiens).

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Az akut toxicitds valamely anyag hatdsdnak val6 kitételkor (expozici6) rovid idén (napokon) beliil, valamely
szervezetben elGidézett, észlelhetS kdros hatds. E vizsgdlatban az akut toxicitdst a kozepes letdlis koncent-
réciéval (LC,) kell kifejezni, vagyis azzal a vizben mért koncentriciéval, amely a kisérleti halak csoportjd-
nak 50 %-dndl haldlt okoz valamilyen folyamatos expozici6s idStartamon beliil, amelyet meg kell adni.

A vizsgdlt anyag minden koncentrdcidjit tomeg/térfogat (milligramm/liter) mértékegységben kell megadni. E
koncentrdciok tomeg/tomeg mértékegységben (mgkg?) is megadhatok.

REFERENCIAANYAGOK

Vizsgilhaté referenciaanyag annak bemutatdsdra, hogy a laboratériumi vizsgélati koriilmények kozott nem
véltozott-e meg jelentds mértékben a vizsgdlt fajok reakcidja.

E vizsgdlathoz nincs el6irva referenciaanyag.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Végrehajthat6 hatdrérték-vizsgalat 100 mglliter koncentrdciéban annak bemutatdsdra, hogy az LC,, na-
gyobb, mint e koncentracié.

A halakat a vizhez adott vizsgdlt anyag hatdsdnak kell kitenni, koncentrdcidk egész tartomdnydban, 96 6rds
idStartamon dt. A pusztuldst legaldbb 24 6rds id6kozonként fel kell jegyezni, és ahol lehetséges, ki kell
szamitani az egyes megfigyelési id6pontokban a halak 50 %-at elpusztité koncentracidkat (LC,).

MINGSEGI KOVETELMENYEK

A mindségi kovetelmények mind a hatdrérték-vizsgalati, mind a teljes vizsgdlati mddszerre érvényesek.

A kontrollcsoportban a kisérlet végéig a halpusztuldsnak nem szabad 10 %-ndl nagyobbnak lennie (vagy
maximum egy hal pusztulhat el, ha tiznél kevesebb halat haszndlnak).

a.
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1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

A vizsgdlt anyag koncentrdcidit a kisérlet sordn mindvégig a kezdeti koncentracié6 80 %-an beliili értéken
kell tartani.

Az olyan anyagok esetében, amelyek stabil oldatokat képezve konnyen oldédnak a vizsgalt kozegben, tehdt
azok, amelyek jelent@s mértékben nem fognak pdrologni, lebomlani, hidrolizdlni vagy abszorbedlddni, a
kezdeti koncentracié a névleges koncentraciéval egyenlének tekinthetS. Bizonyitani kell, hogy a koncentré-
ciok a vizsgdlat sordn mindvégig megmaradnak, és a mindségi kovetelmények teljesiilnek.

Azon anyagok esetében, amelyek:
i. a vizsgdlt kozegben kevéssé oldhatdk; vagy
ii. stabil emulziok vagy diszperziok létrehozdsdra képesek; vagy

iii. vizes oldatokban nem stabilak,

abbdl kell kiindulni, hogy a kezdeti koncentricié a vizsgdlat kezdetén az oldatban mért (vagy ha ez
technikailag nem lehetséges, a vizoszlopban mért) koncentrdcié. A koncentrdciét az egyensilyba hozatal
utdn, de a kisérleti halak behelyezése el6tt kell meghatdrozni.

Ezen esetek koziil mindegyikben tovabbi méréseket kell végrehajtani a vizsgélat sordn a tényleges expozicids
koncentrdciok megerdsitésére, vagy annak megerGsitésére, hogy teljesiilnek-e a minéségi kovetelmények.

A pH-nak nem szabad 1 egységnél nagyobb mértékben valtoznia.
A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

Tipusat tekintve hdromféle eljdrds hasznélhat6:

Statikus vizsgdlat:

Ez olyan toxicitdsvizsgdlat, amelyben a vizsgalt oldat nem dramlik. (Az oldatok mindvégig véltozatlanok
maradnak a vizsgdlat végrehajtdsa sordn.)

Félstatikus vizsgdlat:

Olyan, a vizsgdlt oldat dramldsa nélkiili vizsgdlat, amelynél rendszeresen, adagonként ki kell cserélni a
vizsgalt oldatokat hosszabb idGtartamok (példdul 24 6ra) eltelte utdn.

Atfolydsos vizsgdlat:

Olyan toxicitds vizsgdlat, amelyben a vizet dllandéan cserélik a vizsgalati kamrakban, a mar haszndlt vizzel
egylitt elszdllitva a vizsgdlt kémiai anyagot a vizsgdlt kozeg kicserélése érdekében.

Reagensek

A vizsgdlt anyagok oldatai

El kell késziteni a sziikséges erGsségli torzsoldatokat az anyagnak ionmentesitett vizben vagy az 1.6.1.2.
pontnak megfelel§ vizben torténd felolddsdval.

A kivdlasztott vizsgalt koncentrcidkat a torzsoldat higitdsaval kell elkésziteni. Ha nagy koncentraciokat
vizsgalnak, az anyag kozvetleniil a higitévizben feloldhaté.

Az anyagokat dltaldban csak az oldhatdsdg hatdrdig kell vizsgalni. Néhdny anyagndl (példdul olyan anyagok
esetében, amelyeknek kicsi a vizoldékonysiga, nagy a P értéke, vagy azok esetében, amelyek stabil
diszperziot alkotnak, nem pedig valédi oldatot hoznak letre vizben) elfogadhaté az anyag oldhatésdgi
hatdra folotti vizsgdlt koncentrdcié haszndlata a maximalis oldhatd/stabil koncentrdcié elérésének biztositd-
sara. Fontos azonban, hogy e koncentrdcié ne zavarja meg a vizsgalt rendszert valamilyen mas médon
(példdul az anyagbdl a viz felszinén képzdédott, és a viz oxigénellatdsat akaddlyozé film révén).

Ultrahangos diszpergélds, szerves olddszerek, emulgedlé vagy diszpergdld szerek haszndlhatok alacsony
vizoldékonysdgti anyagok torzsoldatai elkészitésének elsegitésére, vagy a vizsgdlt kozegben az ilyen anya-
gok diszpergaloddsdnak segitésére. Amikor ilyen segédanyagokat haszndlnak, minden vizsgdlt koncentraci-
6nak ugyanolyan mennyiségli segédanyagot kell tartalmaznia, és tovdbbi kontrollhalakat kell kitenni a
segédanyag ugyanolyan koncentracidja hatdsinak, mint amelyet a vizsgdlati sorozatokban alkalmaznak.
Minden ilyen segédanyag koncentrdcijit minimélis értéken kell tartani, de semmi esetre sem szabad
meghaladnia a 100 mg/liter értéket a vizsgdlt kozegben.
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1.6.1.2.

1.6.2.

1.6.3.

1.6.3.1.

A vizsgdlatot a pH-érték bedllitdsa nélkiil kell végrehajtani. Ha létezik bizonyiték a pH-érték jelentds
véltozdsdra, ajanlatos a vizsgdlat megismétlése a ph-érték bedllitdsival, meg kell adni az igy kapott
eredményeket. Ezen esetben be kell dllitani a torzsoldat ph-értékét a higitéviz ph-értékére, kivéve ha
kiilonleges okok szdlnak ellene. E célra a legkedvezébb a HCl és az NaOH haszndlata. Ezt a pH-korrekcidt
gy kell végrehajtani, hogy ne véltozzon meg jelentds mértékben a vizsgdlt anyag koncentricidja a
torzsoldatban. Ha a bedllitds a vizsgdlt vegyiilet valamilyen kémiai reakcidjit vagy fizikai kicsapoddsat
okozza, ezt kozolni kell a jelentésben.

Tdrold- és higitoviz

Ivovizelldto rendszerbdl vett (klor, nehézfémek vagy mds anyagok potencidlisan kdros koncentrdcidival nem
szennyezett), j0 mindéségli természetes viz vagy miviz (ldsd az 1. fiiggeléket) haszndlhat. A 10 és 250 mg|l
kozotti keménységd (CaCO,-ként meghatdrozva), 6,0 és 8,5 kozotti pH-ju vizeket kell elényben részesiteni.

Késziilék

Minden késziiléket kémiailag inert anyagb6l kell késziteni.

automatikus higit6 rendszer (atfolydsos vizsgélathoz),

— oxigénmérd,

— vizkeménység meghatdrozasara szolgalé berendezés,

— megfelel§ késziilék a hémérséklet szabdlyozdsihoz,

— pH-méré.

Kisérleti hal

A halaknak jo egészségi dllapotban kell lenniiik, és mindenfajta lathaté testi hibatél mentesnek kell lennitik.

A kisérlethez haszndlt fajtdkat olyan gyakorlati kritériumok alapjin kell kivélasztani, mint példdul egész
évbeni konny(d beszerezhetségiik, a problémamentes tartds, a vizsgdlati célokra valé6 megfelel6ség, relativ
érzékenység a kémiai anyagokra és minden olyan gazdasdgi, bioldgiai vagy okoldgiai tényezs, amelynek
barmilyen hatdsa lehet. A halfajték kivélasztasakor a kapott adatok Osszehasonlithatosdgat és a nemzetkozi
harmonizdci6 sziikségességét (lasd az 1. pontban hivatkozott szakirodalmat) is szem el6tt kell tartani.

A 2. fiiggelék ismerteti az e vizsgdlat végrehajtdsidhoz javasolt halfajték jegyzékét; az elényben részesitett
fajték a zebraddnié és a szivarvanyos pisztrng.

Tartds

A kisérleti halaknak lehetéleg egyetlen allomanybdl kell szarmazniuk, hasonlé méretticknek és kortaknak
kell lenniiik. A halakat legaldbb 12 napig a kovetkezd koriilmények kozott kell tartani:

betoltés:

a rendszernek (visszaforgatds vagy dtdramoltatds) és a halfajtdknak megfelelGen,

viz:

ldsd az 1.6.1.2. pontot,

vildgitds:

napi 12-16 6rds megvildgitds,
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1.6.3.2.

1.6.4.

1.6.5.

oldott oxigén koncentrdcidja:
a levegdtelitettségi érték legaldbb 80 %-a,
etetés:

hetente vagy naponta hdromszor, amelyet a vizsgdlat kezdete el6tt 24 ordval befejeznek.

Mortalitds

A 48 Orés szoktatdsi idGtartamot kovetSen fel kell jegyezni az elpusztult édllatok szdmét a kovetkezd
kritériumok alkalmazdsaval:

— ha a populdcié 10 %-dndl tobb hal elpusztul 7 napon belil:
akkor a teljes dllomdnyt le kell selejtezni,
- ha a populdcié 5 és 10 %-a pusztul el:

akkor a tartdsi id6 7 tovdbbi nappal meghosszabbodik. Ha tovabbi pusztulds nem torténik, az dllomany
elfogadhato, egyébként nem,

— ha a populdcié kevesebb, mint 5 %-a pusztul el:

akkor az dllomdny alkalmazhat6 a vizsgilathoz.
Szoktatési idGtartam

Az alkalmazds elétt minden halat legaldbb 7 napig kell tartani olyan mindségli és hémérsékletti vizben,
mint amit a vizsgalat sordn fognak alkalmazni.

A kisérlet végrehajtdsa

A vizsgdlatot megel6zheti egy el6zetes vizsgalat, amely informaciokkal szolgdl arrdl a koncentricitarto-
ményrol, amelyet a f6 vizsgalatban kell haszndlni.

A vizsgdlt sorozaton kiviil vizsgdlt anyag nélkili kontrollvizsgilatot, és a segédanyagot tartalmazé kontroll-
anyag-vizsgélatot is végre kell hajtani.

A vizsgélt vegyiilet fizikai és kémiai tulajdonsdgaitdl fiiggéen statikus, félstatikus vagy étfolydsos vizsgalatot
lehet vélasztani, a mindségi kovetelmények teljesitése érdekében.

A halakat a kovetkez8 mddon kell kitenni az anyag hatdsanak:

idStartam: 96 Ora,
— dllatok szdma: koncentrdcionként legaldbb 7,
— tartdlyok: alkalmas drtartalmuak, a javasolt egyedstirtiség figyelembevételével,

— egyedsrtiség: 1 g halfliter ajanlott a statikus és a félstatikus vizsgélatokhoz; az dtfolydsos rendszerekhez
elfogadhaté ennél nagyobb egyedstirtiség is,

— vizsgdlt koncentracié: legaldbb 5, egymdstdl 2,2-et nem meghaladd konstans tényezdvel eltérG és, ameny-
nyire lehetséges, a 0-100 %-os mortalitdsi tartomdnyt dtfed§ koncentracio,

— viz: lasd az 1.6.1.2. pontot,
— vildgitds: 12-16 6rds megvildgitds naponta,
— hémérséklet: a fajtdknak megfelel§ (ldsd a 2. fuggeléket), de minden esetben + 1 °C-on beliil,

— az oldott oxigén koncentrici6ja: a kivalasztott hémérsékleten a levegdtelitettségi-érték nem kevesebb,
mint 60 %-a,

— etetés: nincs.

A halakat meg kell vizsgdlni az els6 2-4 Ora utdn, és legaldbb 24 Ords id6kozonként. A halak akkor
tekinthetSk élettelennek, ha a farokdszé érintése nem valt ki reakcit, és nem lathaté semmilyen
légz6mozgds. Az elpusztult halakat el kell tavolitani, és ezt fel kell jegyezni.
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Nyilvantartast kell vezetni a lathaté rendellenességekrdl (példaul egyensily-vesztés, az Gszdsi viselkedés és a
1égzés véltozdsai, pigmentacid stb.).

Naponta végre kell hajtani a ph-érték, az oldott oxigénkoncentrdcié és a hémérséklet méréseit.

Hatdrérték-vizsgdlat

Az e modszerben leirt eljardsok segitségével végrehajthaté a hatdrérték-vizsgalat 100 mg/l koncentracioval
annak bemutatdsdra, hogy az LC, nagyobb, mint e koncentrcio.

Ha az anyag olyan természeti, hogy nem érhet§ el a vizsgdlt vizben a 100 mg/l-es koncentricid, a
hatdrérték-vizsgélatot a hasznalt kozegben az anyag oldhatdsdgéval egyenlS koncentrdcidval (vagy a stabil
diszperziot alkoté maximdlis koncentracioval) kell végrehajtani (ldsd még az 1.6.1.1. pontot is).

A hatdrérték-vizsgalatot 7-10 hallal kell végrehajtani gy, hogy a kontrollcsoportban 1évé halak szdma
ezzel azonos legyen. (A binomidlis elmélet szerint, amikor 10 hal alkalmazdsa mellett nem tapasztaltak
haldlozst, akkor 99,9 %-o0s a megbizhat6siga annak, hogy az LC_ nagyobb, mint a hatdrérték-vizsgdlatban
haszndlt koncentrdcié. 7, 8 vagy 9 hal esetében a nulla haldlozds legaldbb 99 %-os megbizhatésagot biztosit
arra, hogy az LC_ nagyobb, mint az alkalmazott koncentricid).

Ha pusztulds kovetkezik be, a teljes vizsgdlatot végre kell hajtani. Ha szubletdlis hatdsokat figyelnek meg,
ezeket fel kell jegyezni.

ADATOK ES KIERTEKELES

Minden olyan id6tartamhoz, amikor megfigyeléseket jegyeztek fel (24, 48, 72 és 96 ora), fel kell rajzolni a
féllogaritmusos papirra az egyes javasolt expoziciés idStartamok sordn a koncentrdcié fliggvényében
megallapitott szdzalékos pusztuldst.

Ha lehetséges, minden egyes megfigyelési id6hoz meg kell becsiilni az LC,-et és a konfidenciahatdrokat
(p=0,05) standard eljardsok segitségével; ezen értékeket egy vagy legfeljebb két szignifikdns szdmjegyre kell
kerekiteni (példdk két szdmjegyre kerekitésre: a 173,5-bsl 170; 0,127-b6l 0,13; 1,21-b6l 1,2 lesz).

Olyan esetekben, amikor a koncentracid/hatds gorbe meredeksége tdl nagy ahhoz, hogy lehet6vé véljon az
LC,, kiszamitdsa, elegendd ezen érték grafikus becslése.

Ha két, egymdst kovetd koncentrdcié 2,2 ardny mellett csak 0 és 100 %-os pusztuldst ad, akkor ez a két
érték elegendd azon tartomdny jelzésére, amelybe az LC,; esik.

Ha megdllapithatd, hogy nem tarthatd fenn a vizsgdlt anyag stabilitdsa vagy homogenitésa, ezt kozolni kell
a jelentésben, és koriiltekintéen kell eljdrni az eredmények értelmezésekor.

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek lehetség szerint az aldbbi informaciokat kell tartalmaznia:

a kisérleti halakkal kapcsolatos informdciokat (tudomdnyos név, torzs, szdllit, mindenféle elSkezelés,
szamuk és méretiik az egyes vizsgdlt koncentrdcidkban),

— a higitoviz eredetét és {6 kémiai jellemzGit (pH, keménység, hémérséklet),

— alacsony vizoldékonysdgt anyagok esetében a torzsoldat és vizsgalt oldat elkészitésének modszerét,
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— a haszndlt koncentraciok jegyzékét és a vizsgélt oldatban a vizsgdlt anyag koncentracidindl a stabilitdssal
kapcsolatban rendelkezésre 4ll6 minden informdcidt,

— kémiai elemzés esetén: a haszndlt médszereket és kapott eredményeket,

a hatdrérték-vizsgdlat eredményeit, adott esetben,

— az alkalmazott vizsgdlati eljirds kivalasztdsinak indokait és részleteit (példdul statikus, félstatikus,
adagoldsi sebesség, dtfolydsi sebesség, levegSztetett-e, egyedstirtiség stb.),

— a vizsgdlé berendezés leirdsit,
— a vizsgdlt oldatok oldott oxigén koncentracidit, ph-értékeit és hémérsékleteit, minden 24 érdban,
— bizonyitékot arrdl, hogy teljesiiltek a mindségi kovetelmények,

— téblézatot, amely mutatja a kumulativ pusztuldst minden egyes koncentrdcié és kontroll esetében (és ha
szitkséges, a segédanyagot tartalmazé kontroll esetében is) minden egyes javasolt megfigyelési idGpont-
ban,

— a koncentracio/hatds-gorbe grafikus dbrazoldsit a vizsgdlat végén,

— ha lehetséges, az LC,-értékeket minden egyes javasolt megfigyelési idGpontban (95 %-os konfidencia
hatédrokkal),

- az LC, -értékek meghatdrozdsdra haszndlt statisztikai eljardsokat,
— ha referenciaanyagot haszndlnak, a kapott eredményeket,
— azt a legnagyobb vizsgdlt koncentraciot, amely még nem okoz pusztuldst a vizsgdlat idGtartamdban,

— azt a legalacsonyabb vizsgélt koncentrdciot, amely 100 %-os pusztuldst okoz a vizsgdlat idGtartamdban.
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1. fiiggelék

Miiviz
Példa megfeleld higitovizre

Minden kémiai anyagnak analitikai tisztasdginak kell lennie.

A viznek jo minGségd, desztilldlt viznek vagy 5 pScm™-nél kisebb vezetSképességti, ioncserélt viznek kell
lennie.

A viz desztilldldsdhoz haszndlt késziiléknek semmilyen rézbdl késziilt alkatrészt nem szabad tartalmaznia.

Torzsoldatok:

CaCL,. 2H,0 (kalcium-klorid-dihidrat): 11,76 g
Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
MgSO,. 7H,0 (magnéziumszulfit-heptahidrat): 493 g
Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
NaHCO, (nétrium-hidrogénkarbonat): 2,59 ¢
Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
KCl (kdliumklorid): 023 ¢

Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
A higitdshoz haszndlt miiviz

A négy torzsoldat mindegyikébdl 25 ml-t kell 6sszekeverni, és vizzel 1 literre feltolteni.

A keveréket addig kell leveg6ztetni, amig az oldott oxigén koncentriciéja egyenlé nem lesz a levegGteli-
tettségi értékkel.

A pH-nak 7,8 + 0,2-nek kell lennie.
Ha sziikséges, a pH-t NaOH-val (ndtrium-hidroxiddal) vagy HCl-val (sésavval) kell bedllitani.

Az igy elkészitett higitévizet 12 6rdig dllni kell hagyni, és nem szabad tovdbb levegdztetni.
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Ezen oldatban a Ca- és Mg-ionok 6sszege 2,5 mmol/liter. A Ca:Mg ionok ardnya 4:1 és az NaK ionok
ardnya 10:1. Ezen oldat teljes ldgossdga 0,8 mmol/liter.

A higitéviz elkészitésekor nem szabad megvaltoztatni a viz Osszetételét vagy tulajdonsagait.

2. figgelék

A vizsgdlathoz javasolt halfajtdk

Javasolt vizsgélati h6mér- A kisérleti dllatok javasolt
Javasolt fajtak séklet-tartomany osszhossziisiga
(9 (cm)

Brachydanio rerio (Teleostei, Cyprinidae) (Hamilton — 20-t6l 24-ig 3005
Buchanan) zebraddnio
Pimephales promelas (Teleostei, Cyprinidae) (Rafinesque) 20-t6l 24-ig 50 % 2,0
amerikai cselle
Cyprinus carpio (Teleostei, Cyprinidae) (Linneaus 1758) 20-t6l 24-ig 6,0 £ 2,0
ponty
Oryzias latipes (Teleostei, Poecilidae) Cyprinodontidae 20-t0] 24-ig 30z 1,0
(Tomminck and Schlegel 1850) japan fogasponty
Poecilia reticulata (Teleostei, Poeciliidae) (Peters 1859) 20-t6] 24-ig 30+ 1,0
guppi
Lepomis macrochirus (Teleostei, Centrarchidae) (Rafines- 20-t6l 24-ig 50+ 2,0
que Linneaus 1758) kékkopoltyis naphal
Onchorhynchus mykiss (Teleostei, Salmonidae) (Wal- 12-t8l 17-ig 6,0 £ 2,0
baum 1988) szivarvanyos pisztring
Leuciscus idus (Teleostei, Cyprinidae) (Linneaus 1758) 20-t6] 24-ig 6,0 £ 2,0
jdsz
Tenyésztés

A fent felsorolt halakat konny( tenyészteni és/vagy konnyen beszerezhetSk az egész év sordn. Alkalmasak a
tenyésztésre vagy halgazdasdgokban, vagy laboratériumban, betegség- és parazita-kontrolldlt dllapotok
mellett Ggy, hogy a kisérleti allatok egészségesck és ismert szarmazdstak lesznek. E halak a vildg szdmos
részén rendelkezésre dllnak.
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3. fliggelék

Példa koncentriciora: elpusztulds szdzalékban

Példa LC, meghatdrozdsara féllogaritmusos papir segitségével
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1.1.

1.2

1.3.

1.4.

C.2. AKUT TOXICITAS DAPHNIA ESETEBEN

MODSZER

BEVEZETES

E vizsgdlat célja valamely anyag azon kozepes, effektiv koncentracidjanak (EC,) meghatdrozdsa, amely édes
vizben a Daphnia mozgisképtelenségéhez vezet. Hasznosnak bizonyul, ha a vizsgdlat megkezdése el6tt
rendelkezésre dllnak informdcidk az anyag vizoldékonysdgardl, g6znyomdsardl, kémiai stabilitdsarél, disz-
szocidci6s dllandéirdl és bioldgiai lebonthatosagardl.

Mind a vizsgdlat tervezéséhez, mind az eredmények értelmezéséhez figyelembe kell venni tovabbi informa-
ciokat is (ilyenek példdul a szerkezeti képlet, a tisztasdgi fok, a szennyezddések jellege és szdzalékos ardnya,
az adalékanyagok jelenléte és mennyisége, az n-oktanol/viz megoszlasi koefficiens).

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Ezen irdnyelv LC, -re vonatkozd kovetelménye Daphnia esetében kielégitettnek tekinthetd az EC, -nek az e
vizsgdlati médszerben leirt meghatdrozasaval.

Az akut toxicitdst e vizsgdlat a kozepesen hatékony immobilizdlé koncentrécioként (EC, ) fejezi ki. Ez az a
koncentrdcid, a kiinduldsi koncentrdciéra vonatkoztatva, amely egy adott vizsgdlt csoportban a Daphnidk
50 %-at mozgdsképtelenné teszi valamilyen pontosan megadott folyamatos expozicids idGtartamon belil.

Mozgdsképtelenség:

Azon éllatokat, amelyek nem képesek tszni a vizsgélati tartdly ovatos megkeverése utdn 15 mdsodpercen
beliil, mozgasképtelennek kell tekinteni.

A vizsgdlt anyag minden koncentrdcidjit tomeg|térfogat (milligramm/liter) mértékegységben kell megadni. E
koncentrdciok tomeg/tomeg (mg.kg') mértékegységben is megadhatok.

REFERENCIAANYAGOK

Vizsgdlhaté referenciaanyag annak bemutatdsdra, hogy a laboratériumi vizsgélati koriilmények kozott nem
véltozott-e meg jelentés mértékben a vizsgdlt fajok reakcidja.

A 2. fiiggelék tartalmazza a négy kiilonbozé anyag haszndlatdval végrehajtott EGK-korvizsgdlat eredmé-
nyeinek 6sszefoglaldsat.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Végrehajthat6 hatarérték-vizsgdlat 100 mgfliter koncentraciéval annak bemutatdsira, hogy az EC, nagyobb,
mint ez a koncentracio.

A Daphnidt 48 6ran dt ki kell tenni a vizhez hozzdadott vizsgdlt anyag hatdsinak kiillonb6z6 koncentra-
cidtartomdnyok alkalmazdsaval. Ha rovidebb expoziciés id6t alkalmaznak, ezt meg kell indokolni a
jelentésben.

Az egyébként azonos vizsgélati korilmények és vizsgaltanyag-koncentraciok megfelel tartomdnya mellett a
vizsgalt anyag kiilonbozd koncentraci6i killonboz8 mértékben fejtik ki a hatdsukat a Daphnia Gsz6képessé-
gére. A kilonbozé koncentrdciok azt eredményezik, hogy a vizsgdlat végén kilonbozs azon Daphnidk
szézalékos ardnya, amelyek mdr nem képesek tszni. A 0 vagy 100 %-os bénuldst okozé koncentraciokat
kozvetleniil kell meghatirozni a vizsgalati megfigyelésekbsl, mig a 48 o6rds EC,-et szdmitdssal kell
meghatdrozni, ha lehetséges.
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1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

E modszerhez statikus rendszert kell haszndlni, a vizsgdlt oldatokat nem kell meggjitani az expozicids
id6tartam soran.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
A mindségi kovetelmények mind a hatdrérték-vizsgdlati, mind a teljes vizsgdlati médszerre érvényesek.
A kontrollallatokndl az immobilizdcids ardny a vizsgdlat végére nem haladhatja meg a 10 %-ot.

Ugyelni kell arra, hogy a kontrollcsoportokban 1év8 kisérleti Daphnidk ne ragadjanak fenn a feliileti
fesziiltség miatt a viz felszinén.

Kivadnatos, hogy a vizsgdlati tartdlyokban az oldott oxigén koncentraciéja mindig 3 mg I fol6tt maradjon a

ald csokkennie.

A vizsgélt anyag koncentrdcidit a kisérlet sordn mindvégig a kezdeti koncentricié 80 %-dn beliili értéken
kell tartani.

Az olyan anyagok esetében, amelyek stabil oldatokat képezve konnyen oldédnak a vizsgdlt kozegben, tehdt
azok, amelyek jelent@s mértékben nem fognak parologni, lebomlani, hidrolizdlni vagy abszorbedlddni, a
kezdeti koncentracié a névleges koncentraciéval egyenlének tekinthetd. Bizonyitani kell, hogy a koncentré-
ciok a vizsgdlat sordn mindvégig megmaradnak, és a mindségi kovetelmények teljesiilnek.

Azon anyagok esetében, amelyek:
i. a vizsgdlt kozegben kevéssé oldhatdk; vagy
ii. stabil emulziok vagy diszperzidk l1étrehozdsdra képesek; vagy

iii. vizes oldatokban nem stabilak,

abbdl kell kiindulni, hogy a kezdeti koncentricié a vizsgdlat kezdetén az oldatban mért (vagy ha ez
technikailag nem lehetséges, a vizoszlopban mért) koncentrdcié. A koncentrdciét az egyensilyba hozatal
utdn, de a kisérleti organizmusok behelyezése el6tt kell meghatdrozni.

Ezen esetek koziil mindegyikben tovdbbi méréseket kell végrehajtani a vizsgalat sordn a tényleges expozicids
koncentraciok megerdsitésére, vagy annak megerGsitésére, hogy teljesiilnek-e a mindéségi kovetelmények.

A pH-nak nem szabad 1 egységnél nagyobb mértékben viltoznia.
A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

Reagensek

A vizsgdlt anyagok oldatai

El kell késziteni a szitkséges erGsségli torzsoldatokat az anyagnak ioncserélt vizben vagy az 1.6.1.2.
pontnak megfelel§ vizben torténd felolddsval.

A kivilasztott vizsgdlt koncentrdcidkat a torzsoldat higitdsdval kell elkésziteni. Ha nagy koncentrdciokat
vizsgalnak, az anyag kozvetleniil a higitévizben oldhaté fel.

Az anyagokat dltaldban csak az oldhatésdg hatdrdig kell vizsgdlni. Néhdny anyagndl (példdul olyan anyagok
esetében, amelyeknek kicsi a vizoldékonysiga, nagy a P -értéke vagy azok esetében, amelyek stabil
diszperziot alkotnak, nem pedig valédi oldatot hoznak létre vizben) clfogadhaté az anyag oldhatdsagi
hatéra folotti vizsgdlt koncentrdcié haszndlata a maximalis oldhatd/stabil koncentrdcié elérésének biztosit-
sdra. Fontos azonban, hogy e koncentrdcié ne zavarja meg a vizsgalt rendszert valamilyen mds médon
(példdul az anyagbdl a viz felszinén képzédott, és a viz oxigénelldtisdt akaddlyozé film révén).

Ultrahangos diszpergélds, szerves olddszerek, emulgedlé vagy diszpergdld szerek haszndlhatok alacsony
vizoldékonysdgti anyagok torzsoldatai elkészitésének elsegitésére, vagy a vizsgdlt kozegben az ilyen anya-
gok diszpergaloddsdnak segitésére. Amikor ilyen segédanyagokat haszndlnak, minden vizsgdlt koncentraci-
6nak ugyanolyan mennyiségli segédanyagot kell tartalmaznia, és tovdbbi kontrollhalakat kell kitenni a
segédanyag ugyanolyan koncentracidja hatdsinak, mint amelyet a vizsgdlati sorozatokban alkalmaznak.
Minden ilyen segédanyag koncentrdcijit minimélis értéken kell tartani, de semmi esetre sem szabad
meghaladnia a 100 mg/liter értéket a vizsgdlt kozegben.
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1.6.1.2.

1.6.2.

1.6.3.

1.6.4.

A vizsgélatot a ph-érték bedllitdsa nélkiil kell végrehajtani. Ha létezik bizonyiték a ph-érték jelentds
véltozdsdra, ajanlatos a vizsgdlat megismétlése a ph-érték bedllitdsival, meg kell adni az igy kapott
eredményeket. Ezen esetben be kell dllitani a torzsoldat ph-értékét a higitéviz ph-értékére, kivéve ha
kiilonleges okok szélnak ellene. E célra a legkedvez6bb a HCl és az NaOH hasznélata. Ezt a pH-bedllitdst
gy kell végrehajtani, hogy ne véltozzon meg jelentds mértékben a vizsgdlt anyag koncentricidja a
torzsoldatban. Ha a bedllitds a vizsgdlt vegyiilet valamilyen kémiai reakcidjit vagy fizikai kicsapoddsat
okozza, ezt kozolni kell a jelentésben.

Vizsgdlt viz

E vizsgélathoz miivizet kell haszndlni (ldsd az 1. fiiggeléket és a szakirodalmat (2): ISO 6341). Ajnlatos,
hogy a tenyésztéshez haszndlt viz hasonlé mindségti (pH, keménység) legyen, mint a vizsgdlathoz haszndlt
viz, hogy ne legyen sziikség alkalmazkodasi periédus beiktatdsdra a vizsgalat el6tt.

Késziilék

Szokdsos laboratoriumi késziilékeket és berendezéseket kell haszndlni. Azon berendezéseknek, amelyek
majd érintkezésbe keriilnek a vizsgélt oldatokkal, lehet6leg teljes egészében iivegbdl kell késziilniiik, ilyenek:

— oxigénmérd (mikroelektroddval, vagy olyan, amely kis térfogati mintdkban az oldott oxigén mérésére
alkalmas),

megfelel késziilék a hémérséklet szabdlyozdsahoz,

— pH-mérd,

vizkeménység meghatdrozdsdra szolgdlé berendezés.
Kisérleti organizmusok

A Daphnia magna a kedvelt kisérleti dllatfaj, jollehet Dapnia pulex hasznédlata is megengedett. A kisérleti
dllatoknak a vizsgilat kezdetén 24 6rdsndl fiatalabbaknak, laboratériumi tenyésztéstieknek, szemmel lathatd
betegségtSl menteseknek és ismert élettorténetticknek (példaul tenyésztés — barmilyen elSkezelés stb.) kell
lenniiik.

A kisérlet végrehajtisa

A vizsgélatot megel6zheti egy el6zetes vizsgalat, amely informdcidkkal szolgdl arrél a koncentrici6tarto-
ményrol, amelyet a {6 vizsgdlatban kell haszndlni.

A vizsgdlt sorozaton kivill a vizsgdlt anyag nélkiili kontrollvizsgélatot és az adalékanyagot tartalmazé
kontrollanyag vizsgélatot is végre kell hajtjani.

Daphnidt a kovetkez6kben leirt modon kell kitenni a vizsgalt anyag hatdsanak:
— idétartam: lehetSleg 48 Ora,

— dllatok szdma: legaldbb 20 dllat minden egyes vizsgdlt koncentracio mellett, lehetSleg ot dllatbol allo négy
csoportba vagy 10 allatbdl dllé két csoportba osztva,

— egyedsiiriiség: legaldbb 2 ml vizsgdlt oldatot kell biztositani minden egyes dllathoz,

— vizsgdlt koncentrdcio: a vizsgalt oldatot kozvetleniil a Daphnidk behelyezése el6tt kell elkésziteni, lehetdleg
anélkiil, hogy vizen kiviill barmilyen oldészert haszndlndnk. A koncentrdcidkat mértani sorba kell
bedllitani, 2,2-t meg nem halad6é koncentricidardnyban. A kontrollanyagokkal egyiitt kell vizsgdlni azon
koncentrédcidkat, amelyek elegenddek ahhoz, hogy 0 és 100 %-os immobilizdcidt okozzanak 48 6ra utdn,
és az immobilizici6 kozbensS mértékeinek azt a tartomdnydt, amely lehet6vé teszi a 48 6rds EC,,
kiszamit4sat,

— viz: lasd az 1.6.1.2. pontot,
— vildgitds: tetszés szerint vélaszthaté vildgos-sotét ciklus,

— homérséklet: a vizsgdlati h6mérsékletnek 18 és 22 °C kozott kell lennie, de minden egyes vizsgilat
végrehajtasakor dllandénak kell lennie, + 1 °C eltérés megengedhetd,
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— levegdztetés: a vizsgdlt oldatot nem levegGztetik,

— etetés: nincs.

A kontrollok és minden vizsgalt koncentrdcié pH-jat valamint az oxigén koncentrdcidjit meg kell mérni a
vizsgalat végén; a vizsgdlt oldatok pH-jat nem szabad mddositani.

Az illékony vegyiileteket olyan, teljesen megtoltott, zart tartdlyokban kell vizsgdlni, amelyek elegendGen
nagyok ahhoz, hogy megakadilyozzdk az oxigénhidny fellépését.

A Daphnidkat legaldbb a 24 6rds expozicié utdn, majd 48 ora utdn meg kell vizsgalni.
Hatdrérték-vizsgdlat

Az e modszerben leirt eljardsok segitségével végrehajthaté a hatdrérték-vizsgalat 100 mg/l koncentracioval
annak bemutatdsdra, hogy az EC, nagyobb, mint e koncentracio.

Ha az anyag olyan természeti, hogy nem érhet§ el a vizsgdlt vizben a 100 mg/l-es koncentrici6, a
hatérérték-vizsgalatot a haszndlt kozegben az anyag oldhatdsdgdval egyenlé koncentricioval (vagy a stabil
diszperziot alkoté maximdlis koncentracioval) kell végrehajtani (ldsd még az 1.6.1.1. pontot is).

A hatdrérték-vizsgdlatot 20 Daphnia hasznalatdval kell végrehajtani tgy, hogy a kontrollcsoportban 1évé
llatok szdma ezzel azonos legyen. Ha mozgdsképtelenséget tapasztaltak, végre kell hajtani a teljes
vizsgalatot.

ADATOK ES KIERTEKELES

Minden egyes olyan id6tartamhoz, amikor megfigyeléseket jegyeznek fel (24 és 48 ora), fel kell vinni a
koncentracié fiiggvényében megdllapitott szdzalékos immobilizdciot a féllogaritmusos papirra.

Ha lehetséges, minden egyes megfigyelési id6hoz meg kell becsiilni az EC, -et és a konfidenciahatrokat (p
= 0,05) standard eljardsok segitségével; ezen értékeket egy vagy legfeljebb két szignifikins szdmjegyre kell
kerekiteni (példdk két szdmjegyre kerekitésre: a 173,5-bdl 170; 0,127-b6l 0,13; 1,21-b6l 1,2 lesz).

Olyan esetekben, amikor a koncentraci6/hatds gorbe meredeksége tdl nagy ahhoz, hogy lehet6vé véljon az
EC,, kiszdmitdsa, elegend ezen érték grafikus becslése.

Ha két egymdst kovet§ koncentrdcié 2,2 ardny mellett csak 0 és 100 %-os immobilizdciét okoz, akkor e
két érték elegendd azon tartomdny jelzésére, amelybe az EC_ esik.

Ha megdllapithatd, hogy nem tarthatd fenn a vizsgdlt anyag stabilitdsa vagy homogenitdsa, ezt kozolni kell
a jelentésben, és koriiltekintGen kell eljarni az eredmények értelmezésekor.

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek lehetdség szerint az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:

— a vizsgdlt organizmusokkal kapcsolatos informdcidkat (tudomdnyos név, torzs, szdllitd, mindenféle
el6kezelés, tenyésztési modszer — forrdst, fajtat és tapldlékmennyiséget is beleértve, etetés gyakorisdga),

— a higitéviz eredetét és {6 kémiai jellemzGit (pH, keménység, hémérséklet),
— alacsony vizoldékonysdgti anyagok esetében a torzsoldat és vizsgalt oldat elkészitésének modszerét,

— a haszndlt koncentraciok jegyzékét és a vizsgélt oldatban a vizsgdlt anyag koncentrciindl a stabilitdssal
kapcsolatban rendelkezésre dll6 minden informdcidt,
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kémiai elemzés esetén: a haszndlt modszereket és a kapott eredményeket,

a hatdrérték-vizsgalat eredményeit, adott esetben,

— a vizsgdld berendezés leirdsit,
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a vizsgdlt oldatok oldott oxigén koncentraci6it, ph-értékeit és hémérsékleteit, minden 24 6raban,

— bizonyitékot arrdl, hogy teljesiiltek-e a mindségi kovetelmények,

— tabldzatot, amely mutatja a kumulativ immobilizdciét minden egyes koncentrdcié és kontroll esetében (és
ha szitkséges, a segédanyagot tartalmazé kontroll esetében is) minden egyes javasolt megfigyelési
id6pontban (24 és 48 o6ra),

— a koncentracio/hatds gorbe grafikus dbrazoldsit a vizsgdlat végén,

— ha lehetséges, az EC, -értékeket minden egyes javasolt megfigyelési idSpontban (95 %-os konfidencia
hatédrokkal),

az ECSO-értékek meghatdrozdsra haszndlt statisztikai eljdrdsokat,

ha referenciaanyagot haszndlnak, a kapott eredményeket,

— azt a legnagyobb vizsgdlt koncentraciot, amely még nem okoz pusztuldst a vizsgdlat idGtartamaban,

— azt a legalacsonyabb vizsgdlt koncentraciot, amely 100 %-os pusztuldst okoz a vizsgdlat idGtartamédban.
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1. fuggelék
Miiviz
Példa megfeleld higitdvizre (az ISO 6341 szerint)

Minden kémiai anyagnak analitikai tisztasdgtinak kell lennie.

A viznek j6 mindség, desztilldlt viznek vagy 5 uScmr'-nél kisebb vezetSképességii, ioncserélt viznek kell
lennie.

A viz desztilldldsdhoz hasznélt késziiléknek semmilyen rézbdl késziilt alkatrészt nem szabad tartalmaznia.
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Torzsoldatok:

CaCL,. 2H,0 (kalcium-klorid-dihidrat): 11,76 g
Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
MgSO,. 7H,0 (magnéziumszulfat-heptahidrat): 493 g
Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
NaHCO, (nétrium-hidrogénkarbonat): 2,59 ¢
Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
KCl (kdliumklorid): 023 ¢g

Vizben kell feloldani, és vizzel 1 literre feltolteni.
Higitdshoz haszndlhaté miviz

A négy torzsoldat mindegyikébdl 25 ml-t kell sszekeverni, és vizzel 1 literre feltolteni.

A keveréket addig kell levegdztetni, amig az oldott oxigén koncentrdcidja egyenlé nem lesz a levegdteli-
tettségi értékkel.

A pH-nak 7,8 + 0,2-nek kell lennie.
Ha sziikséges, a pH-t NaOH-val (ndtrium-hidroxiddal) vagy HCl-val (sésavval) kell bedllitani.
Az igy elkészitett higitévizet 12 6rdig dllni kell hagyni, és nem szabad tovabb levegGztetni.

Ezen oldatban a Ca- és Mg-ionok Gsszege 2,5 mmollliter. A Ca:Mg ionok ardnya 4:1 és az Na:K ionok
ardnya 10:1. Ezen oldat teljes ldgossaga 0,8 mmol/liter.

A higitéviz elkészitésekor nem szabad megvaltoztatni a viz Osszetételét vagy tulajdonsagait.

2. fiiggelék

Az 1978-ban végrehajtott (a 2. szdmd szakirodalomban is idézett) EGK-korvizsgalat eredményeinek Osz-
szefoglaldsa.

Figyelem: E korvizsglat célja a 24 6rds EC,, meghatdrozdsa volt.

Felhasznlt anyagok:

1) Kéliumdikromat

2) Tetrapropil-benzol-szulfonsav

3) Tetrapropil-benzol-szulfonsav natriumséja

4) Triklor-2,4,5-fenoxi-ecetsav kdliumsoéja

A Résztvevd laboratériumok Az eredmények szdma a 24 6rés EC, mgll, atlagér-
nyag szdma szamitdshoz ték
1 46 129 1,5
2 36 108 27
3 31 84 27
4 32 72 770
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1.1.

1.2

1.3.

C.3. ALGASZANOVEKEDES-GATLASI VIZSGALAT

MODSZER

BEVEZETES

A vizsgdlat célja, hogy valamely anyagnak az egysejtdi zoldalgafajok novekedésére gyakorolt hatdsat
meghatdrozzuk. Viszonylag rovid ideji (72 6rds) vizsgdlatokkal is tobb nemzedéken keresztiil figyelhet6k
meg a hatdsok. A mddszer tobb, egysejtli algafajjal vald haszndlatra is adaptdlhatd, dm ezen esetben az
alkalmazott médszer lefrdsdt is mellékelni kell a vizsgdlati jelentéshez.

A jelen moédszer legkonnyebben vizben j6l oldédo vizsgdlt anyagokra alkalmazhatd, amelyek a vizsgalati
kortilmények kozott nagy valdszintséggel vizben oldott allapotban maradnak.

A moédszer olyan anyagokhoz haszndlhat6, amelyek kozvetleniil nem akaddlyozzdk az alga novekedésének
mérését.

Hasznosnak bizonyul, ha rendelkezésre allnak informdciok az anyag vizoldékonysigardl, géznyomdsarol,
kémiai stabilitdsardl, disszocidcios dllandoirdl és biologiai lebonthatdsagdrdl a vizsgdlat megkezdése el6tt.

Mind a vizsgdlat tervezéséhez, mind az eredmények értelmezéséhez figyelembe kell venni tovabbi informaé-
ciokat is (ilyenek példdul a szerkezeti képlet, a tisztasdgi fok, szennyezSdések jellege és szdzalékos ardnya,
adalékanyagok mennyisége, n-oktanol/viz megoszlasi koefficiens).

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

Sejtstirtiség: sejtek szdma milliliterenként;

Novekedés: a sejtstirtiség novekedése a vizsgalat idtartama alatt;

Novekedési sebesség: a sejtstirtiség novekedése egységnyi id6 alatt;

EC,: e modszerben azon vizsgdlt anyag koncentricidja, amely 50 %-os csokkenést eredményez a néveke-

désben (E,C,) vagy a novekedési ritiban (EC, ) a kontrollhoz viszonyitva;

NOEC (megfigyelhetd hatdst nem okozé koncentricid): e mddszerben az a legnagyobb vizsgalt koncentré-
ci6, amelynél jelentSs novekedésgdtlds nem figyelhetd meg a kontrollhoz viszonyitva.

A vizsgdlt anyag minden koncentrécidjit tomeg|térfogat (milligramm/liter) mértékegységben kell megadni. E
koncentracidk tomeg/tomeg (mg.kg') mértékegységben is megadhatok.

REFERENCIAANYAGOK

Vizsgilhaté referenciaanyag annak bemutatdsdra, hogy a laboratériumi vizsgalati korilmények kozott nem
véltozott-e meg jelentds mértékben a vizsgélt fajok érzékenysége.

Ha haszndlnak referenciaanyagot, meg kell adni az eredményeket a jelentésben. Kdliumdikromdt hasznélhatd
referenciaanyagként, de ennek szine hatdssal lehet a sejtekhez rendelkezésre dll6 fény mindségére és a
fényerGre, valamint a spektrofotometriai meghatdrozasokra, ha haszndlnak ilyeneket. Kéliumdikromdtot
hasznéltak egy nemzetkozi, laboratériumkozi vizsgdlatban (ldsd a 3. szakirodalmat és a 2. fiiggeléket).
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1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Végrehajthat6 hatarérték-vizsgalat 100 mgfliter koncentrdciéval annak bemutatdsdra, hogy az EC_ nagyobb,
mint e koncentracio.

A kivélasztott zoldalgafaj exponencidlisan novekvd sejtkultdrdit tobb nemzedéken keresztil meghatdrozott
koriilmények kozott kezelik a vizsgdlt anyag kiilonféle koncentracidival.

A vizsgalt oldatokat 72 6rds id6tartamig kell inkubdlni, amelynek sordn legalibb minden 24 6rdban meg
kell mérni a sejtstirtiséget minden egyes oldatban. A novekedésgatlast a kontrolltenyészethez viszonyitva
kell meghatérozni.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
A mindségi kovetelmények mind a hatdrérték-vizsgalati, mind a teljes vizsgdlati mddszerre érvényesek.
A kontrolltenyészetekben a sejtstirtiségnek legaldbb 16-szorosdra kell névekednie 3 napon belil.

A vizsgalt anyag koncentrdcidit a kisérlet sordn mindvégig a kezdeti koncentracié 80 %-an beliili értéken
kell tartani.

Az olyan anyagok esetében, amelyek stabil oldatokat képezve konnyen oldédnak a vizsgélt kozegben, tehat
azok, amelyek jelentGs mértékben nem fognak pdrologni, lebomlani, hidrolizdlni vagy abszorbedlddni, a
kezdeti koncentracié a névleges koncentriciéval egyenlének tekinthetd. Bizonyitani kell, hogy a koncentré-
ciok a vizsgdlat sordn mindvégig megmaradnak, és a mindségi kovetelmények teljesiilnek.

Azon anyagok esetében, amelyek:
i. a vizsgdlt kozegben kevéssé oldhatdk; vagy
ii. stabil emulziok vagy diszperziok 1étrehozdsdra képesek; vagy

iii. vizes oldatokban nem stabilak,

abbdl kell kiindulni, hogy a kezdeti koncentrcié a vizsgilat kezdetén az oldatban mért koncentricié. A
koncentracidt a kiegyenlit6dési periddust kovetSen kell meghatdrozni.

Ezen esetek kozill mindegyikben tovabbi méréseket kell végrehajtani a vizsgdlat sordn a tényleges expozicios
koncentraciok megerdsitésére, vagy annak megerGsitésére, hogy teljesiilnek-e a minéségi kovetelmények.

AbbAl kell kiindulni, hogy jelent6s mennyiség(i vizsgélt anyag épiilhet be az algabiomasszdba a vizsgélat
idStartama sordn. Ezért a fenti minGségi kovetelménynek valé megfelelGség bizonyitdsdra figyelembe kell
venni mind az algabiomasszdba beépiilt anyagmennyiséget, mind az oldatba (vagy, ha ez technikailag nem
lehetséges, a vizoszlopba) beépitett anyagot. Azonban, mivel az algabiomasszdba beépiilt anyag koncentrd-
ci6jdnak meghatdrozdsa jelentGs technikai problémakat vethet fel, a mindségi kovetelmények teljesitése
bemutathat6 egy, a legnagyobb anyagkoncentracioji, de alga nélkiili vizsgdlati tartdly alkalmazdsaval és az
oldatbeli (vagy, ha ez technikailag nem lehetséges, a vizoszlopban) koncentraciok mérésével a vizsgalati
idStartam kezdetén és végén.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

Reagensek

A vizsgdlt anyagok oldatai

El kell késziteni a szitkséges erGsségli torzsoldatokat az anyagnak ioncserélt vizben vagy az 1.6.1.2.
pontnak megfelel§ vizben torténd felolddsdval.

A kivélasztott vizsgalt koncentrdciét az alga elStenyészetekhez alkalmas aliquot részek hozzdaddsival kell
elkésziteni (lasd az 1. fiiggeléket). Az anyagokat altaldban csak az oldhatosdg hatdrdig kell vizsgdlni. Néhany
anyagndl (példdul olyan anyagok esetében, amelyeknek kicsi a vizoldékonysaga, nagy a P értéke vagy azok
esetében, amelyek stabil diszperziét alkotnak, nem pedig val6di oldatot hoznak létre vizben) elfogadhat az
anyag oldhatdsdgi hatdra folotti vizsgdlt koncentracié haszndlata a maximdlis oldhatd/stabil koncentrdcid
elérésének biztositdsdra. Fontos azonban, hogy e koncentrici6 ne zavarja meg a vizsgdlt rendszert
valamilyen mds mddon (példdul az anyagbdl a viz felszinén képz8dott, és a viz oxigénellatdsat akaddlyozo
film révén).
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1.6.1.2.

Ultrahangos diszpergélds, szerves oldoszerek, emulgedlé vagy diszpergdld szerek haszndlhatok alacsony
vizoldékonysdgli anyagok torzsoldatai elkészitésének elsegitésére, vagy a vizsgdlt kozegben az ilyen anya-
gok diszpergdloddsanak segitésére. Amikor ilyen segédanyagokat haszndlnak, minden vizsgélt koncentraci-
6nak ugyanolyan mennyiségli segédanyagot kell tartalmaznia, és tovbbi kontrollokat kell kitenni a segéd-
anyag ugyanolyan koncentricidja hatdsinak, mint amelyet a vizsgdlati sorozatokban alkalmaznak. Minden

100 mg/liter értéket a vizsgdlt kozegben.

A vizsgdlatot a ph-érték bedllitdisa nélkiil kell végrehajtani. Ha létezik bizonyiték a ph-érték jelentds
véltozdsdra, ajanlatos a vizsgdlat megismétlése a ph-érték bedllitdsdval, meg kell adni az igy kapott
eredményeket. Ezen esetben be kell dllitani a torzsoldat ph-értékét a higitoviz ph-értékére, kivéve ha
kiilonleges okok szolnak ellene. E célra a legkedvezbb a HCl és az NaOH hasznalata. Ezt a pH bedllitdst
ugy kell végrehajtani, hogy ne viltozzon meg jelent6s mértékben a vizsgdlt anyag koncentricidja a
torzsoldatban. Ha a bedllitds a vizsgdlt vegyiilet valamilyen kémiai reakcidjat vagy fizikai kicsapoddsat
okozza, ezt kozolni kell a jelentésben.

Vizsgdlati kozeg

A viznek j6 mindségl desztillalt viznek vagy 5 pS cm™-nél kisebb vezetSképességt, ioncserélt viznek kell
lennie. A viz desztilldlisdhoz haszndlt késziiléknek semmilyen rézbdl késziilt alkatrészt nem szabad
tartalmaznia.

A kovetkezd kozeg ajanlott.

Négy torzsoldatot kell elkésziteni a kovetkez$ tdbldzatnak megfeleléen. A torzsoldatokat sterilizélni kell
membransziréssel vagy autokldvban, és sotétben, 4 °C hémérsékleten kell tdrolni. A 4. szdmi torzsoldatot
csak membransztiréssel szabad sterilizdlni. E torzsoldatokat higitani kell a vizsgdlt oldatokbeli végleges
tdpanyag-koncentraciok elérése érdekében.

Tépanyag Koncentraci6 a torzsoldatban VégsS koncentracié a vizsgalt oldatban
1. torzsoldat: makrétipanyagok
NH,Cl 1,5 g/l 15 mgl
MgCl,.6H,0 1,2 g/l 12 mg|l
CaCl,.2H,0 1,8 g/l 18 mgl
MgSO,.7H,0 1,5 g/l 15 mgl
KH, PO, 0.16 gfl 1,6 mg/l
2. torzsoldat: Fe-EDTA
FeCl,.6H, 80 mg/1 0,08 mg|l
Na EDTA.2H,0 100 mgl 0,1 mgl
3. torzsoldat: nyomelemek
H,BO, 185 mgl 0,185 mgl
MnCl,.4H,0 415 mg|l 0,415 mg|l
Zndl, 3 mgl 3 x 107 mgl
Co(l,.6H,0 1,5 mgl 1,5 x 102 mgl
CuCl,.2H,0 0,01 mgl 10° mgl
Na,MoO,.2H,0 7 mg|l 7 x 10 mg|l
4. torzsoldat: NaHCO,
NaHCO, 50 g/l 50 mgl

A kozeg pH-ja koriilbeliil 8 a leveg6ztetés utdn.
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1.6.2.

1.6.3.

1.6.4.

Késziilék
— Szokdsos laboratériumi berendezés,

— Alkalmas drtartalmd vizsgdl6é lombikok (koriilbeliil 250 ml-es kipos lombikok alkalmasak, ha a vizsgalt
oldat térfogata 100 ml). Minden vizsgdlé lombiknak azonosnak kell lenni az anyag és a méret
tekintetében,

— TenyésztS késziillék: szekrény vagy kamra, amelyben 21 °C és 25 °C kozotti hémérséklet tarthatd fenn
t 2 °C eltéréssel, és folyamatos, egyenletes megvildgitds biztositott 400-700 nm spektralis tartomdnyban.
Ha a kontrolltenyészetekben 1évs algdk elérték a javasolt novekedési ratdt, feltételezhets, hogy meg-
feleléek voltak a novekedés feltételei, a fény intenzitdsat is ideértve.

Az atlagos koncentrdciéji oldatokndl ajanlott a 60 és 120 pEm?s? (35 és 70 x 10" foton.m™s™)
tartomdnyban 1év8 fényeré haszndlata, megfelel6 receptor segitségével 400-700 nm tartomanyban
mérve. Lux-ban kalibrdlt fénymérS mdszerek esetében elfogadhatd egy ezzel egyenértékd, 6 000-t6l
10 000 Ix-ig terjedd tartomdny.

A fényerG az algatenyészettdl 0,35 méteres tdvolsdgban elhelyezett négy-hét, 30 W-os, egyen- és
véltakoz6 dramd, fehér (koriilbelil 4 300 K szinhmérsékletdi) fénycsé segitségével érhetd el.

— A sejtstirtiség-méréseket az él6 sejtek szdmdra kifejlesztett, kozvetlen szdmoldsi eljarasokkal, példaul
mikroszképos szdmldlokamra, kell végrehajtani. Haszndlhatok mds eljardsok is (fotometria, turbidimetria
stb.), ha azok elegend@en érzékenyek, és bizonyitottan kielégitGen korreldlnak a sejtstirtiséggel.

Kisérleti organizmusok

Ajénlatos, hogy a vizsgilathoz haszndlt zoldalgafajtdk konnyen tenyészthet§ és vizsgdlhatd, gyorsan
szaporodoé fajtdk legyenek. A kovetkezdk az elényben részesitett fajtdk:

— Selenastrum capricornutum, példdul ATCC 22662 vagy CCAP 278/4,
— Scenedesmus subspicatus, példdul 86.81 SAG.

Megjegyzés:

ATCC = American Type Culture Collection (U.S.A.)

CCAP = Culture Centre of Algae and Protozoa (UK.)

SAG

Collection of algal culture (Gottingen, F.R.G.)
Ha mds fajtdkat haszndlnak, meg kell adni a torzset.
A kisérlet végrehajtisa

Az el6zetes vizsgalatok eredményei alapjan kell meghatdrozni azt a koncentricié-tartomdnyt, amelyben a
hatdsok valoszintleg bekovetkeznek.

A két novekedési paraméter (biomassza és novekedési rata) a novekedésgatlds nagymértékben eltérg értékeit
eredményezheti; az el6zetes vizsgdlatban mindkettSt haszndlni kell annak biztositdsdra, hogy a koncentré-

ciok mértani sorozata lehet6vé tegye mind az E C,, mind az EC, megillapitdsat.
T 50

Kezdeti sejtstiriiség

Ajédnlatos, hogy koriilbelil 10 sejt/ml legyen a vizsgdlt tenyészetekben a kezdeti sejtstirtiség Selenastrum
capricornutum és Scenedesmus subspicatus esetében. Amikor mds fajtdkat haszndlnak, a biomasszdnak hasonlé-
nak kell lennie.

A vizsgdlt anyag koncentrdcidi

A vizsgilathoz legaldbb 5 koncentrdciot kell mértani sorba dllitani, 2,2-t nem meghaladé koncentrdcid
ardnyban. A vizsgdlt legalacsonyabb koncentricionak nem szabad megfigyelt hatdssal lennie az alga
novekedésére. A vizsgdlt legnagyobb koncentrdciénak a kontrollhoz viszonyitva legaldbb 50 %-kal kell
gétolnia, és lehetdleg teljesen meg kell gdtolnia a novekedést.
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Ismétlések és kontrollok

A vizsgdlat tervének hdrom ismétlést kell tartalmaznia minden egyes vizsgdlt koncentrciondl. Hirom
kontrollt kell vizsgdlni a vizsgalt anyag nélkil, és ha van ilyen, hdrom, a segédanyagot tartalmazé kontrollt
is kell vizsgdlni. Ha indokolt, a vizsglati terv megvaltoztathat$ a koncentraciok szamdanak novelésével és a
koncentracionkénti ismétlések szimdnak csokkentésével.

A vizsgdlat végrehajtdsa

El kell késziteni a vizsgdlt anyagot a kivant koncentrdcidkban, valamint a kivint mennyiségii algaoltda-
nyagot tartalmazé vizsgdlt tenyészeteket a vizsgdlt anyag torzsoldatai aliquot részeinek hozzdaddsival az
alkalmas mennyiség(i alga elStenyészetekhez (lasd az 1. fuggeléket).

Fel kell rdzni a lombikokat, és el kell helyezni azokat a tenyésztSkésziilékbe. Az algasejteket szuszpenziban
kell tartani rdzdssal, keveréssel vagy levegdztetéssel a gézcsere javitdsira és a pH-véltozds csokkentésére. A
tenyészeteket 21 és 25 °C kozotti hémérséklet-tartomanyban kell tartani = 2 °C eltérésen beliil szabé-
lyozva.

Minden egyes lombikban, a vizsgdlat kezdete utdn legaldbb a 24., 48. és 72. 6rdban, meg kell hatdrozni a

hattér meghatdrozdsdra, amikor kozvetlen szdmlaldsi modszerektdl eltérd sejtstirtiségméréseket hasznélnak.
A pH-t a vizsgélat kezdetén és a 72. 6rdban kell mérni.

A kontrollok pH-jdnak dltaldban nem szabad 1,5 egységnél nagyobb mértékben eltérnie a vizsgdlat sordn.
Tllékony anyagok vizsgdlata

A mai napig nem létezik daltaldnosan elfogadott moddszer az illékony anyagok vizsgdlatira. Amikor
valamilyen anyagrdl ismert, hogy hajlamos az elpdrolgdsra, megnévelt felsé szabadterd, zdrt vizsgdl6lombi-
kok hasznélhatok. A zart lombikok felsG szabad terének kiszdmitédsakor figyelembe kell venni a CO -hidny
kialakuldsdnak lehet6ségét. E modszer megvaltoztatdsdhoz mér léteznek javaslatok (lasd a szakirodalom 4.
pontjat).

Meg kell kisérelni az oldatban maradé anyagmennyiség meghatdrozdsat; rendkiviili dvatossdg ajénlatos a
zdrt rendszerek segitségével illékony kémiai anyagokkal végrehajtott vizsgdlatok eredményeinek értelmezé-
sekor.

Hatdrérték-vizsgdlat

Az e modszerben leirt eljardsok segitségével végrehajthaté a hatdrérték-vizsgalat 100 mg/l koncentracioval
annak bemutatdsira, hogy az EC, nagyobb, mint e koncentracio.

Ha az anyag olyan természetli, hogy nem érheté el a vizsgdlt vizben a 100 mgfl-es koncentricio, a
hatdrérték-vizsgalatot a haszndlt kozegben az anyag oldhatdsdgaval egyenlé koncentricioval (vagy a stabil
diszperziot alkoté maximdlis koncentraciéval) kell végrehajtani (ldsd még az 1.6.1.1. pontot is).

A hatédrérték-vizsgélatot legaldbb hdromszor kell végrehajtani, azonos szdmu kontrollokkal. A két noveke-
dési paramétert (biomassza és novekedési rata) kell felhaszndlni a hatdrérték-vizsgélathoz.

Ha valamely hatdrérték-vizsgélatban 25 %-os vagy ennél nagyobb kozepes csokkenést allapitanak meg a
biomasszdban vagy a novekedési rdtdban a hatdrérték-vizsgdlat és a kontroll kozott, a teljes vizsgalatot
végre kell hajtani.

ADATOK ES KIERTEKELES

Tablazatban kell osszefoglalni a vizsgalt tenyészetekben és kontrollokban mért sejtsirtiséget a vizsgalt anyag
koncentracidival és a mérések id6pontjaival egyiitt. A novekedési gorbék létrehozdsdhoz fel kell vinni az id§
(0-72 h) fiiggvényében az egyes vizsgaltanyag-koncentraciokhoz és a kontrollokhoz megéllapitott sejtstird-
ség atlagértckét.

A koncentraci/hatds Osszefiiggés meghatdrozdsira a kovetkezd két megkozelitést kell haszndlni. Néhdny
anyag alacsony koncentriciokban stimuldlhatja a novekedést. Csak a 0 és 100 % kozotti novekedésgatlast
jelz6 adatokat kell figyelembe venni.
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2.1. A NOVEKEDESI GORBEK ALATTI TERULETEK OSSZEHASONLITASA

A novekedési gorbék és az N = N vizszintes vonal kozotti terillet a kovetkezé képletnek megfelelGen
szdmithato ki:

A:Nl - No x t; +N1 +N; - 2Ny « (6 —t1)+...+N"71 + N — 2N X (tn = t-1)
2 2 2
ahol
A = teriilet,
N, = sejtek szdma/ml a t, id6pontban (a vizsgalat kezdetén),
N, = mért sejtszdm/ml a t, idGpontban,
N, = mért sejtszam/ml a t_idGpontban,
t, = az els6 mérés ideje a vizsgalat kezdete utdn,
t = az n-edik mérés ideje a vizsgdlat kezdete utdn,
n = a vizsgdlat kezdete utdn végrehajtott mérések szama.

Az egyes vizsgdltanyag-koncentrdciok mellett a novekedésgdtlds szdzalékos ardnyat (I,) a kovetkezd
képletnek megfelelden lehet kiszdmitani:

C_At

x 100

I =

ahol
A =a kontroll novekedési gorbe és az N=N, vizszintes vonal kozotti teriilet,
A = at koncentrdci6 melletti novekedési gorbe és az N=N_ vizszintes vonal kozotti teriilet.

Az 1, értékeket a megfelels koncentriciok fiiggvényében fel kell vinni egy féllogaritmusos vagy féllogarit-
musos probit papirra. Ha probit papirra vittik fel a pontokat, azokra egyenes vonalat kell illeszteni
szemmel vagy szdmitott regresszié alapjin.

A regresszids egyenesbdl kell megbecsiilni az EC_-et egy, az 50 %-os gatldssal (I, = 50 %) egyenértéki
koncentrdcié leolvassdval. Ahhoz, hogy ezen érték egyértelmden legyen jelezve ezen szdmitdsi mddszerrel
osszefiiggésben, ajanlatos az E,C, -szimbélum hasznlata. Lényeges, hogy az E,C, -et a megfelel6 expozicios
iddtartammal egyiitt adjik meg, példaul E,C, (0-72 h).

2.2. NOVEKEDESI RATAK OSSZEHASONLITASA
Az exponencidlisan novekedd tenyészetek dtlagos, specifikus novekedési ritdja (u) a kovetkezdképpen

szdmithat6 ki:

_In N, - In Ny
k= ty — to

ahol t, a vizsgdlat kezdete.

Az dtlagos specifikus novekedési rita az id6 fiiggvényében felvitt In N gorbén a regresszids egyenes
meredekségébdl hatdrozhaté meg.

A specifikus novekedési rdta egyes vizsgdltanyag-koncentraciok melletti szézalékos gatldsat (Iut) a kovetkezd
képlet segitségével kell kiszamitani:

e = H 100

He

ahol

a kontroll 4tlagos specifikus novekedési rétdja

F
I

1, a t vizsgdlt koncentracidhoz tartozé étlagos specifikus novekedési rata
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Fel kell vinni az dtlagos specifikus novekedési rdta minden egyes vizsgdlt anyagkoncentrdcié melletti
szézalékos csokkenését a kontrollértékkel osszehasonlitva a koncentrdcié logaritmusdnak fiiggvényében. Az
igy kapott gorbébdl leolvashaté az EC.. Az e modszerrel megdllapitott EC, —félreérthetetlen jelolésére
ajanlatos az EC_ szimbolum hasznilata. A mérési idGket jelezni kell, példaul, ha az érték 0 és 72 ords
id6kre vonatkozik, a szimbolum a kovetkezs: EC, (0-72 h).

Megjegyzés: A specifikus novekedési rata logaritmikus mennyiség, és a novekedési rata kismértékd véltozdsai
nagy véltozdsokhoz vezethetnek a biomasszdban. Ebbél kovetkezGen az E,C- és EC-értékek szdmszertien
nem hasonlithatok ossze.

2.3. A NOEC KISZAMITASA

A megfigyelhet§ hatdst nem okozé koncentraciét (,no observed effect concentration” = NOEC) tobb minta
osszehasonlitdsdra szolgdlo alkalmas statisztikai eljdrdssal (példdul varianciaanalizis és Dunnett-proba) kell
meghatdrozni az A. novekedési gorbék melletti teriiletek egyes ismétl6ds értékeinek (ldsd a 2.1. pontot)
vagy a p specifikus novekedési ratdk (ldsd a 2.2. pontot) segitségével.

3. VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek lehetGség szerint az alabbi informaciokat kell tartalmaznia:

— vizsgdlt anyag: kémiai azonosité adatok,

— vizsgalt organizmusok: eredet, laboratoriumi tenyészet, torzsszdm, tenyésztés modszere,
— vizsgdlati kortilmények:

— a vizsgdlat kezdetének és befejezésének idGpontja és idGtartama,

hémérséklet,

tapoldat osszetétele,

a tenyésztéshez haszndlt késziilékek,

az oldatok pH-ja a vizsgélat kezdetén és végén (magyardzatot kell adni, ha 1,5 egységnél nagyobb pH-
eltérés figyelhet6 meg),

— a vizsgalt anyag oldhatévd tételére haszndlt segédanyag és mddszer, valamint a segédanyag koncentrd-
cidja a vizsgdlt oldatokban,

a fény intenzitdsa és mindsége,
— vizsgélt koncentraciok (mért és névleges),
- eredmények:

— sejtstiriség minden lombik esetében, minden egyes mérési pontban és a sejtstiriség mérési modszere,

atlagos sejtstirtiség,

— novekedési gorbék,

koncentracié-hatds osszefiggés grafikus dbrazolasa,

— EC-értékek és a szamitds modszere,

NOEC,

- egyéb megfigyelt hatdsok.
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1. fiiggelék

Példa algatenyésztési eljirdsra
Altalinos megfigyelések

Az aldbbiakban ismertetett eljdrdsok alapjan végzett tenyésztés célja a toxicitdsvizsgalatokhoz hasznélhatd
algatenyészetek létrehozdsa.

Olyan alkalmas mddszereket kell haszndlni, amelyekkel megel6zhetd az algatenyészet baktériumos fert8z6-
dése (ISO 4833). Axenikus kultirdk kivdnatosak lehetnek, az azonban mindenképpen létfontossdgti, hogy
csak egyféle algasejt legyen jelen.

Minden miiveletet steril koriilmények kozott kell végezni az egyéb algasejtekkel vagy baktériumokkal valé
szennyez8dés elkeriilése érdekében. Szennyezett tenyészeteket nem szabad alkalmazni.

Az algakultdardk kialakitdsdnak eljardsai
Tdpoldat elkészitésének médja:

A tépoldat koncentrédlt torzsoldatok higitdsdval készithetd el. A szildrd tdptalajhoz hozzd kell adni az agar
0,8 %-at. A haszndlt tépoldatnak sterilnek kell lennie. Az autokldvban torténd sterilizlis NH, veszteséghez
vezethet.

Torzstenyészet:

A torzstenyészetek kis algatenyészetek, amelyeket rendszeresen friss tdptalajba kell oltani azért, hogy kezdeti
vizsgalt anyagként szolgaljanak. Ha nem haszndlnak rendszeresen tenyészeteket, akkor azokat ferde agarra
kell széleszteni. E tenyészeteket minden két honapban legaldbb egyszer friss médiumba kell oltani.

A torzstenyészeteket a megfelel§ tdpoldatot tartalmazé kipos lombikokban (koriilbelil 100 ml-es (rtartal-
md) kell szaporitani. Amikor az algdkat 20 °C hémérsékleten inkubdljdk folyamatos megvildgitds mellett,
hetenkénti atoltds sziikséges.

Az étoltds sordn bizonyos mennyiségli ,régi” tenyészetet kell dtvinni steril pipettdkkal egy friss tdpfolyadé-
kot tartalmazé lombikba tgy, hogy a gyorsan novekvd fajtdk esetében a kezdeti koncentrdcié koriilbelil a
régi tenyészetnek a szdzadrésze legyen.

Valamely fajta novekedési ritdja a novekedési gorbe segitségével hatdrozhatd meg. Ha ez ismert, meg-
hatdrozhat6 az a stirtiség, amelynek elérésekor a tenyészetet 4t kell oltani. Ezt azelStt kell végrehajtani,
miel6tt a tenyészet eléri az elpusztuldsi fazist.

ElGtenyészet:

Az el6tenyészetnek megfeleld mennyiségti algat kell termelnie, amiket a vizsgélt kultardkndl inokulumként
lehet alkalmazni. Az el6tenyészetet a vizsgédlati koriilmények kozott inkubdlni kell, és dltaldban akkor kell
haszndlni azokat, amikor még exponencidlisan novekednek, tehdt koriilbelil hdromnapos inkubdlasi
id6tartam utdn. Azon algatenyészeteket, amelyek deformélédott vagy abnormdlis sejteket tartalmaznak, ki

kell dobni.

2. fiiggelék

Az ISO 8692 — Water quality — Fresh water algal growth inhibition test with Scenedesmus subspicatus and
Selenastrum  capricornutum a kaliumdikrométot vizsgdld, 16 laborat6riumkozi vizsgdlat kovetkezd eredmé-
nyeirdl szamol be:

Atlagértékek (mgll) Tartomény (mg/l)

EC, (072 h 0,84 0,60-t6l 1,03-ig

EC,, (0-72 h) 0,53 0,20-t6l 0,75-ig
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I. RESZ

C.4. A ,GYORS” BIOLOGIAI LEBONTHATOSAG MEGHATAROZASA

ALTALANOS
BEVEZETES

Ez a leirds hat vizsgdlati mddszert ismertet, amelyek lehet6vé teszik a kémiai anyagok szlirését a
bioldgiailag konnyen végbemend lebonthatdsdg szempontjabol, valamely aerob vizes kozegben.

a) Oldott szerves szén (,Dissolved Organic Carbon” = DOC) csokkenés (C.4-A. mddszer)
b) Mddositott OECD vizsgalat — DOC-csokkenés (C.4-B. mddszer)

¢) Szén-dioxid-fejlédés vizsgdlat (CO,) (médositott Sturm-féle vizsgalat) (C.4.-C. médszer)
d) Manometrikus respirometria (C.4-D. mddszer)

e) Zart palack (C.4-E. modszer)

f) MITI (Ministry of International Trade and Industry — Japan) (C.4-F. médszer).

A modszer leirdsdnak I része ismerteti mind a hat vizsgdlathoz tartozé éltalinos és kozos tételeket és
megjegyzéseket. Az egyes mddszerekre sajitosan jellemzd tételek a II-VIL részben taldlhatok. A mellékletek
fogalommeghatdrozasokat, képleteket és irdnymutaté anyagokat tartalmaznak.

Egy 1988-ban, az OECD-orszdgok laboratériumaiban végrehajtott korvizsgdlat azt mutatta, hogy a méd-
szerek egymadssal egyez$ eredményeket adnak. Azonban a vizsgdlt anyag fizikai jellemzgitdl fuggen a
modszerek kozil az egyik vagy a mdsik elényben részesithetd.

A MEGFELELO MODSZER KIVALASZTASA

A legmegfelelsbb médszer kivélasztdsahoz lényegesek a kémiai anyag oldhatésigdra, g6znyomdsdra és
adszorpcids jellemzdire vonatkozé informdciok. Rendszerint ismerni kell a kémiai szerkezetet vagy a
képletet a paraméterck, mint példéul a ThOD, ThCO,, DOC, TOC, COD (ldsd az 1. és I mellékletet)
elméleti értékeinek kiszdmitdsdra és/vagy mért értékeinek ellendrzésére.

Azon vizsgdlt anyagok, amelyek vizben legaldibb 100 mg/l mértékben oldhatdk, a fenti médszerek koziil
barmelyikkel kiértékelhetSk, feltéve hogy nem illékonyak és nem adszorbedlédnak. Az 1. tdbldzat tartal-
mazza a megfelel§ modszereket azon kémiai anyagokhoz, amelyek vizben gyengén oldhatok, illékonyak
vagy adszorbedlédnak. A III. melléklet irja le azt a médot, ahogyan a vizben gyengén oldhaté és illékony
anyagok kezelhet6k. Mérsékelten illékony kémiai anyagok a DOC-csokkenés médszerrel vizsgalhatok, ha
elegendd gdztér van a vizsgélati tartdlyokban (amelyeket megfelelGen le kell zdrni). Ezen esetben abiotikus
kontrollt kell alkalmazni minden lehetséges fizikai veszteség figyelembevételére.

1. tdblazat: A vizsgilati mddszerek alkalmazhatdsiga

Alkalmas olyan anyagokhoz, amelyek:
Vizsglat Analitikai modszer rosszul oldod- a1 adszorbedlod-
illékonyak
nak nak
DOC-csokkenés Oldott szerves szén - - +/-
Médositott OECD-vizsgd- | Oldott szerves szén - - +-
lat
CO, fejlodés vizsgalat Respirometria: CO,-fejl6- + - +
dés
Manometrikus ~ respiro- | Manometrikus respiromet- + +- +
metria ria: oxigénfogyasztds
Zart palack Respirometria: oldott oxi- +[- + +
gén
MITI-vizsgélat Respirometria: oxigénfo- + +|- +
gyasztas
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A kapott eredmények értelmezéséhez szitkség van a vizsgdlt anyag tisztasigdra vagy relativ ardnyaira
vonatkoz6 informéciokra, kilonosen kismértékd lebonthat6sdg vagy szélsGséges eredmények esetén.

Nagyon hasznosnak bizonyulhatnak a vizsgdlt anyag baktériummal szembeni toxicitdsira vonatkozd
informdciok (IV. melléklet), ezek lényegesek lechetnek az alacsony bioldgiai lebomldsi értékek megfelels
értelmezéséhez.

REFERENCIAANYAGOK

Az ecljards ellendrzéséhez a normdl vizsgdlatsorozattal egyidejileg megfelels lombik segitségével olyan
referenciaanyagokat kell megvizsgalni, amelyek kielégitik a bioldgiailag gyors lebonthatésdg kritériumait.

Alkalmas kémiai anyagok az anilin (frissen desztilldlt), a ndtrium-acetdt és a ndtrium-benzodt. E referenci-
aanyagok kozil mindegyik lebomlik ezen mddszerekben, még akkor is, ha szdndékosan nem tortént
inokulum hozzdadas.

Javasolt olyan referenciaanyagot keresni, amely bioldgiailag gyorsan lebonthatd, de amelyhez sziikség van
valamilyen inokulum hozzdaddsira. A kdlium-hidrogén-ftalitot javasoltdk, de tovabbi bizonyitékot kell
beszerezni, miel6tt ezt elfogadndnk referenciaanyagként.

A respirometrids vizsgélatokban a nitrogéntartalmd vegyiiletek a nitrifikici6 miatt hatdssal lehetnek az
oxigénfelvételre (ldsd a IL. és V. mellékletet).

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A vizsgélt anyagot dsvdnyianyag-tapoldatban fel kell oldani vagy szuszpendélni, és aerob dllapotok mellett,
sotétben vagy diffdz fényben be kell oltani és inkubdlni. A vizsgilt oldatban az oltéanyagnak tulajdonithatd
DOC mennyiségét a vizsgdlt anyagnak tulajdonithaté DOC-mennyiséggel sszehasonlitva a lehetd legalacso-
nyabban kell tartani. Figyelembe kell venni az inokulum endogén aktivitdsit egyidejtileg végzett vakprobdk
segitségével, amelyek esetében az oldat csak inokulumot tartalmaz, de vizsgdlt anyagot nem, j6llehet, az
anyag jelenlétében a sejtek endogén aktivitdsa nem fog pontosan megegyezni az endogén kontrollban
jelentkezd aktivitdssal. Egyidejileg vizsgalni kell valamely referenciaanyagot az eljardsok mikodésének
ellenSrzésére.

Altaldban a lebomlést az olyan paraméterek meghatdrozdsa koveti, mint példdul a DOC, a CO,-képzédés és
az oxigénfelvétel, és elegendGen gyakori id6kozonként méréseket kell végrehajtani a bioldgiai lebomlds
kezdete és vége megillapitisinak lehet6vé tételére. Automata respirométer alkalmazdsa esetén a mérés
folyamatos. Mds paramétereken kiviil esetenként a DOC-ot is mérni kell, de ezt a mérést rendszerint csak a
vizsgdlat kezdetén és végén kell elvégezni. Specifikus kémiai elemzés is haszndlhaté a vizsgdlt anyag
elsGdleges lebomldsdnak kiértékelésére és a képzédott valamennyi kozbens§ anyag koncentricidjanak
meghatdrozdsara (kotelez8 a MITI-vizsgdlatban).

A vizsgdlat dltaldban 28 napig tart. Azonban a vizsgdlat befejezhetd a 28. nap el6tt, ha a biodegradacios
gorbe elért egy platét legaldbb hdrom meghatdrozds sordn. A vizsgilatok 28 napon tilra is meghosz-
szabbithatok, amikor a biodegradiciés gorbe azt mutatja, hogy a bioldgiai lebomlds elkezd8dott, de a platd
(a vizszintes szakasz) elérése a 28. napig nem tortént meg.

MINGSEGI KOVETELMENYEK
Reprodukilhatdsig

A bioldgiai lebomlds természete és az inokulumként haszndlt baktériumpopuléciok sokfélesége miatt a
meghatdrozdsokat legaldbb kétszer kell végrehajtani.

Altaldnos tapasztalat, hogy minél nagyobb a vizsgdlt oldészerhez kezdetben hozzdadott mikroorganizmu-
sok koncentracija, anndl kisebb lesz az ismétlések kozotti eltérés (szords). A korvizsgdlatok azt is
bemutattdk, hogy nagy eltérések lehetnek a kiilonboz6 laboratériumok dltal nyert eredmények kozott, de
dltaldban megegyezés tapasztalhat6 a bioldgiailag konnyen lebonthat6 vegyiileteknél.
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1.5.2.

A vizsgilat érvényessége

A vizsgdlat akkor tekinthet§ érvényesnek, ha a vizsgalat végén vagy a ,tiznapos ablak” végén, az adott
esettdl fligg8en, a platéndl a vizsgdlt kémiai anyag eltdvolitdsakor a vizsgdlat megismétlésével kapott értékek
sz€1s6 értékeinek killonbsége kisebb, mint 20 %, és ha a referenciaanyag szdzalékos lebomldsa 14 nap alatt
elérte a konny( bioldgiai lebonthatésdg szintjét. Ha ezek kozil a feltételek koziil valamelyik nem teljesiil,
meg kell ismételni a vizsgdlatot. A modszerek szigorisiga miatt az alacsony értékek nem jelentik
szitkségképpen azt, hogy a vizsgdlt anyag biologiailag nem lebonthaté a kornyezeti feltételek mellett,
hanem azt jelzi, hogy tovabbi vizsgdlatokra lesz sziikség a bioldgiai lebonthatdsdg meghatdrozdséra.

Ha valamely toxicitdsi vizsgdlatban, amely mind a vizsgilt anyagot, mind a referenciaanyagot tartalmazza,
35 %-nal kisebb lebomlds (a DOC alapjan) vagy 25 %-ndl kisebb lebomlds (a2 ThOD vagy ThCO, alapjin)
tortént 14 nap alatt, a vizsgalt kémiai anyagrol feltételezhets, hogy annak gitl6 hatdsai vannak (fésd alv.
mellékletet is). A vizsgdlatsorozatot meg kell ismételni, ha lehetséges, a vizsgalt kémiai anyag kisebb
koncentracidja és|vagy az inokulum nagyobb koncentrici6ja, de 30 mg szilird anyag/liternél nem nagyobb
koncentrdcié haszndlataval.

ALTALANOS ELJARASOK ES ELOKESZULETEK

A 2. tdbldzat foglalja Ossze a vizsgdlatokra érvényes dltalinos korilményeket. A kifejezetten az egyes
vizsgalatokhoz tartozé késziilékek és egyéb kisérleti kortilmények leirdsa késGbb, az adott vizsgdlathoz
tartozd cimsz6 alatt olvashato.

2. tbldzat: Vizsgdlati koriilmények

DOC-csikke- Manometri- Médositott
Vizsgalat iy CO,fejlédés | kus respiro- OECD-vizs- Zart palack MITI (1)
s metria gélat
A vizsgélt anyag 2-10 mg DOC/I
koncentrécidja
mg|l 100
10-40 10-20 10-40 100
mg ThOD/1 50-100 5-10
Az inokulum < 30 mg/l SS 0,5 ml < 5ml 30 mg/l SS
koncentracidja e o madsodla- kifolyd (107 - 10%)
(sejtfl, megkozeli- vagy < 100 ml kifolyd szennyviz/liter gos szenny-
t6 érték) (107 - 109 szenny- vizfl (10*
viz/l (109) - 109
Elemek koncent-
racibja asvanyi
oldészerben
(mg/l-ben)
P 116 11,6 29
N 1.3 0,13 1,3
Na 86 8,6 17,2
K 122 12,2 36,5
Mg 2,2 2,2 6,6
Ca 9,9 9,9 29,7
Fe 0,05-0,1 0,05-0,1 0,15
pH 7.4 £ 0,2 Lehet6leg
7,0
Hoémérséklet 22+ 2°C 25+ 1°C
DOC = ,Dissolved Organic ThOD = ,Theoretical Oxygen Demand”  SS = ,Suspended Solids”
Carbon” (oldott szerves szén) (elméleti oxigénigény) (szuszpendalt szildrd
anyagok)
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L6.1. Higitéviz

Toxikus anyagok (példdul Cu™ ionok) gitlé hatdssal jaré koncentraci6itél mentes ioncserélt vagy desztilldlt

vizet kell haszndlni. E viznek nem szabad a vizsgdlt anyag dltal bevitt szerves széntartalom 10 %-dndl

tobbet tartalmaznia. A vizsgalt viz nagy tisztasdgdra a nagy vakprobaértékek kikiiszoboléséhez van sziikség.

A szennyez$dés szdrmazhat a sajit szennyezGdésekbdl, valamint az ioncseréld mgyantdkbdl és a

baktériumbdl vagy algdbdl szdrmazé roncsolt anyagbdl is. Minden egyes vizsgalatsorozathoz csak egyetlen

adag vizet kell haszndlni, amelyet el6z6leg DOC-elemzéssel kell ellendrizni. Ilyen ellenérzésre nincs sziikség

a zart palack vizsgilathoz, de a viz oxigénfogyasztdsanak alacsonynak kell lennie.

16.2. Az dsvanyianyag-tapoldat torzsoldatai

A vizsgdlt oldatok elkészitéséhez megfelel6 koncentracidji dsvanyianyag-tapoldatokat tartalmazé torzsolda-

tokat kell késziteni. A kovetkezd torzsoldatok haszndlhatok (killonbozd higitdsi ardnyokkal) a DOC-

csokkenés, a modositott OECD, a COz-fejl(ﬁdési, a manometrikus respirometrids és a zartpalackos vizsgalati
modszerekhez. A higitdsi ardnyok és a MITI-vizsgdlat sordn alkalmazandé dsvanyianyag-tapoldat elkészitése
az adott vizsgdlatok lefrdsdban olvashato.

Torzsoldatok: A kovetkez torzsoldatokat kell elkésziteni analitikai tisztasigd reagensek segitségével.

a) Kalium-dihidrogén-foszfat, KH,PO, 8,50 g
Dikalium-hidrogén-foszfat, K,HPO, 21,75 g
Dinétrium-hidrogén-foszfat-dihidrat, Na,HPO,. 2 H,0 33,40 g
Amménium-klorid, NH,Cl 0,50 g
Ezen anyagokat fel kell oldani vizben, és kiegésziteni 1 literre. Az oldat pH-jdnak 7,4-nek kell
lennie.

b) Kalcium-klorid, vizmentes, CaCl2 27,50 g
vagy kalcium-klorid-dihidrét, CaCl,. 2 H,0 36,40 g
Ezen anyagokat fel kell oldani vizben, és kiegésziteni 1 literre.

<) Magnézium-szulfét-heptahidrat, MgSO,. 7 H,0O 22,50 ¢
Ezt az anyagot fel kell oldani vizben, és kiegésziteni 1 literre.

d) Vas(Ill)-klorid-hexahidrét, FeCl,. 6 H,0 025¢g
Ezt az anyagot fel kell oldani vizben, és kiegésziteni 1 literre.

Megjegyzés: azért, hogy ne kelljen kozvetleniil a hasznélat el6tt el6késziteni ezen oldatot, hozzd kell adni

literenként egy csepp tomény HCl-t vagy 0,4 gramm etilén-diamin-tetra-ecetsav-dindtrium sét (EDTA).

16.3. Kémiai anyagok térzsoldatai

Ha az oldhatésdg tallépi az 1 gflitert, akkor fel kell oldani sziikség szerint 1-10 gramm vizsgélt vagy

referenciaanyagot ioncserélt vizben, és ezt ki kell egésziteni 1 literre. Egyébként a torzsoldatokat dsvanyi-

anyag-tdpoldatban kell elkésziteni, vagy kozvetleniil az dsvdnyianyag-tdpoldathoz kell hozzdadni a vizsgélt

anyagot. A kevésbé oldhat6 kémiai anyagok kezelésének modjat a III. melléklet tartalmazza, de a MITI-

vizsgdlat (C.4-F. mddszer) esetében sem olddszereket, sem pedig emulgdldszereket nem kell hasznalni.
1.6.4. Inokulum

Az inokulum kilonféle forrdsokbol szdrmazhat: lehet eleveniszap, szennyviztisztitobdl kifolyt viz (nem
klérozott), felszini viz és talaj, vagy ezek vegyesen. A DOC-csokkenés, a CO -fejl6dés és a manometrikus
respirometrids vizsgdlatok esetében, ha eleveniszapot haszndlnak, azt dontSen hdztartdsi szennyvizet
befogadd szennyviztisztitd telepbdl vagy egységbdl kell venni. Mds forrdsokbdl szdrmazé inokulumokkal
kapcsolatban bebizonyosodott, hogy ezek az eredmények nagyobb szérasdt adjak. A médositott OECD- és
a zértpalack- vizsgdlat esetében tobb higitott inokulumra van sziikség, iszappehely nélkil, és az elényben
részesitett forrds a haztartdsi szennyvizet feldolgozé szennyviztisztitd telepbdl vagy egységbdl szdrmazd
szennyviz. A MITl-vizsgdlathoz az inokulum tobb forrdsbdl szdrmazik, ezek ismertetése e vizsgdlat
lefrdsaban olvashato.
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1.6.4.1.

1.6.4.2.

L.6.5.

1.6.6.

Eleveniszapbdl szdrmazé inokulum

Az eleveniszap-mintdt frissen kell Osszegydjteni valamely, dont8 részben hdztartdsi szennyvizet feldolgozd
szennyviztisztitd telep vagy egység leveglztet§ tartdlydbol. Ha sziikséges, el kell tdvolitani a durva
részecskéket azdltal, hogy finom sztir6n keresztill sziirik at a vizsgdlt mintdt, ezutdn acrob médon kell
tarolni az iszapot.

Misik széba joheté megoldds: a durva részecskék eltdvolitdsa utdn az iszapot iilepiteni vagy centrifugdlni
kell (példdul 1100 g mellett 10 percen at). A feliliszé folyadékot el kell tdvolitani. Az iszap moshatd
dsvanyianyag-tapoldatban. A koncentralt iszapot az dsvanyianyag-tapoldatban kell szuszpendaltatni, a 3-5
gramm szuszpenddlt szilird anyag/liter koncentrdcié elérése érdekében, majd levegGztetni kell, amig
sziikséges.

Az iszapot megfeleléen miikod6 hagyomdnyos iizembdl kell venni. Ha az iszapot nagysebességii szenny-
viztisztitd teleprdl kell begytjteni, vagy az vélhetSen tartalmaz gatloszereket, mosni kell az iszapot. Alapos
keverés utan le kell ilepiteni vagy centrifugalni kell az djraszuszpendalt iszapot, el kell tavolitani a feliiliszo
folyadékot, és djra kell szuszpenddltatni a mosott iszapot tovabbi dsvanyianyag-tdpoldatban. Ezt az eljardst
addig kell ismételni, amig az iszap tobblet szubsztrattdl vagy gatlészert6l mentesnek nem tekinthetd.

A teljes tjraszuszpendalodas elérése utdn, vagy nem kezelt iszap esetében kozvetleniil a haszndlat el6tt kell
mintdt venni a szuszpendélt szildrd részecskék szdraz tomegének meghatdrozdsara.

Tovébbi alternativa az eleveniszap homogenizaldsa (3—-5 gramm szuszpendalt szilard anyag/liter). Az iszapot
mechanikus kever6gépben 2 percen dt kozepes fordulatszdmmal kell keverni. Le kell iilepiteni a megkevert
iszapot 30 percig, vagy ha sziikséges, hosszabb ideig, és le kell szfirni a folyadékot 10 ml/l dsvanyianyag-
tdpoldatot tartalmazé inokulumként valé hasznélatra.

Egyéb inokulumforrdsok

E forrdsok dontSen hdztartdsi szennyvizet feldolgozé szennyviztisztité telep vagy egység mésodlagos kezelt
szennyvizébdl szarmazhatnak. Friss mintdkat kell gydijteni, és azokat levegdvel érintkezve tartani a szdllitds
sordn. A mintdkat 1 6rdn dt kell iilepedni hagyni, vagy durva sztirGpapiron 4t kell sztirni, a lesztrt kezelt
szennyvizet vagy filtrstumot levegdvel érintkezve kell tartani. Asvanyianyag-tipoldat literenként legfeljebb
100 ml ilyen tipusd inokulum hasznélhato.

Tovdbbi inokulum forrds a felszini viz. Ebben az esetben megfelels felszini vizmintdt kell begydjten,
példaul folyobol, t6bdl, és a felhasznildsig levegGvel érintkezve kell tartani. Ha sziikséges, az inokulumot
sziiréssel vagy centrifugdldssal lehet stiriteni.

Az inokulum el8kondicionéldsa

Az inokulum el6kondiciondlhaté a kisérleti koriilményekhez, de nem adaptalhat6 elGre a vizsgdlt anyaghoz.
Az el6kondicionélds az eleveniszapnak dsvanyianyag-tdpoldatban vagy mdsodlagos szennyvizben 5-7 napon
keresztiili, a vizsgédlati h6mérsékleten végrehajtott leveg6ztetésébdl all. Az el6kondiciondlds esetenként javitja
a vizsgalati modszerek pontossigdt a vakproba értékek csokkentésével. Szitkségtelennek tekinthetd a MITI-
inokulum el6kondicionaldsa.

Abiotikus kontrollok

Amikor sziikséges, ellendrizni kell a vizsgdlt anyag esetleges abiotikus lebomldsat inokulumot nem
tartalmazo, steril kontrollokban a DOC-csokkenés, oxigénfelvétel vagy szén-dioxid-fejlédés meghatdrozasa-
val. A sterilizdcié membrdnsziirés Gtjdn (0,2-0,45 mikrométer) vagy megfelel6 koncentracioja, alkalmas
toxikus anyag hozzdaddsdval torténik. Ha membransztrést alkalmaznak, aszeptikusan kell mintdkat venni a
steril koriilmények megdrzése érdekében. Ha el6z6leg még nem zdrtuk ki a vizsgdlt anyag adszorpcidjat,
akkor azon vizsgdlatoknak, amelyek a DOC csokkenéseként mérik a bioldgiai lebomldst, kiilonosen
eleveniszap inokulummal, tartalmazniuk kell beoltott és toxikus anyagot tartalmazé abiotikus kontrollt.
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1.6.7.

L7.1.

A lombikok szima

Az egyes vizsgélatsorozatokban hasznédlandé lombikok szdmdt az egyes vizsgdlatok lefrdsai ismertetik.
A kovetkezd tipusti lombikokat kell hasznlni:

Vizsgilt szuszpenzid: vizsgélt anyagot és inokulumot tartalmaz.

Inokulum vakpréba: csak inokulumot tartalmaz.

Eljaraskontroll: referenciaanyagot és inokulumot tartalmaz.

Abiotikus steril kontroll: steril, csak vizsgélt anyagot tartalmaz (ldsd az 1.6.6. pontot).

Adszorpcids kontroll: vizsgalt anyagot, inokulumot és sterilizalo szert tartalmaz.

Toxicitdskontroll: vizsgalt anyagot, referenciaanyagot és inokulumot tartalmaz.

A vizsgdlt szuszpenziéban és az inokulum vakprobdban a meghatdrozdsnak feltétleniil egyidejtleg kell
torténnie. A tobbi lombikban is ajanlott egyidejtileg elvégezni a meghatdrozdsokat.

Ez azonban nem mindig lehetséges. Gondoskodni kell arrdl, hogy elegendé minta vagy mért érték élljon
rendelkezésre a ,tiznapos ablakban” a szdzalékos csokkenés kiértékelésének lehet6vé tételére.

ADATOK ES KIERTEKELES

A D, (szdzalékos lebomlds) szdmitdsahoz mind a vizsgalati tartdlyokban, mind az inokulum vakprébdban a
paraméter kétszeri mérésének dtlagdt kell haszndlni. A képleteket a késdbbiekben ismertetett, az egyes
vizsgalatokkal foglalkozé szakaszok tartalmazzdk. A lebomlds folyamata grafikus dbrdzoldsban lathat, és
bemutatdsra keriil a ,tiznapos ablak”. Ki kell szdmitani és megadni a jelentésben a ,tiznapos ablak” végén, a
platénal vagy a vizsgdlat végén elért szdzalékos csokkenés mértékét, az adott esetnek megfelelen.

A respirometrids vizsgélatokban a nitrogéntartalmd vegyiiletek a nitrifikici6 miatt hatdssal lehetnek az
oxigénfelvételre (ldsd a I és V. mellékletet).

DOC-meghatirozis segitségével mért lebomlds

A D, szdzalékos lebomldst minden alkalommal, amikor mintavétel tortént, kiilon kell kiszdmitani a vizsgalt
anyagot tartalmazé lombikokhoz a kett6s DOC-mérések dtlagértékeit haszndlva, hogy megitélhetS legyen a
vizsgalat érvényessége (lasd az 1.5.2. pontot). A kovetkez8 egyenlet szolgdl ennek kiszdmitdsdra:

Co — Gy
Di=(1- —— 100
' ( Co _Cbo g

ahol:

D, = szdzalékos lebomlds a t id6pontban,

C, = a beoltott, a vizsgalt anyagot tartalmazé dsvanyianyag-tipoldatban a DOC-koncentriciok kezdeti
atlagértéke (mg DOCY)),

C, = a beoltott, a vizsgdlt anyagot tartalmazé dsvanyianyag-tapoldatban a DOC-koncentraciok dtlagérté-
ke t id6pontban (mg DOC/l),

C, = a vakpréba beoltott dsvinyianyag-tipoldatban a DOC-koncentricick kezdeti dtlagértéke (mg
DOC/l),

C = a vakproba beoltott dsvanyianyag-tdpoldatban a DOC-koncentraciok dtlagértéke t id6pontban (mg
DOC/)).

Minden koncentrdcié mérése kisérleti titon torténik.
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L7.2. Specifikus analizis segitségével mért lebomlis

Amikor rendelkezésre dllnak specifikus analitikai adatok, a kovetkezd képletbSl lehet kiszdmitani az
elsédleges bioldgiai lebomlést:

Sy - S
D, =22"" %100
Sy

ahol:
D =% lebomlds t idSpontban, dltaldban a 28. napon,
S, = a vizsgdlt anyag maradékmennyisége a vizsgilat végén a beoltott kozegben, (mg),
S, = a vizsgdlt anyag maradékmennyisége a vakprébdban olyan vizzel[tiptalajjal végrehajtott vizsgélat
utdn, amelyhez csak a vizsgdlt anyagot adtuk hozzd (mg).
L7.3. Abiotikus lebomlds

Abiotikus steril kontroll haszndlatakor a kovetkez$ képlet segitségével kell kiszdmitani a szdzalékos
abiotikus bomldst.

S0 =G0 | 100
Cs(o)

% abiotikus bomlds =

ahol

Cs(o) = DOC-koncentricié a steril kontrollban a 0. napon,

C, = DOCkoncentrici6 a steril kontrollban a t-dik napon.
18. VIZSGALATI JELENTES

A vizsgilati jelentésnek lehet6ség szerint az aldbbi informdcidkat kell tartalmaznia:

a vizsgdlt és referenciaanyagokat és azok tisztasdgat,

a vizsgdlati koriilményeket,

— az inokulumot: mindsége és a mintavétel helyszine(i), koncentricidja és minden el6kondiciondlé kezelés,
— a szennyvizben jelen 1év8 ipari hulladék ardnydt és mindségét, ha ismert,

— a vizsgdlati idStartamot és hémérsékletet,

— rosszul oldhaté vizsgalt anyagok esetében a végrehajtott kezelést,

— az alkalmazott vizsgdlati médszert: az eljards minden véltoztatdsat tudomdnyosan meg kell indokolni,

— az adatlapot,

— minden megfigyelt gatlasi jelenséget,

— minden megfigyelt abiotikus lebomldst,

— specifikus analitikai adatokat, ha rendelkezésre dllnak,

— koztes anyagok analitikai adatait, ha rendelkezésre éllnak,

— a szdzalékos lebomldsnak az id6 fuggvényében dbrdzolt gorbéjét a vizsgalt és referenciaanyagokhoz
elkészitve; a lappangdsi fazist, lebomldsi fazist, tiznapos ablakot és a meredekséget vildgosan jelezni kell
(I. melléklet). Ha a vizsgdlat megfelelt az érvényességi kovetelményeknek, a vizsgdlt anyagot tartalmazé

lombikok lebomldsi szdzalékainak atlagértéke haszndlhat6 a gorbe elkészitéséhez,

— a szdzalékos csokkenést a ,tiznapos ablak” utdn és a platon vagy a vizsgdlat végén.
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IL. RESZ DOC (OLDOTT SZERVES SZEN) CSOKKENESENEK VIZSGALATA (C.4-A. médszer)

IL1.

11.2.

I1.2.1.

11.2.2.

I1.2.3.

11.2.4.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Egyetlen szerves szénforrdsként a vizsgdlt anyag ismert koncentraci6jit (10-40 mg DOC/) tartalmazd,
beoltott dsvanyianyag-tdpoldat mért mennyiségét sotétben vagy szért fényben 22 + 2 °C hémérsékleten
kell leveg6ztetni.

A lebomlast 28 napos idStartam sordn gyakori id6kozonként végrehajtott DOC-elemzés koveti. A bioldgiai

kezdetben jelen 1év6 koncentracié szdzalékdban kell kiszdmitani. Az elsédleges bioldgiai lebomlds mértéke
az inkubdci6s periddus kezdetén és végén végrehajtott kiegészitd kémiai analizisb6l is kiszdmithato.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

Késziilék

a) Kapos lombikok, példdul 250 ml-tSl 2 l-ig, a DOC-analizishez sziikséges térfogattdl fiiggden;

=

Kapos lombikok fogaddsdra alkalmas rdzogép, amelyet vagy termosztattal kell felszerelni, vagy klimati-
zdlt helyiségben kell haszndlni; kovetelmény, hogy az aerob édllapotok minden lombikban fenntarthatok
legyenek;

¢) Sziirdkésziilék, alkalmas membranokkal;

d) DOC-analizétor;

¢) Oldott oxigén meghatdrozdsira szolgdlo késziilék;
f) Centrifuga.

Asvényianyag-tipoldat el6készitése

A torzsoldatok elkészitését 1dsd az 1.6.2. pontban.

10 ml (a) oldatot 800 ml higitévizzel kell 6sszekeverni, 1 ml (b), (c) és (d) oldatot kell hozzdadni, majd 1
literre higitovizzel kiegésziteni.

Inokulum el8készitése és el6kondiciondldsa

Az inokulum kiilonféle forrdsokbol szdrmazhat: lehet eleveniszap, szennyviztisztitobol kifolyt viz, felszini
viz és talaj vagy ezek vegyesen.

Lasd az 1.6.4., 1.6.4.1., 1.6.4.2. és 1.6.5. pontot.
A lombikok el6készitése

Példa: 800 ml-es adagokban 2 literes kiipos lombikokba dsvanyianyag-tdpoldatot kell bevinni, ezekhez a
vizsgalt és referenciaoldatok torzsoldataibdl elegendé mennyiséget kell hozzdadni gy, hogy 10-40 mg
DOC/[l-rel egyenld koncentrdciét kapjanak. A ph-értéket ellendrizni kell, és ha sziikséges 7,4-re kell
bedllitani. A lombikokat eleveniszappal vagy mds forrdsbdl szdrmazé inokulummal kell beoltani (lisd az
1.6.4. pontot) tgy, hogy 30 mg szuszpendilt szilird anyag/liternél nem nagyobb végleges koncentracidt
kapjanak. Ezenkiviil inokulumkontrollokat kell késziteni dsvdnyianyag-tipoldatban, vizsgdlt vagy referencia-
anyagok nélkiil.

Ha sziikséges, haszndlni lehet egy tartdlyt a vizsgdlt anyag lehetséges gdtld hatdsdnak ellendrzésére olyan
oldat oltdsaval, amely az dsvanyianyag-tdpoldatban, mind a vizsgélt, mind valamely referenciaanyag hasonld
koncentracidit tartalmazza.

Ezenkiviil, ha sziikséges, egy tovabbi, steril lombik is alkalmazhaté az anyag nem beoltott oldatinak
segitségével annak ellendrzésére, hogy lebomlott-e abiotikusan a vizsgdlt anyag (ldsd az 1.6.6. pontot).
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11.2.5.

11.2.6.

I.3.

IL.3.1.

I1.3.2.

11.3.3.

Ha a vizsgdlt anyagr6l gyanithat6, hogy jelentés mértékben adszorbedlodik az iivegen, iszapban stb., akkor
elézetes vizsgalatot kell végezni az adszorpcié valdszint mértékének és a kisérlet alkalmassdgdnak meg-
hatdrozdséra (lasd az 1. tdbldzatot). EI§ kell késziteni egy, a vizsgdlt anyagot, inokulumot és sterilizaloszert
tartalmazé lombikot.

Minden lombikban ki kell pétolni a térfogatot 1 literre dsvanyianyag-tapoldattal, és keverés utdn mintdt kell
venni mindegyikbdl a DOC kezdeti koncentracidjanak meghatdrozasara (ldsd a IL.4. mellékletet). Le kell
fedni a lombikok nyildsat példdul alufdlidval dgy, hogy szabad légcsere johessen létre a lombik és a
kornyezete kozott. Ezutdn a lombikokat rdzdgépbe kell helyezni, és el kell kezdeni a vizsgdlatot.

Lombikok szdma egy tipikus vizsgilatsorozatban
1. és 2. lombik: vizsgalt szuszpenzid

3. és 4. lombik: inokulum vakpréba

5. lombik: eljaraskontroll

Ajéanlott és amikor sziikséges:

6. lombik: abiotikus steril kontroll

7. lombik: adszorpci6s kontroll

8. lombik: toxicitdskontroll

Lasd még az 1.6.7. pontot is.

A kisérlet végrehajtdsa

A kisérlet sordn mindvégig kétszer kell meghatdrozni a DOC-koncentrdcidit minden egyes lombikban olyan
ismert id6kozonként, amely elegend8en gyakori meghatdrozdst biztosit ahhoz, hogy megdllapithaté legyen
a ,tiznapos ablak” kezdete és a szdzalékos csokkenés a ,tiznapos ablak” végén. A vizsgdlt szuszpenzidbol
csak az egyes meghatdrozasokhoz sziikséges minimdlis mennyiséget kell kivenni.

Mintavétel el6tt, ha sziikséges, a lombikokban pétolni kell az elpdrolgott veszteséget, megfelel6 mennyiségd
higitoviz (1.6.1.) hozzdaddsaval. Az dsvanyianyag-tdpoldatot alaposan meg kell keverni a mintavétel el6tt, és
gondoskodni kell arrdl, hogy a tartdlyok faldhoz hozzitapadt anyag mintavétel el6tt feloldodjon vagy
szuszpendalodjon. Kozvetleniil a mintavétel végrehajtdsa utdn szlrésre van szitkség membransziirgvel vagy
centrifugdldssal (ldsd a 11.4. mellékletet). A sziirt vagy centrifugilt mintdkat még ugyanazon a napon kell
analizalni, ellenkezd esetben 2—4 °C hémérsékleten kell térolni maximum 48 6rdn 4t vagy —18 °C alatti
hémérsékleten hosszabb id6tartamig.

ADATOK ES VIZSGALATI JELENTES
Az eredmények kiértékelése

Ki kell szdmitani a szdzalékos lebomldst a t idSpontban az L7.1. (DOC-meghatdrozds), és vélaszthatd
modon az 1.7.2. (specifikus analizis) pontban megadottaknak megfelelGen.

Minden eredményt fel kell jegyezni a megadott adatlapokon.
Az eredmények érvényessége

Lasd az 1.5.2. pontot.

Vizsgilati jelentés

Lasd az 1.8. pontot.
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11.4. ADATLAP
Példa az adatlapra.
DOC-CSOKKENES VIZSGALAT
1. LABORATORIUM
2. A VIZSGALAT KEZDETENEK DATUMA
3. VIZSGALT ANYAG
Név:
Torzsoldat koncentracié:... mgfl, az anyagra vonatkoztatva
Kezdeti koncentrdci6 a kozegben, t:... mg[l az anyagra vonatkoztatva
4. INOKULUM
Forrds:
Végrehajtott kezelés:
El6kondiciondlds, ha van ilyen:
Szuszpendalt szildrd anyagok koncentrdcidja a reakcidkeverékben:... mg|l

5. SZENANALIZIS

Szén-analizator:

DOC n nap utdn (mg/l)

Lombik szdma

0 n n, n, n

()

, atlag C
Vizsgalt kémiai
anyag + inokulum b

o

, atlag Cb([)

o

, atlag C(m

Vakpréba inokulum
vizsgdlt anyag nélkiil 4 d

[=N

, atlag C
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IIL RESZ. MODOSITOTT OECD-VIZSGALAT (DOC-CSOKKENES) (C.4-B. médszer)

IL1.

6. ALAPADATOK KIERTEKELESE

% lebomlds n nap utdn
Lombik szdma
0 n, n, n,
Cyey = C
Dl:(l,u)xmo
1 Cato) = Ghl(o) 0
Cpy — C
Dzz(l—M> %« 100
2 Cp(o) ~ Coi(o) 0
D —
o p_D Dy
Atlag () 2 0

() A D,-et és D -t nem szabad atlagolni, ha jelentSs eltérés van kozottiik.

Megjegyzés: hasonlé adatlapok haszndlhatok a referenciaanyagokhoz és a toxicitaskontrollokhoz is.

7. ABIOTIKUS KONTROLL (vélaszthato)

1d6 (nap)

steril kontrollban

DOC-koncentrécié (mg/l) C,

Cyo) — C
% abiotikus lebomlds = —— =0 . 190
s(0)

8. SPECIFIKUS ANALIZIS (vilaszthato)

A vizsgélt kémiai anyag maradék
mennyisége a vizsgdlat végén (mg/l)

% elsédleges lebomlas

Steril kontroll

Beoltott vizsgalt kozeg

Sp — Sa

100
S,

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

beoltott dsvanyi oldbszer mért mennyiségét sotétben vagy szort fényben 22 £ 2 °C hémérsékleten kell

levegGztetni.

A lebomldst egy 28 napos idStartam sordn gyakori id6kozonként végrehajtott DOC elemzés koveti. A

vételével) a kezdetben jelen 1év6 koncentrdcid szdzalékdban kell kiszdmitani. Az elsédleges bioldgiai
lebomlds mértéke az inkubdcids periddus kezdetén és végén végrehajtott kiegészitG kémiai analizisbdl is

kiszdmithato.

s sz

sz
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1I1.2.

IL.2.1.

I1.2.2.

11.2.3.

11.2.4.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

Késziilék

a) Kapos lombikok, példdul 250 ml-tSl 2 l-ig, a DOC-analizishez sziikséges térfogattdl fiiggden;

b) Radzogép a kupos lombikok behelyezésére, amelyet vagy termosztittal kell felszerelni, vagy klimatizalt
helyiségben kell haszndlni, kovetelmény, hogy az aerob dllapotok minden lombikban fenntarthaték
legyenek;

¢) Szirdkésziilék, alkalmas membranokkal;

d) DOC-analizator;

) Oldott oxigén meghatdrozdsira szolgdl6 késziilék;

f) Centrifuga.

Asvanyianyag-tipoldat el6készitése

A torzsoldatok elkészitését lasd az 1.6.2. pontban.

10 ml (a) oldatot 800 ml higitévizzel kell 6sszekeverni, 1 ml (b), (c) és (d) oldatot kell hozzdadni, majd 1
literre higitévizzel kiegésziteni.

E modszer literenként csak 0,5 ml kezelt szennyvizet haszndl inokulumként, ezért lehetséges, hogy meg
kell erésiteni a kozeget nyomelemekkel és novekedési faktorokkal. Ez a kovetkezd oldatok mindegyikébdl 1
ml hozzdaddsaval torténik 1 liter végsS kozeghez:

Nyomelemoldat:

Mangéan-szulfat-tetrahidrat, MnSO,. 4H,0 39,9 mg
Bérsav, H,BO, 57,2 mg
Cink-szulfdt-heptahidrat, ZnSO . 7H,0 42,8 mg
Amménium-heptamolibddt (NH,), Mo,0,, 34,7 mg
Fe-kelat (FeCl, etiléndiamin-tetra-ecetsav) 100,0 mg

Ezen anyagokat fel kell oldani, és kip6tolni 1 000 ml-re higitovizzel.

Vitaminoldat:

Elesztkivonat 15,0 mg

Az élesztSkivonatot fel kell oldani 100 ml vizben. Sterilizélni kell 0,2 mikrométer pérusméretli membri-
non keresztiilvezetve, vagy frissen kell elkésziteni.

Inokulum el6készitése és el6kondiciondldsa

Az inokulum dontSen haztartdsi szennyvizet feldolgozd szennyviztisztité telep vagy egység mdsodlagos,
kezelt szennyvizébdl szarmazik. Lisd az 1.6.4.2. és az 1.6.5. pontot.

A felhaszndlt mennyiség 0,5 ml/liter dsvanyianyag-tdpoldat.
A lombikok elkészitése

Példa: 800 ml-es adagokban 2 literes kiipos lombikokba dsvanyianyag-tapoldatot kell bevinni, ezekhez a
vizsgalt- és referenciaoldatok torzsoldataibdl elegendé mennyiséget kell hozzdadni tgy, hogy 10-40 mg
DOC/[l-rel egyenlé koncentrdciét kapjanak. Ellendrizni kell a ph-értéket, és ha szitkséges 7,4-re kell
bedllitani. A lombikokat kezelt szennyvizzel kell beoltani (ldsd az 1.6.4.2. pontot) 0,5 ml/l koncentrici6
mellett. Ezenkiviil inokulumkontrollokat kell késziteni dsvdnyianyag-tépoldatban, vizsgdlt- vagy referencia-
anyagok nélkiil.

Ha sziikséges, haszndlni lehet egy tartdlyt a vizsgdlt kémiai anyag lehetséges gatld hatdsdnak ellenSrzésére
olyan oldat oltdsdval, amely az dsvanyi kozegben, mind a vizsgdlt, mind valamely referenciaanyag hasonld
koncentrdcidit tartalmazza. Ezenkiviil, ha sziikséges, egy tovabbi, steril lombik is alkalmazhat6 az anyag
nem beoltott oldatdnak segitségével annak ellendrzésére, hogy lebomlott-e abiotikusan a vizsgélt anyag (ldsd
az 1.6.6. pontot).
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11.2.5.

1I1.2.6.

IIL.3.

I1.3.1.

11.3.2.

11.3.3.

Ha a vizsgdlt anyagr6l gyanithat6, hogy jelentés mértékben adszorbedlodik az iivegen, iszapban stb., akkor
elézetes vizsgalatot kell végezni az adszorpcié valdszint mértékének és a kisérlet alkalmassdgdnak meg-
hatdrozdséra (lasd az 1. tdbldzatot). EI§ kell késziteni egy, a vizsgdlt anyagot, inokulumot és sterilizaloszert
tartalmazé lombikot.

Minden lombikban ki kell pétolni a térfogatot 1 literre dsvanyianyag-tépoldattal, és a keverés utdn mintat
kell venni minden egyes lombikb6l a DOC kezdeti koncentriciéjanak meghatirozasira (lisd a I1.4.
mellékletet). Le kell fedni a lombikok nyildsat példaul alufélidval dgy, hogy szabad 1égcsere johessen létre
a lombik és a kornyezete kozott. Ezutdn a lombikokat rdzogépbe kell helyezni, és el kell kezdeni a
vizsgalatot.

A lombikok szdma egy tipikus vizsgilatsorozatban
1. és 2. lombik: vizsgalt szuszpenzi6

3. és 4. lombik: inokulum vakproba

5. lombik: eljardskontroll

Ajénlott és amikor sziikséges:

6. lombik: abiotikus steril kontroll

7. lombik: adszorpciés kontroll

8. lombik: toxicitdskontroll

Lasd még az 1.6.7. pontot is.

A vizsgilat végrehajtisa

A vizsgdlat sordn mindvégig kétszer kell meghatirozni a DOC-koncentraciéit minden egyes lombikban
olyan ismert id6kozonként, amely elegendéen gyakori meghatdrozdst biztosit ahhoz, hogy megallapithatd
legyen a tiznapos ablak” kezdete és a szdzalékos csokkenés a ,tiznapos ablak” végén. A vizsgdlt
szuszpenzi6bol csak az egyes meghatdrozdsokhoz sziikséges minimdlis mennyiséget kell kivenni.

Mintavétel el6tt, ha sziikséges, a lombikokban pétolni kell az elpdrolgott veszteséget megfelelé mennyiség(
higitéviz (1.6.1.) hozzdaddsdval. Az dsvanyianyag-tdpoldatot alaposan meg kell keverni a mintavétel el6tt, és
gondoskodni kell arrdl, hogy a tartdlyok faldhoz hozzitapadt anyag mintavétel el6tt feloldodjon vagy
szuszpendalodjon. Kozvetleniil a mintavétel végrehajtdsa utdn szlrésre van szitkség membransziirgvel vagy
centrifugdldssal (ldsd a I1.4. mellékletet). A sziirt vagy centrifugdlt mintdkat még ugyanazon a napon kell
analizdlni, ellenkezd esetben 2-4 °C hémérsékleten kell azt tdrolni maximum 48 6rdn &t vagy —18 °C
alatti hdmérsékleten hosszabb id6tartamig.

ADATOK ES VIZSGALATI JELENTES
Az eredmények kiértékelése

Ki kell szdmitani a szdzalékos lebomldst a t id6pontban az 17.1. (DOC meghatdrozds), és vélaszthatd
médon az 1.7.2. (specifikus analizis) pontban megadottaknak megfelelGen.

Minden eredményt fel kell jegyezni a megadott adatlapokon.
Az eredmények érvényessége

Lasd az 1.5.2. pontot.

Vizsgilati jelentés

Lasd az 1.8. pontot.
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111.4. ADATLAP
Példa az adatlapra.
MODOSITOTT OECD-VIZSGALAT
1. LABORATORIUM
2. A VIZSGALAT KEZDETENEK DATUMA
3. VIZSGALT ANYAG
Név:
Torzsoldat koncentracié:... mgfl, az anyagra vonatkoztatva
Kezdeti koncentrdcié a médiumban, t ... mg/l az anyagra vonatkoztatva
4. INOKULUM
Forrds:
Végrehajtott kezelés:
El6kondiciondlds, ha van ilyen:
Szuszpendalt szildrd anyagok koncentrdcidja a reakcidkeverékben:... mg|l

5. SZENANALIZIS

Szénanaliz4tor:

DOC n nap utdn (mg/l)

Lombik szdma

0 n n, n, n

()

, atlag C
Vizsgalt kémiai
anyag + inokulum

o

, atlag Cb([)

o

, atlag C(m

Vakpréba inokulum
vizsgdlt anyag nélkiil 4 d

[=N

, atlag C
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6. ALAPADATOK KIERTEKELESE

% lebomlds n nap utdn
Lombik széma
0 n, n, n, n
Ca) — Cb](t))
Di=(1-—=] x100
1 ! ( Cato) = Ghl(o) 0
Coy — Cbl(t))
Dy=|1-——>] x100
2 : ( Coi0) = Coio) 0
D —
o p_D Dy
Atlag () 2 0

() A D,-et és D,-t nem szabad atlagolni, ha jelentds eltérés van kozottiik.

Megjegyzés: hasonlé adatlapok hasznédlhatok a referenciaanyagokhoz és a toxicitaskontrollokhoz is.

7. ABIOTIKUS KONTROLL (vélaszthatd)

1d6 (nap)

DOC-koncentrici6 (mg/l) Co Cy
steril kontrollban

Co) = Gy
Cs(o)

% abiotikus lebomlds = x 100

8. SPECIFIKUS ANALIZIS (vilaszthato)

A vizsgélt anyag maradékmennyisége

2 vizsgdlat végén (mgl) % elsGdleges lebomlds

Steril kontroll S,

Beoltott vizsgdlt kozeg S, S~ Sa 100
b
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IV. RESZ  CO,-FEJLODESVIZSGALAT (C.4-C. médszer)

IV.1.

IV.2.

IV.2.1.

IV.2.2.

IV.2.3.

IV.2.4.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

tartalmazo, definidlt térfogatt beoltott dsvdnyianyag-tipoldatot szabélyozott dtfolydsi sebesség mellett, szén-
dioxid-mentes levegd dtvezetésével, sotétben vagy szort fényben leveg6ztetni kell. A lebomldst 28 napon dt
kell kovetni a termelt szén-dioxid meghatdrozdsival, amelyet barium- vagy ndtrium-hidroxidban kell
elnyeletni, és amelyet a maradék hidroxid titrdldsdval vagy szervetlen szénként kell mérni. A vizsgdlt
anyagbol elddllitott szén-dioxid mennyiséget (a vakproba inokulumbdl szarmazdé mennyiség figyelembevé-
telével helyesbitve) a ThCO, szdzalékaként kell kifejezni. A bioldgiai lebomlds mértéke az inkubdcios
periddus kezdetén és végén végrehajtott kiegészitd DOC-analizisbdl is kiszdmithato.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Késziilék

a) 2-5 literes lombikok, mindegyik egy, csaknem a tartdly aljdig éré levegSztetS csGvel, és egy kivezets
nyildssal elldtva;

b) Migneses keverdk, a rosszul old6dé kémiai anyagok kiértékelésekor;
¢) Gézabszorpcids iivegek;
d) A légaram szabdlyozdsdra és mérésére szolgald késziilék;

¢) Szén-dioxid kivondsdra alkalmas berendezés a széndioxid-mentes levegs elkészitéséhez; mds lehetGség-
ként gazpalackokbodl szdrmazé CO,-mentes oxigén és CO,-mentes nitrogén keveréke haszndlhaté a
megfelel6 ardnyokban (20 % O,: 80 % N);

f) Késziilék a szén-dioxid meghatdrozdsdra, vagy titrimetrids méréshez vagy szervetlenszén-analizishez;
g) Membrénsziirg késziilék (valaszthatd);

h) DOC-analizdtor.

Asvinyianyag-tipoldat el6készitése

A torzsoldatok elkészitését 1dsd az 1.6.2. pontban.

10 ml (a) oldatot 800 ml higitévizzel kell sszekeverni, 1 ml (b), (c) és (d) oldatot kell hozzdadni, majd 1
literre higitovizzel kiegésziteni.

Inokulum el8készitése és el6kondiciondldsa

Az inokulum kiilonboz6 forrdsokbdl szerezhetd be: lehet eleveniszap; kezelt szennyviz; felszini viz; talaj
vagy ezek vegyesen.

Lisd az 1.6.4., 1.6.4.1., 1.6.4.2. és 1.6.5. pontot.
A lombikok elSkészitése

A kovetkezd térfogatok és tomegek jelzik a 3 liter szuszpenziét tartalmazé 5 literes lombikokhoz tartozd
értékeket. Ennél kisebb térfogatd lombikok haszndlatakor megfelelden modositani kell az értékeket, de
gondoskodni kell arrél, hogy pontosan mérhets legyen a fejl6dott szén-dioxid.

Minden egyes 5 literes lombikba onteni kell 2 400 ml dsvdnyianyag-tdpoldatot. Hozza kell adni megfelel§
mennyiségli el6készitett eleveniszapot (ldsd az 1.6.4.1. és 1.6.5. pontot) Ggy, hogy a végleges 3 literes
beoltott keverékben 30 mg/l-nél nem nagyobb szuszpendalt szildrd anyag koncentraciét kapjanak.
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IV.2.5.

IV.2.6.

Mds megoldds: el@szor higitani kell az elSkészitett iszapot tgy, hogy 500-1 000 mg/l szuszpenziét
kapjanak az dsvanyianyag-tapoldatban, miel6tt hozzdadndnk egy aliquot részt az 5 literes lombik tartalmé-
hoz a 30 mgfl-es koncentrdcié elérésére; ez utdbbi eljdrds nagyobb pontossigot biztosit. Hasznalhatok mds
inokulum forrdsok is (lisd az 1.6.4.2. pontot).

A szén-dioxidnak a rendszerbdl torténé eltdvolitdsa érdekében a beoltott keverékeket CO,-mentes levegével
kell levegGztetni egy éjszakdn at.

Az ismételt vizsgdlatokhoz alkalmazandé lombikokhoz a vizsgdlt anyagot és a referenciaanyagot kiilon-
kilon kell hozzdadni, ismert toménységli torzsoldatok formdjaban, dgy, hogy a hozzdadott anyagokkal
egyiitt 10-20 mg DOC vagy TOC/l koncentracidkat kapjanak; néhdny lombikhoz nem adnak hozzd kémiai
anyagot, hanem hagyjik meg azokat inokulumkontrollnak. A rosszul old6dé vizsgalt anyagokat kozvetleniil
kell a lombikokba bevinni tomeg vagy térfogat alapjin, vagy azokat a IIl. mellékletben ismertetett médon
kell kezelni.

Ha sziikséges, haszndlhaté egy lombik a vizsgdlt kémiai anyag esetleges gatlé hatdsinak ellenSrzésére, e
lombikba mind a vizsgdlt, mind a referenciaanyagokat ugyanolyan koncentrdciékban kell bevinni, mint
ahogy azok a tobbi lombikban jelen vannak.

Ezenkiviil, ha sziikséges, egy steril lombik haszndlhaté annak ellenérzésére, hogy lebomlik-e abiotikusan a
vizsgalt kémiai anyag; ehhez az anyag nem beoltott oldatdt kell haszndlni (ldsd az 1.6.6 pontot). A

Mindhdrom lombikban ki kell egésziteni a szuszpenzié térfogatdt 3 literre el6zéleg CO,-mentes levegGvel
levegbztetett dsvényianyag-tipoldat hozzdaddsaval. Tetszés szerint mintdk vehet6k DOC-analizishez (ldsd a
4. mellékletet) ésfvagy a specifikus analizishez. Az abszorpcids tivegeket a lombikok levegdkivezets
nyildséhoz kell csatlakoztatni.

Ha bérium-hidroxidot haszndlnak, hdrom abszorpcids iiveget kell sorba csatlakoztatni, amelyek koziil
mindegyik 100 ml 0,0125 M bdrium-hidroxid oldatot tartalmaz, minden egyes 5 literes lombikhoz. Az
oldatnak kicsapddott szulfittdl és karbondttél mentesnek kell lennie, és kozvetleniil a haszndlat elStt meg
csapdat, amelyek kozil a mdsodik ellenGrzésre szolgdl annak bemutatdsdra, hogy minden szén-dioxid
abszorbedldsra keriilt az els6ben. A szérumos iivegekéhez hasonlé zdrdelemmel ellatott iivegek alkalmasak
e célra. Mindkét iivegbe 200 ml 0,05 M nétrium-hidroxidot kell bevinni, amely elegendd a vizsgélt anyag
teljes lebomlasakor fejl6dg teljes szén-dioxid mennyiségének abszorbedldsdra. A nétrium-hidroxid oldat, még
ha frissen elkészitett is, nyomokban tartalmazni fog karbondtokat; ezt a vakprobdban 1év8 karbondtmeny-
nyiség levondsaval korrigdlni kell.

A lombikok szdma egy tipikus vizsgalatsorozatban
1. és 2. lombik: vizsgalt szuszpenzid

3. és 4. lombik: inokulum vakpréba

5. lombik: eljardskontroll

Ajanlott és amikor sziikséges:

6. lombik: abiotikus steril kontroll

7. lombik: toxicitdskontroll

8. lombik: toxicitdskontroll

Lasd még az 1.6.7. pontot is.

A kisérlet végrehajtisa

A kisérlet kezdetén CO,-mentes leveg6t kell belevezetni a szuszpenziét tartalmazé tartilyokba 30-100
ml/perc dtfolydsi sebesség mellett. Szabdlyos id6kozonként mintdkat kell venni a szén-dioxid abszorbensbdl
a CO,-tartalom elemzésére. Az els6 10 nap sordn ajanlatos az elemzéseket minden masodik vagy harmadik
napon elvégezni, és ezutdn minden 5. napon a 28. napig azért, hogy meghatdrozhaté legyen a ,tiznapos
ablak”.

A 28. napon mintdkat kell venni (tetszés szerint) a DOC- ésfvagy a specifikus analizis céljdbol, meg kell
mérni a szuszpenzié pH-jdt, és bele kell tenni 1 ml tomény sésavat minden egyes lombikba; a lombikokat
egész ¢jszakdn 4t a vizsgdlt szuszpenzidkban jelen 1év6 szén-dioxid eltdvolitdsa érdekében szellGztetni kell.
A 29. napon kell végrehajtani a fejlédott szén-dioxid utolsé elemzését.
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IV.3.

IV.3.1.

A CO,-mérések napjain el kell vélasztani a lombikhoz legkozelebbi barium-hidroxid abszorbcids iiveget, és
titrdlni kell a hidroxid-oldatot 0,05 M HCl-vel, indikdtorként fenolftaleint hasznalva. A tobbi abszorbcids
tiveget eggyel kozelebb kell tenni a lombikhoz, és el kell helyezni egy j, 100 ml friss 0,0125 M bérium-
hidroxidot tartalmazé abszorbcids iiveget a sor legtdvolabbi végére. Titrdldst kell végezni sziikség szerint,
példdul amikor jelents csapadékképzddés lathatd az els6 abszorpcids iivegben, és miel6tt ennek barmilyen
bizonyitéka lenne lithaté a mdsodik {ivegen, vagy legaldbb hetente. Mds megoldasként, abszorbensként
NaOH-t haszndlva, fecskend@vel kis térfogatd ndtrium-hidroxid oldat mintdt kell venni (az elemzéshez
hasznélt szénanalizator jellemzgitdl figgden) a lombikhoz legkozelebbi abszorbcids iivegbdl. A mintét be
kell fecskendezni a szénelemzd késziilék IC-részébe a fejlédott szén-dioxid kozvetlen elemzéséhez.

A mdsodik abszorpcids csapda tartalmdt csak a vizsgalat végén kell elemezni az Gsszes szén-dioxid-dtvitel
figyelembevételével.

ADATOK ES VIZSGALATI JELENTES
Eredmények kiértékelése
A titréldskor az abszorberben megkotédott CO,-mennyiséget a kovetkez$ Osszefiiggés adja meg:

mgCO, = (100 x C, — 0,5 x V x C) x 44

ahol:

V= az abszorberben a 100 ml titrdldsdhoz haszndlt HCl térfogata (ml),
C, = a barium-hidroxid oldat koncentricidja (M),

C, = a sosavoldat koncentricidja (M),

ha a C, értéke 0,0125 M és a C, értéke 0,05 M, 100 ml barium-hidroxid esetében a titraldshoz felhasznalt
térfogat 50 ml, és a CO, tomegét a kovetkezd Osszefiiggés adja meg:

0,05
R X 44 x titrdldshoz haszndlt HCl = 1,1 x ml HCl

[gy tehdt ebben az esetben a titrdlt HCl térfogatnak megfeleléen a fejlddott CO, mennyisége (mg) kozotti
szorzétényez6 1,1.

Ki kell szamitani az egyediil az inokulumbdl és az inokulumbdl plusz a vizsgilt anyagbdl fejlédott CO,
tomegét a megfeleld titrdlasi értékek segitségével, ezek kiillonbsége a kizdrdlag a vizsgalt anyagbdl fejlédott
CO, mennyisége.

Példdul, ha kizdr6lag az inokulum esetében 48 ml kell a titrdldshoz és az inokulum plusz vizsgalt anyaghoz
egylittesen 45 ml, akkor

a CO, inokulum esetében = 1,1 x (50-48) = 2,2 mg
a CO, inokulum plusz vizsgdlt anyag esetében = 1,1 x (50-45) = 5,5 mg
tehdt a vizsgdlt anyagbol fejlédott CO, mennyisége 3,3 mg.

A szazalékos bioldgiai lebomlds a kovetkezd Osszefliggésbdl szamité ki:

fejlodott mg CO, x 100

% lebomlds =
o ebormias ThCO, x mg hozzdadott vizgélt anyag

vagy

fejlodott mg CO, x 100
vizsgalatban hozzdadott mg TOC x 3,67

% lebomlds =

az 4tvéltdsi ardny 3,67 (44/12) a szén és a szén-dioxid kozott.
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IV.3.2.

IV.3.3.

V4.

Ki kell szdmitani a szdzalékos lebomldst minden egyes idSintervallum utin a mérés végrehajtdsinak
idépontjéig az egyes napokhoz kiszamitott ThCO, értékek szdzalékanak Gsszeaddsaval.

Naétrium-hidroxid abszorberek esetében ki kell szdmitani a fejlédott szén-dioxid-mennyiséget, IC-ben
(szervetlen szén) (mg) kifejezve, megszorozva az IC koncentriciéjdt az abszorbensben az abszorbens
térfogatdval.

A szdzalékos lebomldst a kovetkez$ oOsszefiiggésbdl lehet kiszdmitani:

mg IC, a vizsgdlt anygottartalmazé lombikb6l - mg IC a vakprébabd "

% ThCO, =
0 : vizsgalt anyagkénthozzdadott TOC

100

A DOC-csokkenését (valaszthatd) az 1.7. pontban leirtaknak megfelelGen lehet kiszdmitani. Ezt és minden
mds eredményt a megadott adatlapokra kell feljegyezni.

Eredmények érvényessége

A vizsgalat kezdetén az dsvanyianyag-tpoldatban 1évS vizsgalt anyag szuszpenzi6 IC-tartalmdnak a TC 5 %-
andl kevesebbnek kell lennie, és a vizsgdlat végén az inokulum vakprobdban a teljes CO,-fejlédésnek
dltaldban nem szabad 40 mg/l oldészernél nagyobbnak lennie. Ha 70 mg CO,/l-nél nagyobb értékeket
kapnak, alaposan meg kell vizsgdlni az adatokat és a kisérleti modszert.

Lasd még az 1.5.2. pontot is.

Vizsgdlati jelentés

Lasd az 1.8. pontot.

ADATLAP

Példa az adatlapra.

SZEN-DIOXID-FEJLODES VIZSGALAT

1. LABORATORIUM

2. A VIZSGALAT KEZDETENEK DATUMA

3. VIZSGALT ANYAG
Név:
Torzsoldat koncentracio:... mgfl, az anyagra vonatkoztatva
Kezdeti koncentrdcié a médiumban:... mg/l az anyagra vonatkoztatva
A lombik tartalmdhoz hozzdadott szén teljes mennyisége:... mg C
ThCO;:... mg CO,

4. INOKULUM
Forras:
Végrehajtott kezelés:
El6kondiciondlds, ha van ilyen:

Szuszpendalt szildrd anyagok koncentricija a reakcidkeverékben:... mg|l
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5. SZEN-DIOXID-FEJLODES ES LEBONTHATOSAG

Médszer: Ba(OH),/NaOH/egy¢b

A vizsgilatban A vakprébaban Képzddatt CO, Th(jo2
képzédott CO, képzsdott CO, osszesen (mg)
(mg) (mg) vizsgalt anyag és osszes CO
16 a vakproba kir- “Theo, <100
(nap) 1 3 lonbségeinek étla-
) ) 8a)
atlag atlag
2 4 1 2 2 atlag
0
nl
nZ
n3
28

Megjegyzés: hasonl6 adatlapok hasznalhatok a referenciaanyagokhoz és a toxicitdskontrollokhoz is.

6. SZENANALIZIS (vlaszthato)

Szénanalizétor:
1d6 (nap) Vakpréba mg|l Vizsgalt anyag, mg|l
0 Cbto) Co
28 () G, (1) C,
() vagy az inkubdcids periddus végén
G -C
% DOC - csokkenés = <1 - w) x 100
Co - Cb(o)
7. ABIOTIKUS LEBOMLAS (vélaszthato)
- CO2 fejlodéssteril ki llban 2 i
9% abiotikus lebomlds — CO, - CO2 fejlodéssteril kontrollban 28 naputin (mg) « 100

ThCO; mg
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V. RESZ MANOMETRIKUS RESPIROMETRIAS MERES (C.4-D. médszer)

V.1.

V2.

V.2.1.

V.2.2.

V.2.3.

V.2.4.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Kizdrolagos szerves szénforrdsként a vizsgalt anyag ismert koncentrdcidjdt (100 mg/l vizsgdlt anyag,
legaldbb 50-100 mg ThODlliter 1étrehozdsdhoz) tartalmaz6, mért térfogatd, beoltott dsvanyianyag-tdpolda-
tot kell keverni zdrt lombikban, dllandé hémérsékleten (+ 1 °C vagy ennél kisebb eltérés mellett) legfeljebb
28 napig. Meg kell hatdrozni az oxigénfogyasztdst vagy a respirométer-palackban az dlland6 gaztérfogat
fenntartdsdhoz sziikséges (elektrolizis utjdn elddllitott) oxigénmennyiség mérésével, vagy a késziilékbeli
térfogat- vagy nyomdsvéltozds (vagy a kett§ valamilyen kombindci6jinak) vizsgilatival. A fejlédott szén-
dioxidot kaliumhidroxid-oldatban vagy valamilyen mds alkalmas abszorbensben nyeletik el. A vizsgélt anyag
dltal felvett oxigén (az egyidejileg vizsgdlt vakproba inokulum altal felvett mennyiség figyelembevételével
helyesbitve) mennyiségét a ThOD vagy a COD szdzalékaként kell kifejezni. Tetszés szerint az elsGdleges
biologiai lebomlds is kiszdmithaté az inkubdcids periddus kezdetén és végén végrehajtott kiegészitd
specifikus elemzésbdl, és elvégezhetd a végsS bioldgiai lebomlds DOC-analizise.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

Késziilék

a) alkalmas respirométer;

b) termosztit, amely + 1°C vagy ennél nagyobb pontossiggal képes a hdmérséklet fenntartdsara;
¢) membrénsz{ird késziilék (vilaszthato);

d) szénanalizdtor (vélaszthatd).
Asvanyianyag-tipoldat el6készitése
A torzsoldatok elkészitését ldsd az 1.6.2. pontban.

10 ml (a) oldatot 800 ml higitévizzel kell sszekeverni, 1 ml (b), (c) és (d) oldatot kell hozzdadni, majd 1
literre higitévizzel kiegésziteni.

Inokulum el8készitése és el6kondiciondldsa

Az inokulum kiilonbozd forrdsokbdl szerezhetd be: lehet eleveniszap; kezelt szennyviz; felszini viz; talaj
vagy ezek vegyesen.

Lasd az 1.6.4., 1.6.4.1., 1.6.4.2. és 1.6.5. pontot.
A lombikok el6készitése

A vizsgdlt- és referenciaanyagbdl kiilon lombikokban oldatokat készitenek dsvanyianyag-tipoldatban, a
torzsoldatok felhasznaldsdval tigy, hogy az oldatok koncentricidja dltaldban 100 mg anyag/liter legyen,
ami legaldbb 50-100 mg ThOD/liter értéknek felel meg.

Ki kell szdmitani a ThOD-t az ammoéniumsok képzSdése alapjan, kivéve ha nitrifikdcié vdrhatd, ebben az
esetben a szdmitdsnak a nitratképzédésen (lasd a I1.2. mellékletet) kell alapulnia.

A ph-értékeket meg kell hatdrozni, és ha sziikséges, be kell dllitani azokat 7,4 + 0,2-re.
A rosszul 0ld6dé anyagok hozzdaddsira késdbbi fazisban keriil sor (lasd aldbb).

Ha meg kell hatdrozni a vizsgdlt anyag toxicitdsdt, akkor egy mdsik oldatot kell elkésziteni dsvanyianyag-
tapoldatban, amely ugyanolyan koncentrdciokban tartalmazza mind a vizsgdlt, mind a referenciaanyagokat,
mint az egyes oldatok.

Ha mérni kell a fizikai-kémiai okokra visszavezethetS oxigénfelvételt, akkor el kell késziteni dltaldban egy

(ldsd az 1.6.6. pontot).
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V.2.5.

V.2.6.

V.3.

V.3.1.

A szitkséges térfogatt vizsgélt, illetve referenciaoldatokat legaldbb két lombikba kell szétosztani. Ezenkiviil
tovédbbi lombikokba csak dsvanyianyag-tdpoldatot kell tenni (inokulum kontrollvizsgdlathoz), illetve, ha
szitkséges, az Osszekevert vizsgélt/referenciaoldatot és a steril oldatot.

Ha a vizsgdlt anyag rosszul oldédik, akkor azt kozvetlenill e szakaszban tomeg vagy térfogat alapon kell az
edénybe bevinni, vagy a III. mellékletben leirt mddon kell azt kezelni. Kélium-hidroxidot, nitronmész-
pasztillikat vagy mds abszorbenseket kell adagolni a CO,-abszorbcids iivegekbe.

A lombikok szdma egy tipikus vizsgilatsorozatban
1. és 2. lombik: vizsgalt szuszpenzi6

3. és 4. lombik: inokulum vakpréba

5. lombik: eljaraskontroll

Ajanlott és amikor sziikséges:

6. lombik: abiotikus steril kontroll

7. lombik: toxicitdskontroll

8. lombik: toxicitdskontroll

Lasd még az 1.6.7. pontot is.

A kisérlet végrehajtisa

Miutdn a lombikok elérték a kivint hdmérsékletet, azokat be kell oltani a megfelel§ el6készitett eleveni-
szappal vagy mds inokulumforrassal dgy, hogy a kapott szuszpendalt szilird anyag koncentricidja ne legyen
30 mg/l-nél nagyobb. Ossze kell szerelni a berendezést, elinditani a keverdt, és ellendrizni a légmentes
zar6dast, majd meg kell kezdeni az oxigénfelvétel mérését. Rendszerint semmilyen tovébbi figyelemre nincs
szitkség, a mért érték leolvasdsdn és azokon a napi ellenSrzéseken kivill, amelyek sordn meg kell mérni,
hogy fennmaradt-e a megfelel6 hdmérséklet és a megfelels keverés.

Az oxigénfelvételt a rendszeres és gyakori id6kozonként leolvasott értékekbdl lehet kiszdmitani a berende-
z¢és gyartdja dltal megadott modszerek segitségével. Az inkubdlds végén, dltaldban a 28. napon, meg kell
mérni a lombikok tartalmdnak pH-jat, killonosen akkor, ha alacsony vagy (nitrogéntartalmi vegyiiletek
esetében) meghaladja a ThOD |, értékét.

Ha sziikséges, a respirométerpalackokbdl a mérés elején és végén, a DOC vagy a specifikus kémiai elemzés
végrehajtisdra mintdt kell venni (ldsd a IL4. mellékletet). A mérés kezdetén végrehajtott mintavételkor
gondoskodni kell arrdl, hogy ismert legyen a palackban maradé vizsgdlt szuszpenzié térfogata. Amikor a
nitrogént tartalmazé vizsgdlt anyag oxigént vesz fel, meg kell hatdrozni a nitrit és a nitrdt koncentracio-
janak novekedését a 28 nap alatt, a nitrifikdcié kovetkeztében elfogyasztott oxigén figyelembevételével (V.
melléklet).

ADATOK ES VIZSGALATI JELENTES
Az eredmények kiértékelése

El kell osztani valamely adott id6t kovetSen (az ugyanennyi id6 utdn a vakproba inokulumkontroll altal
felvett oxigén figyelembevételével helyesbitett) a vizsgdlt kémiai anyagra vonatkozd oxigénfelvételt (mg) a
felhaszndlt vizsgdlt anyag tomegével. Ezzel megkapjdk a mg oxigén/mg vizsgilt anyag hdnyadosaként
kifejezett BOD-t, vagyis

a vizsgdlt anyagdltal felvett mg O, - a vakproba dltal felvett mg O,

BOD =
mg vizsgalt anyaga lombikban

= mg O, |vizsgalt anyag

A szazalékos bioldgiai lebomlds kiszdmithaté a kovetkezd Osszefuiggések valamelyikébdl:

BOD(mg O,/mg BOD (mg O,/mg anyag))

% biologiai lebomlds = %$ThOD = ThOD (mg O,jmg ThOD (mg O mg anyag))

x 100

vagy:

BOD (mg O;/mg BOD (mg O,/mg anyag))
ThOD (mg O;/mg COD (mg O,/mg anyag))

% COD = x 100
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V4.

Meg kell jegyezni, hogy e két mddszer nem ad sziikségképpen azonos értéket; az els6 modszer hasznélatat
kell elényben részesiteni.

Nitrogéntartalmi vizsgalt anyagokhoz a megfelel6 ThOD-t kell hasznalni (NH, vagy NO,) annak meg-
felelGen, hogy vérhaté-e nitrifikdcid, vagy sem (ldsd a I1.2. mellékletet). Ha el6fordul nitrifikdci6, de az nem
teljes, ki kell szdmitani egy, a nitrifikaldssal elfogyasztott oxigént figyelembe vevs korrekcids tényezét a
nitrit és nitrdt koncentracidjdban 1étrejovs valtozasokbol (V. melléklet).

Amikor a szerves szén ésfvagy a specifikus kémiai analizis mellett dontenek, ki kell szdmitani a szdzalékos
lebomldst az 1.7. pontban lefrt médon.

Minden eredményt fel kell jegyezni a mellékelt adatlapokra.
Az eredmények érvényessége

Az inokulum vakproba oxigénfelvétele 4ltaldban 20-30 mg O [liter, és nem szabad, hogy 60 mgl/liternél
nagyobb legyen 28 nap alatt. 60 mg/liternél nagyobb érickek esetében alaposan meg kell vizsgdlni az
adatokat és a kisérleti modszereket. Ha a ph-érték kiviil van a 6-8,5-6s tartomdnyon, és a vizsgdlt anyag
dltal felvett oxigén kevesebb, mint 60 %, akkor a vizsgilatot meg kell ismételni a vizsgdlt anyag kisebb

Lasd még az 1.5.2. pontot is.
Vizsgilati jelentés
Lisd az 1.8. pontot.
ADATLAP
Példa az adatlapra.
MANOMETRIKUS RESPIROMETRIAS VIZSGALAT
1. LABORATORIUM
2. A VIZSGALAT KEZDETENEK DATUMA
3. VIZSGALT ANYAG
Név:
Torzsoldat koncentracié:... mg/liter
Kezdeti koncentrdcié a médiumban, C:... mgfliter
Térfogat a vizsgdlé lombikban (V):... ml
ThOD vagy COD.... mg O,/mg vizsgdlt anyag (NH,, NO,)
4. INOKULUM
Forras:
Végrehajtott kezelés:
El6kondiciondlds, ha van ilyen:

Szuszpendalt szildrd anyagok koncentricidja a reakcidkeverékben:... mg|l
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5. OXIGENFELVETEL: BIOLOGIAI LEBONTHATOSAG

1d6 (nap)
0 7 14 21 28
0, felvétel (mg), 1
vizsgalt anyag
2

a, atlag
0, felvétel (mg) 3
vakpréba

4

b, atlag
Korrigdlt BOD (a, - b)
(mg)

(a,-b,)
BOD/mg vizsgilt (a1 - b)
anyag T

(a2 - b)

GV

% lebomlds D, (a)
BOD
——x 100
ThOD D, (a)

Atlag (1)
V = kozeg térfogata a vizsgdlati lombikban

(") A D,-et és D,-t nem szabad étlagolni, ha jelentds a kiilonbség a kettS kozott.

Megjegyzés: hasonl6 adatlapok haszndlhatok a referenciaanyagokhoz és a toxicitaskontrollokhoz is.

6. KORREKCIO A NITRIFIKACIO FIGYELEMBEVETELEVEL (lésd az V. mellékletet)

Nap 0 28 Kiilonbség

i. Nitrdtkoncentrcié (mg Nliter) (N)
ii. Oxigén-egyenértékben kifejezve (4,57 x N x V) (mg) - -
iii. Nitritkoncentrdcié (mg N/liter) (N)

iv. Oxigén-egyenértékben kifejezve (3,43 x N x V) (mg) . _

i + iv. Teljes oxigén-egyenérték - -

7. SZENANALIZIS (v4laszthato)

Szénanalizétor:
1d6 (nap) Vakpréba mg|liter Vizsgalt anyag mg/liter
0 () @)
280) () (©)
() vagy az inkubdcids periddus végén
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C -C
% DOC % DOC csokkenés = (1 - %) x 100
o — L“blo

8. SPECIFIKUS ANALIZIS (vilaszthato)

w
1

a vizsgdlt anyag koncentrdcibja fizikai-kémiai (steril) kontrollban a 28. napon

S = koncentrdcié a beoltott lombikban a 28. napon

Sh — Sa

% bioldgiai lebomlds = 5 X 100
b
9. ABIOTIKUS LEBOMLAS (vilaszthato)
a = oxigénfelvétel a steril lombikokban 28 nap utdn, (mg)

oxigénfelvétel mg vizsgélt anyagonkém = Ca
0

(lasd az 1. és 3. szakaszt)

ax 100

% abiotikuslebomlds = m
0

VL. RESZ. ZARTPALACK-MODSZER (C.4-E. médszer)

VL1. A VIZSGALATI MODSZER ELVE

be kell oltani viszonylag kis szdmd, vegyes populdciobdl szirmazé mikroorganizmussal, és teljesen
teletoltott, zdrt palackokban, sotétben, dllandé hémérsékleten kell tartani. A lebomldst a 28 napos
id6tartam alatt a feloldodott oxigén analizise koveti. A vizsgdlt anyag dltal felvett oxigénmennyiséget, az
egyidejtileg végrehajtott vizsgalatban a vakproba inokulum dltal felvett oxigén figyelembevételével helyes-
bitve, a ThOD vagy a COD szdzalékdban kell kifejezni.

V1.2 A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
VI.2.1. Késziilék

a) BOD-palackok, tivegdugokkal, példdul 250-300 ml-esek;

b) Vizfirdé vagy inkubdtor, amelyekben a palackok dllandé hémérsékleten (£ 1 °C vagy ennél nagyobb
pontossag mellett) sotétben tarthatok;

¢) Nagyméreti iivegpalackok (2-5 literesek) a kozeg elSkészitésére és a BOD-palackok megtoltésére;

d) Oldottoxigén-mérd, valamint reagensek a Winkler-féle titrdldshoz.
VI.2.2. Asvinyianyag-tipoldat el6készitése
A torzsoldatok elkészitését lasd az 1.6.2. pontban.

Ossze kell keverni 1 ml-t az (a)—(d) oldatokbdl, és azt higitovizzel ki kell egésziteni 1 literre.
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VI.2.3.

V1.2.4.

VI.2.5.

Az inokulum el8készitése

Az inokulum valamilyen, dontSen hdztartdsi szennyvizet feldolgozé szennyviztisztitd telep vagy egység
mésodlagos kezelt szennyvizébl szarmazik. Alternativ inokulumforrds a felszini viz. Altalaban egy csepp
(0,05 ml) é 5 ml kozotti sziirletet kell haszndlni dsvanyianyag-tapoldat literenként; kisérletezésre lehet
szitkség adott inokulumforrds vonatkozdsdban az optimdlis térfogat kideritésére (ldsd az 1.6.4.2. és 1.6.5.
pontot).

A lombikok el6készitése

Az dsvanyianyag-tapoldatot legaldbb 20 percig kell intenziven leveg@ztetni. Ugyanazon adagbdl szdrmazd
dsvanyianyag-tdpoldattal kell végrehajtani minden egyes vizsgdlatsorozatot. Az olddszer dltaldban a vizs-
ellenSrzési célbdl kell meghatdrozni; az értéknek koriilbelill 9 mglfliternek kell lennie 20 °C hémérsékleten.
A levegdvel telitett kozeg minden dthelyezési és 4ttoltési miveletét buborékmentesen kell végrehajtani,
példaul szivocsovek segitségével.

A BOD-palackok csoportjait kell elkésziteni a vizsgdlt és a referenciaanyagok meghatdrozdsira végzett
egyidejli kisérletsorozatokhoz. Elegend§ szdamd BOD-palacknak kell rendelkezésre éllnia, az inokulum
vakprobdkat is ideértve tgy, hogy legaldbb két oxigénfogyasztds-mérés legyen végrehajthaté a kivant
idSintervallumokban, példdul a 0., 7., 14. 21. és 28. nap utdn. Lehet, hogy tovabbi palackokra lesz
szitkség annak biztositdsdra, hogy azonosithaté legyen a ,tiznapos ablak”.

A teljesen kileveg6ztetett dsvanyianyag-tdpoldatot a nagy palackokba tigy kell beletolteni, hogy azok
koriilbeliil 1/3 résziikig legyenek megtéltve. Ezutdn a nagy palackokba bele kell tolteni a vizsgalt anyag és
a referenciaanyag torzsoldatibol elegend§ mennyiséget Ggy, hogy az anyagok végleges koncentricidja
dltaldban ne legyen 10 mg/liternél nagyobb. Semmilyen kémiai anyagot nem lehet beleonteni a vakpréba
kontrolloldészert tartalmazé nagy palackba.

vegyiiletekhez 5-10 mg/liter haszndlhat6. Néhdny esetben ajinlatos lehet a vizsgdlt anyagot egyidejleg
vizsgalni két kulonbozs, példaul 2 és 5 mglliter-es koncentrdcié mellett. Altaldban a ThOD-t az
ammoniumsok képzdédése alapjan kell kiszdmitani, de ha nitrifikdcié vdrhatd, vagy ismert, hogy ez
eléfordul, a szdmitdsnak a nitratképzddésen kell alapulnia (ThODNm: ldsd a I1.2. mellékletet). Azonban, ha
eléfordul ugyan nitrifikdcio, de ez nem teljes, korrekciét kell végrehajtani a nitrit és a nitrdt koncentréci-

6jdban az elemzés dltal meghatdrozott valtozasok figyelembevételével (ldsd az V. mellékletet).

Ha meg kell vizsgdlni a vizsgdlt anyag toxicitdsat (példdul abban az esetben, ha el6z6leg kis mértékd
bioldgiai lebonthatdsdg volt tapasztalhato), akkor egy mdsik palacksorozat sziikséges.

Egy mdsik nagy palackra is sziikkség van a kilevegdztetett, kb. harmaddig megtoltott dsvanyianyag-tapoldat
befogaddsdra, valamint a vizsgdlt anyag és a referenciaanyag bevitelére olyan végleges koncentricioban,
amely 4ltaldban megegyezik a tobbi nagy palackban 1évé koncentraciéval.

A nagy palackokban 1év8 oldatokat mésodlagos kifolyé szennyvizzel (egy cseppel vagy koriilbeliil 0,05 ml-
t6l 5 ml/l-ig terjed6 mennyiséggel), vagy valamilyen mds forrasbdl szdrmazé inokulummal, példaul folyobdl
vett vizzel (ldsd az 1.6.4.2. pontot) kell beoltani. Végiil az oldatokat kilevegSztetett dsvanyianyag-tapoldattal
kell kiegésziteni tigy, hogy kitoltsék a teljes térfogatot, az olddszer beviteléhez a palack aljdig leérd csovet
kell hasznélni, azért hogy megfelel6 keveredést érjenek el.

A palackok szdma egy tipikus vizsgdlatsorozatban

Egy tipikus vizsgalatsorozatban a kovetkez8 palackokra van sziikség:

a vizsgdlt anyagot és az inokulumot (vizsgalt szuszpenzid) tartalmazé legaldbb 10 palack,
csak inokulumot (inokulum vakpréba) tartalmazé legalibb 10 palack,

referenciaanyagot és inokulumot (eljardskontroll) tartalmazé legaldbb 10 palack,

és amikor sziikséges, a vizsgdlt anyagot, referenciaanyagot és inokulumot (toxicitdskontroll) tartalmazd 6
palack. Annak biztositdsira, hogy meghatdrozhaté legyen a ,tiznapos ablak”, koriilbeliil kétszer ennyi
palackra lehet sziikség.
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VI.2.6.

VIL3.

VIL3.1.

VI.3.2.

A kisérlet végrehajtdsa

Minden egyes el6készitett oldatot a megfelel§ nagy palack alsé negyedébdl kell kiadagolni (nem az aljabol)
egy csG segitségével a BOD-palackok megfelel§ csoportjdba tgy, hogy minden BOD-palack teljesen tele
legyen. A palackokat ezutdn évatosan meg kell Gitogetni az esetleges légbuborékok eltavolitdsa céljagbol. A
palackokat a nulla id6pontban azonnal elemezni kell az oldott oxigén mennyiségének megallapitdsa céljabol
a Winkler- vagy az elektroda mddszer segitségével. A palackok tartalma tartdsithaté a Winkler-mddszerrel
végrehajtott késébbi elemzéshez mangan(ll)-szulfit és ndtrium-hidroxid (els6 Winkler-reagens) hozzdaddsa-
val. A gondosan ledugézott palackokat, amelyek az oxigént barna mangdn(lll)-hidroxidként kotve tartal-
mazzdk, sotétben, 10-20 °C hémérsékleten, 24 6rdndl nem hosszabb ideig kell tdrolni, miel6tt végrehajta-
ndnk a Winkler-mddszer hatralévs 1épéseit. A tobbi, mdsodpéldanyként szolglé palackot is le kell fedni
dugéval, gondoskodva arr6l, hogy ne legyen benniik légbuborék, e palackokat 20 °C hémérsékleten, sotét
helyen kell inkubdlni. Minden egyes vizsgilatsorozatot egy teljes parhuzamos sorozatnak kell kisérnie az
inokulum vakprobaértékek meghatdrozdsira. A 28 napos inkubdldsi id6 sordn bizonyos id6kozonként
(legalabb hetente) minden sorozatbdl legaldbb két palackot el kell tavolitani az oldott oxigén mennyiségének
meghatdrozdsa érdekében.

A hetenként vett mintdknak lehet6vé kell tenniiik valamely 14 napos idGintervallum sordn a szdzalékos
csokkenés kiértékelését, mig a 3-4 naponként torténd mintavételnek lehet6vé kell tennie a ,tiznapos ablak”
meghatdrozdsdt, amelyhez koriilbeliil kétszer annyi palackra van sziikség.

Nitrogéntartalmi anyagok vizsgdlata esetében korrekciot kell végrehajtani a nitrifikdcié kovetkeztében
végbemend oxigénfelvétel tekintetében. Ennek végrehajtdsira az O,-elektroda modszert kell haszndlni az

oldott oxigén koncentrdcidjdnak meghatdrozdsdra, ezutdn mintdt kell venni a BOD-palackbdl a nitrit és a

mennyiségét (ldsd az V. mellékletet).
ADATOK S VIZSGALATI JELENTES
Eredmények kiértékelése

Elgszor ki kell szdmitani az egyes iddtartamok utdni BOD-t a vizsgalt anyag oxigénfelvételébdl kivonva az
inokulum vakpréba oxigénfelvételét (mg O, [liter). A korrigalt oxigénfelvétel értékét el kell osztani a vizsgalt
anyag koncentrdcidjaval (mglliter), hogy megkapjik az adott BOD-t mg oxigén/mg vizsgélt anyagként. Ki
kell szdmitani a szdzalékos bioldgiai lebonthatésigot az adott BOD-nek az adott ThOD-val (a IL2.
mellékletnek megfeleléen kiszdmitott) vagy COD-val (elemzéssel meghatdrozva, lisd a I.3. mellékletet)
valé elosztdsdval, azaz:

a vizsgdlt anyag O, felvétele, mg - ban - a vakpréba O, felvétele mg - ban

BOD =
a palackbanlévd vizsgdlt anyagmg - ban

= mg O,/mg vizsgalt anyag

BOD (mg O,/mg BOD (mg O,/mg vizsgélt anyag))

ThOD (mg O3/mg ThOD (mg O,/mg vizsgalt anyag)) 100

% lebomlds =

vagy

BOD (mg O,/mg BOD (mg O,/mg vizsgilt anyag))

100
COD (mg O,/mg COD (mg O,/mg vizsgilt anyag)) X

% lebomlds =

Meg kell jegyezni, hogy e két mddszer nem ad sziikségképpen azonos értéket; az els6 modszer hasznélatat
kell elényben részesiteni.

Nitrogéntartalmi anyagok vizsgdlatdhoz a megfelel6 ThOD-t kell haszndlni (NH, vagy NO,) annak meg-
felel6en, hogy varhaté-e nitrifikdcio, vagy sem. Ha el6fordul nitrifikdci6, de az nem teljes, ki kell szamitani
egy, a nitrifikldssal elfogyasztott oxigént figyelembe vev§ korrekcids tényezSt a nitrit és nitrdt koncentrd-
cidjdban létrejové valtozdsokbol (V. melléklet).

Az eredmények érvényessége

Az inokulum vakprébdban az oxigéncsokkenésnek nem szabad 1,5 mg oldott oxigén/liternél nagyobbnak
lennie 28 nap eltelte utdn. Ennél nagyobb értékek esetén meg kell vizsgilni a kisérleti modszereket. A
ilyen alacsony oxigénszintek csak akkor érvényesek, ha az oldott oxigén meghatdrozdsira haszndlt modszer
képes pontosan mérni az ilyen alacsony szinteket.
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VI.3.3.

V1.4.

Lasd még az 1.5.2. pontot is.
Vizsgilati jelentés
Lasd az 1.8. pontot.
ADATLAP
Példa az adatlapra.
ZARTPALACKOS VIZSGALAT
1. LABORATORIUM
2. A VIZSGALAT KEZDETENEK DATUMA
3. VIZSGALT ANYAG
Név:
Torzsoldat-koncentracio:... mgfliter
Kezdeti koncentraci6 a palackban:... mg/liter
ThOD vagy COD.... mg O,/mg vizsgdlt anyag
4. INOKULUM
Forrés:
Végrehajtott kezelés:
El6kondiciondlds, ha van ilyen:
Koncentracié a reakciokeverékben:... mglliter
5. OLDOTT OXIGEN (DO) MEGHATAROZASA

Médszer: Winkler-médszer/oldott oxigén mérése elektrodaval

Meghatdrozdsok a palackokbol

Oldott oxigén (mg]l)

Inkubdlds idStartama (nap)

0 n n,
Vakpréba (vizs- 1 ¢
gdlt anyag nél-
kiil) 2 C,
GG
Atlag b7
1 a
Vizsgdlt anyag
2 a,
mo— a; +ap
Atlag T2

Megjegyzés: hasonlé adatlapok haszndlhatok a referenciaanyagokhoz és a toxicitdskontrollokhoz is.
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6. KORREKCIO A NITRIFIKACIO FIGYELEMBEVETELEVEL (lésd az V. mellékletet)

Inkubdlds id6tartama (nap)

i. Nitrdtkoncentrdcié (mg N|liter)

ii. Nitrdtkoncentrdcié véltozdsa (mg N/liter)
iii. Oxigén-egyenértékben kifejezve (mg/liter)
iv. Nitritkoncentrcié (mg N/liter)

v. Nitritkoncentrdcié valtozdsa (mg N/liter)

vi. Oxigén-egyenértékben kifejezve (mg/liter)

iii + vi. Teljes oxigén-egyenérték (mg/liter)

OLDOTTOXIGEN-CSOKKENES: % LEBOMLAS

N

Csokkenés n nap utdn (mg/liter)

n,

n,

1. PALACK: (m - m ) — (m, —m,)

2. PALACK: (m, - m ) - (m - m,)

1. PALACK:

%D, = [(my — my) — (mp — mypy)] x 100

vizsgdlt anyag koncentrdc i6ja x ThOD kémiai anyag

2. PALACK:

[(my — my) — (mp, — mpy)] x 100

% Dy =
° 7?7 Vizsgdlt anyag koncentrac i6ja x ThOD kémiai anyag

Dy +D;
2

% D dtlag(') =

(") Ne adagolhatd, ha jelentSs kiilonbség van az ismételt mérések kozott.

m_ = a vizsgdlati palackban a 0 id6pontban mért érték
m_ = a vizsgdlati palackban az x id6pontban mért érték
m, = vakprébaban mért atlagos érték a 0 id6pontban
m, = vakprobdban mért dtlagos érték az x id6pontban

A 6. szakaszban a iii + vi-bol szdrmazé nitrifikdci6 figyelembevételére is korrekci6t kell alkalmazni.

8. AZ OLDOTT OXIGEN CSOKKENESE AZ INOKULUM VAKPROBABAN

A vakpréba dltal felvett oxigén: (
géhez. Ennek 1,5 mg/liternél kevesebbnek i{ell lennie.

mglliter. Ez az oxigénfelvétel fontos a vizsgdlat érvényessé-
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VIL. RESZ MITI-VIZSGALAT (C.4-F. médszer)

VIL1.

VIL2.

VIL2.1.

VIL2.2.

VIL2.3.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

A vizsgdlt anyag tenyészkozegben létrehozott, killonlegesen tenyésztett, nem adaptalt mikroorganizmusok-
kal beoltott, folyamatosan kevert oldatdban vagy szuszpenzidjiban az oxigénfelvételt 28 napos idStartamon
at egy elsotétitett, zdrt, automata, 25 + 1 °C hémérsékleten tartott respirométerben mérik. A fejlédott szén-
dioxidot natronmésszel nyeletik el. A bioldgiai lebonthatdsdgot az elméleti oxigénfelvétel (ThOD) szdzalékos
felvételeként (a vakproba felvételének figyelembevételével) kell kifejezni. Az elméleti bioldgiai lebonthat6sdg
mértékét is ki kell szdmitani az inkubdciés periddus kezdetén és végén végrehajtott kiegészité specifikus
kémiai elemzésbdl, ésjvagy mds lehetGségként, a DOC-elemzésbdl.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA
Késziilék

a) Szokdsos koriilmények kozott 6 darab, egyenként 300 ml-es és a CO, abszorbens elhelyezésére szolgdlo
késziiléket tartalmazé palackkal felszerelt respirométer vagy automata elektrolitikus BOD-mér6;

b) Klimakamra ésfvagy vizfirdé 25 °C £ 1 °C vagy ennél nagyobb pontossigu;
¢) Membransz(ir§ késziilék (valaszthatd);

d) Szénanalizétor (vélaszthato).

Asvinyianyag-tipoldat el6készitése

A kovetkezd torzsoldatokat kell elkésziteni analitikai mindség(i reagensek és viz hasznalatdval (1.6.1.):

a) Kalium-dihidrogén-foszfat, KH,PO, 8,50 g
Dikdlium-hidrogén-foszfat, K,HPO, 21,75 g
Dinétrium-hidrogén-foszfat-dodekahidrat Na,HPO, 12 H,0O 44,60 g
Ammonium-klorid, NH 4Cl 1,70 g

Ezen anyagokat vizben kell feloldani, és 1 literre kiegésziteni.
Az oldat ph-értékének 7,2-nek kell lennie.

b) Magnézium-szulfdt-heptahidrat, MgSO, 7 H,0 22,50 g
Vizben kell feloldani, és 1 literre kiegésziteni.

<) Kalcium-klorid, vizmentes, CaCl, 27,50 g
Vizben kell feloldani, és 1 literre kiegésziteni.

d) Vas(Ill)klorid-hexahidrat, FeCl; 6 H,0 0,25¢g

Vizben kell feloldani, és 1 literre kiegésziteni.

Az (a), (b), () és (d) oldatok koziil mindegyikbsl 3 ml-t kell venni, és kiegésziteni 1 literre.

Az inokulum el8készitése

Friss mintdkat kell tiznél nem kevesebb helyr6l osszegytijteni, féleg olyan teriiletekrdl, ahol kilonbozd
kémiai anyagokat haszndlnak és bocsdtanak ki. 1 liternyi szennyviziszap, felszini viz, talaj stb. mintdkat kell
begytjteni olyan helyekrdl, mint példdul szennyviztisztitd, ipari szennyvizkezelS telepek, folyok, tavak,
tengerek, és ezeket alaposan ossze kell keverni. A lebegd, tisz6 anyag eltdvolitdsa utdn a mintdt dllni kell
hagyni, majd a feliliszé folyadék pH-jdt 7 + 1-re kell bedllitani ndtrium-hidroxid vagy foszforsav
hozzdadéséval.
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VIL.2.4.

VIL.2.5.

VIL3.

VIL3.1.

Megfelel§ térfogatd, szirt feliiliiszé folyadékot eleveniszapot tartalmazé tartdlyba kell beletolteni, majd ezt
koriilbeliil 23 V2 6rdn 4t kell levegSztetni. A levegztetés ledllitdsa utdn 30 perccel ki kell engedni a
feliiliszo folyadék teljes térfogatdnak koriilbeliil egyharmaddt, és ennek helyére ezzel egyenls térfogatd,
glukézbdl, peptonbdl és kdlium-foszfitbol egyardnt 0,1 %-ot tartalmazé (7-es pH-ji) oldatot kell a
leiilepedett anyaghoz hozzdadni, ezutdn Gjra kell kezdeni a leveg6ztetést. Minden nap egyszer ismételik
meg ezt az eljdrdst. A szennyviziszap-fermentort a jol bevalt gyakorlatnak megfelelen kell mdkodtetni: a
kifolyé szennyvizbdl nyert folyadékoknak tisztdknak kell lenniitk, a hémérsékletet 25 + 2 °C-on kell
tartani, a pH-nak 7 £ I-nek kell lennie, a szennyviziszapnak jol letilepedettnek kell lennie, elegendd
levegGztetést kell biztositani, hogy a keverék dllanddan aerob dllapotban legyen, jelen kell lenniiik
protozodknak, és legalibb minden harmadik honapban meg kell vizsgdlni a szennyviziszap aktivitdsat
valamely referenciaanyaggal Osszevetve. Szennyviziszap nem haszndlhaté inokulumként, amig legaldbb egy
hénap el nem telt a mdkodtetés kezdete Ota, de nem haszndlhaté fel négy honapnal késébb sem. Ezutdn
rendszeres id6kozonként, minden hdrom hénapban egyszer, legaldbb 10 helyrdl mintét kell venni.

Ossze kell keverni a haszndlatban 1évS eleveniszap szfirt, felilliszé folyadékdt a frissen gyfijtott, tiz
forrdsbol szarmazé keverék ezzel egyenld térfogatd, szirt, feliiliszé folyadékdval, és az egyesitett folyadékot
a fenticknek megfelelen tovabb kell tenyészteni azért, hogy ugyanolyan aktivitdson tartsdk a friss és régi
iszapot. Az egységbe torténd betoltés utdn 18-24 o6raval ki kell venni az inokulumként haszndlni kivant
iszapot.

A lombikok el8készitése

Az alabbi hat lombikot kell el6késziteni:

1. szdma: a vizsgalt anyag higitovizben, 100 mg/liter koncentracioban

2., 3. és 4. szamu: a vizsgdlt anyag dsvdnyianyag-tapoldatban, 100 mg/liter koncentraciéban

5. szdmu: referenciaanyag (példdul anilin) dsvanyianyag-tapoldatban, 100 mg/liter koncentrcioban
6. szamu: csak dsvanyianyag-tapoldat.

A rosszul 0ld6dé vizsgdlt anyagokat kozvetleniil kell bevinni tomeg vagy térfogat alapon, vagy azokat a IIL
mellékletben leirt modon kell kezelni, kivéve hogy sem olddszereket, sem pedig emulgedtorokat nem
szabad haszndlni. A CO, abszorbenst az erre a célra biztositott specifikus tartokban kell bevinni minden
lombikba. A pH-t 7,0-ra kell bedllitani a 2., 3. és 4. lombikban.

A vizsgilat végrehajtisa

Be kell oltani a 2., 3. és 4. (vizsgélt szuszpenzid), 5. (eljdrdskontroll) és 6. (inokulum vakpréba) lombikokat
kis térfogatti oltéanyaggal dgy, hogy 30 mg/l szuszpenddlt szilird anyagot kapjanak. Az 1. lombikhoz,
amely abiotikus kontrollként szolgdl, nem kell inokulumot adni. Ossze kell 4llitani a berendezést,
ellendrizni kell a légmentes zdrdddst, elinditani a keverSt, majd megkezdeni az oxigénfelvétel mérését
sotétséget biztositva. Naponta ellendrizni kell a hémérsékletet, a keverSt és a coulometrids oxigénfelvétel-
mérét, valamint fel kell jegyezni a lombikok tartalmdnak minden véltozasat. Le kell olvasni kozvetleniil a
hat lombikhoz tartozé oxigénfelvételt valamilyen megfelel6 modszerrel, példdul a hatpontos szalagos, 6nird
miszer segitségével, amely 1étrehoz egy BOD-gorbét. Az inkubdcids periédus végén, dltaldban a 28. napon,
meg kell mérni a lombikok tartalmdnak pH-jat, és meg kell hatdrozni a maradék vizsgdlt anyag és minden
kozbensS anyag koncentricidjat, a vizben oldhaté anyagok esetében a DOC-koncentraciot (IL.4. melléklet).
Kiilonleges gondossdggal kell eljarni az illékony kémiai anyagok esetében. Ha nitrifikdcié varhat6, meg kell
hatdrozni a nitrt és a nitrit koncentraciét, ha lehetséges.

ADATOK ES VIZSGALATI JELENTES
Az eredmények kiértékelése

Adott id6t koveten el kell osztani a vizsgalt anyag éltal felvett oxigén tomegét (mg) (az ugyanennyi id§
utdn a vakpréba inokulumkontroll éltal felvett oxigén figyelembevételével végrehajtott korrekcié utdn) a
felhaszndlt vizsgdlt anyag tomegével. Ezzel megkapjdk a mg oxigén/mg vizsgilt anyag hdnyadosaként
kifejezett BOD-t, azaz:

_a vizsgdlt anyag 02 felvétele mg - a vakpréba O2 felvétele mg

BOD
a lombikban 1évo vizsgdlt anyag mg

= mg O,/mg vizsgdlt anyag

A szdzalékos bioldgiai lebomlast a kovetkezd Osszefiiggésbdl lehet kiszdmitani:
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VIL3.2.

VIL3.3.

VIL4.

BOD(mg O,BOD (mg O2/mg kémiai anyag))

ThOD (mg O,ThOD (mg O2/mg kémiai anyag)) x 100

% bioldgiai lebomlds = % ThOD =

Keverékek esetében elemanalizisbél lehet kiszdmitani a ThOD-t ugyandgy, mint egyszer(i vegyiiletek esetén.
A hasznalandé ThOD-érték (ThOD,,, vagy ThOD, ) attdl fiigg, hogy nincs jelen vagy teljes-e a nitrifikacié
(I1.2. melléklet). Azonban, ha el6fordul nitrifikdcio, de ez nem teljes, korrekciét kell végrehajtani annak az
oxigénnek a figyelembevételével, amelyet a nitrit és a nitrdt koncentrdcidiban létrejové valtozasokbol
kiszamitott nitrifikdci6 fogyaszt el (V. melléklet).

A szdzalékos els6dleges bioldgiai lebomldst a specifikus (kiinduldsi) anyag veszteségébdl (ldsd az 1.7.2.
pontot) lehet kiszamitani.

S-S,
b

x 100 %

Ha a vizsgdlt anyagra vonatkozdan veszteség fordult el§ fizikai-kémiai okokra visszavezethetSen az 1.
lombikban, ezt fel kell jegyezni a jelentésbe, és a vizsgélt anyagnak az e lombikban a 28. nap utin meglévd

A DOC-meghatdrozasok végrehajtdsakor (valaszthaté) ki kell szdmitani a szdzalékos végsé biologiai
lebomlast a kovetkez8 Gsszeftiggésbdl:

G — Gy
Di=(1-——F+—) x100%
' ( CO*Cbo) ’

ugy, ahogyan ezt az 1.7.1. pont ismerteti. Ha DOC-csokkenés fordult el§ az 1. lombikban, amely a fizikai-
kémiai okokbdl bekovetkezd csokkenést méri, akkor az e lombikban 1évé DOC-koncentraciot kell hasznalni
a szdzalékos biologiai bomlds kiszdmitasdra.

Minden eredményt fel kell jegyezni a mellékelt adatlapokra.
Az eredmények érvényessége

Az inokulum vakpréba oxigénfelvétele altaliban 20-30 mg O,[l, és nem szabad 60 mg/l-nél nagyobbnak
lennie 28 nap alatt. 60 mg[l-nél magasabb értékek esetében alaposan meg kell vizsgdlni az adatokat és a
kisérleti modszereket. Ha a pH-érték a 6-8,5 tartomdnyon kiviil van, és a vizsgalt anyag oxigénfogyasztdsa
kevesebb, mint 60 %, a vizsgdlatot meg kell ismételni a vizsgdlt anyag kisebb koncentraci6javal.

Lisd még az 1.5.2. pontot is.

Ha az anilinnek az oxigénfogyasztasbol kiszdmitott szdzalékos lebomldsa nem lépi til a 40 %-ot 7 nap utdn
és a 65 %-ot 14 nap utdn, a vizsgalatot érvénytelennek kell tekinteni.

Vizsgidlati jelentés
Lisd az 1.8. pontot.
ADATLAP

Példa az adatlapra.
MITI (I) VIZSGALAT
1. LABORATORIUM

2. A VIZSGALAT KEZDETENEK DATUMA
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3. VIZSGALT ANYAG
Név:
Torzsoldat koncentracio:... mg/l, az anyagra vonatkoztatva
Kezdeti koncentrdcié a médiumban:... mg/l az anyagra vonatkoztatva
Reakciokeverék térfogata, V:... ml
ThOD:... mg O/l
4. INOKULUM

Iszapminta-vételi helyek:

1) 6)
2) 7)
3) 8)
4) 9)
5) 10) .

Szuszpenddlt szilard anyagok koncentriciéja az cleveniszapban mesterséges szennyvizzel végrehajtott
akklimatizdcié utdn =... mg/l

Eleveniszap térfogata 1 liter végsé kozegben =... ml
Szennyviziszap koncentrdcidja a végsé kozegben =... mg/l

5. OXIGENFELVETEL: BIOLOGIAI LEBONTHATOSAG

A vizsgélathoz haszndlt respirométer tipusa:

1d6 (nap)
0 7 14 21 28
a]
O’2 felvétel (mg), vizs- .
galt anyag )
a3
OZ/ felvétel (mg), vak- b
préba
korrigdlt O, felvétel @ - b)
t t
( Ii)l;r;ga , felvete (az )
(a, = b)
1. lombik
ok (a—-b)
BOD myg vizsgalt '
anyagonként c,V 2. lombik
3. lombik
1
% lebomlds 2
BOiD x 100 3
ThOD
Atlag ()

Megjegyzés: Hasonlé formdtumok haszndlhatok a referenciavegyiilethez.

(') Nem atlagolhato, ha jelentés eltérés van az ismételt méréssel kapott értékek kozott.
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6. SZENANALIZIS (vilaszthato)

Szénanalizdtor:
DOC .
Lombik csf')k?(gncés Atlag
Mért Korrigélt
Viz + vizsgdlt anyag a - -
Iszap + vizsgalt anyag bl bl
Iszap + vizsgdlt anyag b2 b2
Iszap + vizsgalt anyag b3 b3
Kontroll vakpréba c - - -
.. a-(b=-¢
% DOC csokkenés : x 100
7. SPECIFIKUS KEMIAI ELEMZESBOL SZARMAZO ADATOK
Vizsgalt anyag maradékmennyisége a vizsgalat 9% leboml4
Végél’l 0 lebomilas
Vakproéba vizsgélat vizzel Sb
al
Beoltott kozeg 2
a3
Sp =S
% lebomlds = bS 2% 100
b

Ki kell szdmitani a % lebomldst az al-es, a2-es, illetve a3-as lombikhoz.

8. MEGJEGYZESEK

Mellékelni kell az id6 fuggvényében felrajzolt BOD-gorbét, ha az rendelkezésre 4ll.
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I. MELLEKLET

ROVIDITESEK £S FOGALOMMEGHATAROZASOK

DO: Oldott oxigén: (mg/l) az oldott oxigén koncentracidja valamely vizes mintdban.

BOD: Biokémiai oxigénigény: valamely vizsgilt vegyiilet metabolizdldsakor a mikroorganizmusok dltal
felhasznélt oxigén mennyisége; g oxigénfelvétel/g vizsgalt vegyiiletként kifejezve is hasznaljdk.
(ldsd a C.5. modszert)

COD: Kémiai oxigénigény (g): valamely vizsgdlt vegyiiletnek forrd, savas, dikromdttal végrehajtott
oxidaldsa sordn felvett oxigén mennyisége; megadja a jelen 1év6 oxiddlhaté anyag mennyiségének
mértékét; oxigénfelvétel (g)/vizsgdlt vegyiilet (g) formdban is hasznaljdk. (ldsd a C.6. modszert)

DOC: Oldott szerves szén: az oldatban jelen 1év6 szerves szén, amely atsziirhetd 0,45 mikrométeres
sz(irén, vagy 15 percig tarté 40 000 m.s? (+4 000 g) intenzitdst centrifugdldst kovetSen a
feliiliszoban marad.

ThOD:  Elméleti oxigénigény (mg): valamely vegyi anyag teljes oxidéldsahoz sziikséges teljes oxigén-
mennyiség; a molekuldris képletbsl szamitjdk ki (ldsd a I1.2. mellékletet), és oxigénigény
(mg)/vizsgalt vegyilet (mg) formdban is hasznaljdk.

ThCO,:  Elméleti széndioxid-felszabadulds (mg): az a szdmitott szén-dioxid-mennyiség, amelynek létre
kell jonnie a vizsgdlt vegyiilet ismert vagy mért széntartalmabdl, a teljes dsvdnyosodds sordn;
fejlédott szén-dioxid (mg)/vizsgélt vegyiilet (mg) formdban is haszndljak.

TOC: Osszes szerves szén: az oldatban és szuszpenzidban 1évé szerves szén Osszege egy mintdban.
IC: Szervetlen szén.
TC: Osszes szén: a mintdban jelen 1évG szerves és szervetlen szén osszege.

Elsédleges bioldgiai lebonthatdsdg:

valamely anyag kémiai szerkezetében bioldgiai folyamattal okozott véltozds, amely ezen anyag speciilis
tulajdonsdgdnak elvesztését eredményezi.

Teljes bioldgiai lebonthatGsdg (aerob):

az a lebomldsi szint, amikor a vizsgdlt vegyiiletet teljesen felhaszndljdk a mikroorganizmusok szén-dioxid,
viz, dsvanyi sok és j mikrobds, sejtalkotérészek (biomassza) létrejottét eredményezve.

Bioldgiailag kinnyen lebonthatd:

olyan vegyi anyagok tetszSleges kategorizdldsa, amelyek megfeleltek bizonyos, a teljes bioldgiai lebonthaté-
sdg meghatdrozott sziirési vizsgilatok kovetelményeinek; e vizsgalatok olyan szigortiak, hogy feltételezhetd,
hogy az ilyen vegyiiletek vizes kornyezetekben aerob koriilmények kozott bioldgiailag gyorsan és teljesen
lebomlanak.

Bioldgiailag potencidlisan lebonthatd:

azoknak a vegyi anyagoknak a kategorizdldsa, amelyek esetében valamilyen elfogadott bioldgiai lebonthaté-
sdg vizsgdlat sordn egyértelmtien bizonyitott a bioldgiai lebonthatdsdg (elsGdleges vagy teljes).

Kezelhetdség:

biologiai szennyvizkezelés sordn vegyiiletek eltdvolitds szempontjdbdl torténd kezelhetSsége, anélkiil, hogy
kéros hatéssal lennének a kezelési folyamat normdl makodésére. Altaldban a biolégiailag gyorsan lebontha-
t6 vegyiletek kezelhetSk, de nem minden bioldgiailag potencidlisan lebonthaté vegyiilet kezelhets. Abioti-
kus folyamatok is végbemehetnek.
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Fdziskésés

valamely lebonthat6sdgi vizsgélatban a beoltdstdl kezd6d6 és addig terjedd idGtartam, amig a lebomldsi
szdzalék legaldbb 10 %-ra novekedett. A féziskésés gyakran nagyon véltozékony, és gyengén reprodukdlhato.

Lebomldsi id¢

a faziskésés végétdl kezdGd6 és addig tarté idGtartam, amikor a lebomlds elérte a legnagyobb szintjének
90 %-4t.

Tiznapos ablak

a 10 %-os lebomlds elérését kozvetleniil koveté 10 nap.

II. MELLEKLET

MEGFELELG OSSZEFOGLALO PARAMETEREK KISZAMITASA £S MEGHATAROZASA

A vilasztott médszertdl fiiggéen, sziikség lesz bizonyos 6sszefoglalé paraméterekre. A kovetkezd szakasz
ezen értékek levezetését irja le. E paraméterek haszndlatdt az egyes médszerek ismertetik.

1. Széntartalom

A széntartalmat az ismert elemi Gsszetételbdl szdmit6 ki vagy a vizsgdlt anyag elemi analizise hatdrozza
meg.

2. Elméleti oxigénigény (ThOD)

Az elméleti oxigénigény (ThOD) kiszdmithatd, ha ismert vagy elemi analizissel meghatdrozdsra keriilt az
elemi Gsszetétel. A kovetkez$ vegyiilet esetében:

CCHhCIdNnNaMOOPpSS

nitrifikdcié nélkiil,

162c+ 1/2(h-c-3n)+ 3s+ 52p+ 1/2na-o
ThODyps = [ 2( 3\4W 2pt 1) ]mg/mg

vagy nitrifikdcioval,

ThODgs — 162c+ 1/2 (h—cl) + 5/21\;1\;— 3s+ 52p+ 1)2 na_o}mg/mg

3. Kémiai oxigénigény (COD)
A kémiai oxigénigényt (COD) a C.6. mddszernek megfelelGen kell meghatdrozni.
4. Oldott szerves szén (DOC)

Az oldott szerves szén (DOC): barmely vegyi anyagnak vagy vizes keveréknek egy 0,45 mikrométeres
sziirén atsziirhetd szerves szén része.
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A vizsgélati tartdlyokbdl mintdkat vesznek, és a mintdkat azonnal 4tszlirik megfelel6 membransziir§
segitségével. A szirlet els6 20 ml-jét (a mennyiség csokkenthet§ kisméretdi sziir6k haszndlatakor) elvetik.
Befecskendezés esetén 10-20 ml-t vagy ennél kevesebbet (a térfogat a szénanalizitorhoz sziikséges meny-
nyiségtdl fiigg) megdriznek a szén elemzéséhez. A DOC-koncentricidt olyan szervesszén-analizdtor segitsé-
gével hatdrozzdk meg, amely a vizsgalatban haszndlt kezdeti DOC-koncentrécid 10 %-dval egyenértékdi vagy
anndl kisebb szénkoncentricié pontos mérésére képes.

Azok a szlirt mintdk, amelyek nem elemezhet6k ugyanazon a munkanapon, hiitészekrényben, 2-4 °C
hémérsékleten 48 ordig vagy —18 °C hémérséklet alatt ennél hosszabb ideig tdrolhatdk.

Megjegyzések:

A membrdnsziirsket gyakran impregnaljdk felilletaktiv anyagokkal a hidrofilizacié biztositaséra. Igy tehat a
szlirG akdr tobb mg olyan oldhat6 szerves szenet is tartalmazhat, amely befolydsolhatja a bioldgiai
lebonthatésdg vizsgalat eredményeit. A feliiletaktiv anyagok és mds, oldhatd szerves vegyiiletek eltavolitha-
tok a szlir6krdl harom, egyenként egy 6rds idStartamon keresztiil deionizdlt vizben torténd forraldssal. A
szlir6k ezutdn egy héten at vizben tdrolhatok. Eldobhat6 sztir6betétek haszndlatakor minden egyes adagot
ellendrizni kell, meg kell gy6z8dni arrél, hogy nem szabadit-e fel oldhat6 szerves szenet.

A membransz(ird tipusdtdl fiiggden adszorpcié Gtjdn visszamaradhat a vizsgélt vegyi anyag. Ezért ajinlott
ezt megel6zni.

Sziirés helyett 15 percen dt 40 000 m.sec? (4 000 g) melletti centrifugdlds alkalmazhat6 a TOC és DOC
megkiilonboztetésére. Ez a mddszer nem megbizhaté 10 mg DOC/] alatti kezdeti koncentracional, mivel
vagy nem tdvozik el minden baktérium, vagy tjraoldédik a szén a baktériumplazma részeként.

SZAKIRODALOM

— Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 12" edition, Am. Pub. Hlth. Ass., Am.
Wat. Poll. Control Fed., Oxygen Demand, 1965, 65.

— Wagner, R., Von Wasser, 1976, vol. 46, 139.

— DIN-Entwurf 38 409 Teil 41 — Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung, Summarische Wirkungs- und Stoffkenngréfen (Gruppe H). Bestimmung des Chemischen Sauers-
toffbedarfs (CSB) (H 41), Normenausschuft Wasserwesen (NAW) in DIN Deutsches Institut fiir Normung
e.V.

— Gerike, P, The biodegradability testing of poorly water soluble compounds. Chemosphere, 1984, vol. 13
(1), 169.

M. MELLEKLET

ROSSZUL OLDHATO ANYAGOK BIOLOGIAI LEBONTHATOSAGANAK FELMERESE

A rosszul oldhaté anyagokkal végrehajtott bioldgiai lebonthatdsdgi vizsgdlatokban a kovetkezd szempontok-
nak kell kiilonleges figyelmet szentelni.

Mig a homogén folyadékok ritkdn jarnak mintavételi problémaékkal, ajanlatos a szilird anyagokat megfelel§
eszkozokkel homogenizdlni a homogenitds hidnya miatti hibdk elkeriilésére. Kiilonleges gondossdggal kell
eljarni, amikor vegyi anyagok keverckeibdl vagy nagy mennyiségii szennyezSdéseket tartalmazé anyagokbdl
néhdny mg-nyi reprezentativ minta sziikséges.

A vizsgilatok sordn kiilonboz8 formdji keverés haszndlhat6. Gondosan kell eljdrni, csak olyan mértéki
keverést szabad alkalmazni, amely éppen elegendS a vegyi anyag diszpergdlt édllapotban tartdsihoz, és
amelynél nem 1ép fel tilmelegedés, talzott habzds vagy a baktériumok mechanikai kdrosodésa.

A vegyi anyag stabil diszperzi6jit létrehozé emulgedldszer hasznélhatd. Ez nem lehet toxikus a baktériumra,
és a vizsgélati koriilmények kozott nem szabad bioldgiailag lebomlania vagy habzést okoznia.
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Az oldészerekre ugyanaz a kovetelmény érvényes, mint az emulgedloszerekre.

Nem ajdnlott szilird hordozéanyagok haszndlata szildrd vizsgdlt anyagokhoz, ezek olajos anyagokhoz
lehetnek alkalmasak.

Segédanyagok, ilyenek példdul az emulgedloszerek, olddszerek és hordozbanyagok haszndlatakor segéd-
anyag-vakprobét kell végrehajtani.

A hdrom respirometrids vizsgélat — CO,, BOD, MITI — koziil barmelyik hasznilhat6 a rosszul oldhaté
vegyiiletek bioldgiai lebonthatdsdganak vizsgalatara.

SZAKIRODALOM

— de Morsier, A. et. al., Biodegradation tests for poorly soluble compounds. Chemosphere, 1987, vol. 16,
833.

— Gerike, P, The Biodegradability testing of poorly water soluble compounds. Chemosphere, 1984, vol. 13,
169.

IV. MELLEKLET

AZ OLTOANYAGRA FELTEHETOEN TOXIKUS VEGYI ANYAGOK BIOLOGIAI LEBONTHATOSA-
GANAK FELMERESE

Amennyiben valamely vegyi anyagot konny( bioldgiai lebonthatésdg vizsgalatdnak vetik ald, és dgy tlinik,
hogy bioldgiailag nem lebonthat6, a kovetkezd eljards ajanlatos, amennyiben kiilonbséget kell tenni a gatlds
és a kozombosség kozott. (Reynolds és munkatdrsai, 1987)

Hasonl6 vagy azonos oltéanyagot kell haszndlni a toxicitds- és a bioldgiai lebonthatésdg vizsgalatokhoz.

A konny( bioldgiai lebonthatdsdg megéllapitdsdra irdnyuld vizsgdlatokban vizsgélt vegyi anyagok toxicitd-
sanak értékeléséhez az iszaplégzésintenzitds-gdtldsi (aktivalt szennyviziszap 1égzésgatldsi vizsgdlat —
88/302/EGK irdnyelv), BOD- és/vagy novekedésgdtld modszerek vagy ezek kombindcidjanak alkalmazdsa
tiinik megfelel6nek.

Amennyiben el kell keriilni a toxicitdsra visszavezethetd gétlast, ajanlott a bioldgiailag gyors lebonthat6sdg
megéllapitdsdra végrehajtott vizsgdlatot a toxicitds vizsgélatban kapott EC_-es értékek 1/10-ét (vagy az EC, -
értékeknél kisebbet) el nem éré vizsgdltanyag-koncentrdci6t alkalmazni. 300 mg[l-nél nagyobb EC, -es
értékd vegyiiletek nem valdszind, hogy toxikus hatdssal rendelkeznek a bioldgiailag gyors lebonthatosdg
vizsgdlatiban.

A 20 mg(l-nél kisebb EC, -értékek val6szintileg stlyos problémakat jelentenek a késbbi vizsgdlat esetében.
Alacsony vizsgdlati koncentrdciokat kell alkalmazni, amely sziikségessé teszi a szigord és érzékeny
zdrtpalackvizsgdlat haszndlatit vagy a “C — cimkézésti anyag haszndlatdt. Mds megolddsként, valamely
akklimatizalt oltéanyag a vizsgdlt anyag magasabb koncentraciéjanak haszndlatét teheti lehetG6vé. Az ut6bbi
esetben azonban elvész a bioldgiailag konnyt lebonthatdsdg vizsgélatinak kiilonos kovetelménye.

SZAKIRODALOM

Reynolds, 1. et. al., Evaluation of the toxicity of substances to be assessed for biodegradability. Chemosphe-
re, 1987, vol. 16, 2259.

V. MELLEKLET

A NITRIFIKACIO OKOZTA OXIGENFELVETEL FIGYELEMBEVETELE

Nitrogént nem tartalmazé vizsgélt anyagok bioldgiai lebonthatdésdganak oxigénfelvétellel torténd értékelésé-
ben a nitrifikdcié figyelmen kiviil hagydsa miatti hibdk kismértékdek (5 %-ndl nem nagyobbak) még akkor is,
ha az olddszerben 1évé ammoénium-N oxidédcidja ingadozik a vizsgdlati anyagot tartalmazé és a vakpréba-
tartdlyok kozott. Nitrogéntartalmu vizsgélt anyagok esetében azonban silyos hibék jelentkezhetnek.
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Amennyiben a nitrifikdcié bekovetkezett, de ez nem teljes, a reakciés keverék mért oxigénfelvétele
helyesbithet§ az ammonium nitritté és nitrattd oxiddldsiban felhaszndlt oxigén mennyiségével, ha a nitrit
és a nitrat inkubéldsa sordn a koncentrdciévéltozdsokat a kovetkez$ egyenletek segitségével hatdrozzdk meg:

2NHCl + 30, =2HNO, + 2 HCl + 2 HO (1)
2 HNO, + 0, = 2 HNO, )
Teljes:

2 NH,Cl + 4 0, = 2 HNO, + 2 HCl + 2 H,O 3)

Az 1. egyenletbdl az ammonium-kloridban (NH,Cl) 1év6 28 g nitrogén oxigénfelvétele a nitritté oxiddlodds
sordn 96 g, azaz a szorzotényezS 3,43 (96/28). Hasonloképpen a 3. egyenletbdl ldthatd, hogy a 28 g
nitrogén oxigénfelvétele, mikozben nitrdttd oxiddlodik 128 g, vagyis a szorzétényezs 4,57 (128/28).

Mivel a reakcidk szekvencidlisak, amelyeket meghatdrozott és egymdstdl kiilonboz6 baktériumfajtdk hajtanak
végre, lehet@ség van a nitrit koncentraciéjanak novelésére vagy csokkentésére; az utdbbi esetben létrehoz-
haté a nitrit egyenértékii koncentricija. Igy a nitritképzédés sordn felhaszndlt oxigén értéke 4,57,
szorozva a nitrdt koncentrdcidjdnak noévekedésével, mig a nitrit képzédésével kapcsolatos oxigén értéke

oxigén-veszteség —3,43 szorozva a koncentracié csokkenéssel.

Azaz:

A nitritképz6dés sordn felhaszndlt O, = 4,57 x a nitrdtkoncentricié novekedése (4)
és

Nitritképz8dés sordn felhaszndlt O, = 3,43 x a nitritkoncentrdcié novekedése (5)
és

Nitritkoncentracié csokkenésekor az elvesztett O, = 3,43 x a nitritkoncentracié csokkenése (6)
Ggy, hogy

Nitrifikdciébol adédd 0, felvétel = + 3,43 x nitritkoncentrcié valtozds + 4,57 x a nitrat-
koncentracié novekedése 7)
és igy

C-oxiddciobol ad6do O, felvétel = teljes megfigyelt felvétel — nitrifikiciobol ad6dé felvétel (8)

Amennyiben csak a teljes oxidalt nitrogént hatdrozzdk meg, a nitrifikicié miatti oxigénfelvétel els§
megkozelitésben 4,57 x oxiddlt N-novekedés.

A C-oxiddcio kovetkeztében létrejovs oxigénfelvétel helyesbitett értékét ezutdn osszehasonlitidk a ThOD
NH,-mal a II. mellékletben bemutatott szamitisnak megfelelGen.
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1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

C.5. LEBOMLAS - BIOKEMIAI OXIGENIGENY

MODSZER

BEVEZETES

E médszer célja a szilird vagy folyékony szerves anyagok biokémiai oxigénigényének (BOD) meghatdrozdsa.

A modszerrel kapott adatok vizben oldhaté vegyiiletekre vonatkoznak; azonban elvben illékony vegyiiletek
és vizben kis mértékben oldhat6 vegyiiletek is vizsgdlhatok.

A mobdszer csak az olyan szerves anyagokhoz alkalmazhatd, amelyek a vizsgdlatban haszndlt koncentrdcid
mellett nincsenek gatlé hatdssal a baktériumokra. Amennyiben a vizsgdlt anyag a vizsgdlati koncentrdcid
mellett nem oldhat6, kilonleges intézkedéseket kell alkalmazni a vizsgdlt anyag megfelel6 mértékd
diszpergdldsa céljabol, példdul az ultrahangos diszpergdlds hasznélatdval.

A vizsgdlt anyag toxicitdsdra vonatkozé informdciék hasznosaknak bizonyulhatnak az alacsony vizsgalati
eredmények értelmezése és a megfelel§ vizsgdlati koncentrdcié kivélasztdsaban.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

A BOD: az adott anyagot tartalmaz6 oldat meghatdrozott mennyiségének meghatdrozott koriilmények
kozott biokémiai oxiddcidjéhoz szitkséges oldott oxigén tomege.

Az eredményeket BOD gramm/vizsgdlt anyag gramm formdban fejezik ki.

REFERENCIAANYAGOK

Célszerti megfelel§ referenciaanyag haszndlata az oltdanyag aktivitdsanak ellenérzése érdekében.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Alkalmas olddszerben feloldott vagy diszpergdlt, el6re meghatdrozott anyagmennyiséget mikroorganizmu-
sokkal beoltanak, és sotét helyen, dllandd, meghatrozott kornyezeti hdmérsékleten inkubélnak.

A BOD-t az oldott oxigéntartalomnak a vizsgdlat elején és végén mért kilonbségével hatdrozzdk meg. A
vizsgalat idGtartamanak legaldbb 5 napnak és legfeljebb 28 napnak kell lennie.

E vizsgdlattal parhuzamosan vizsgédlt anyagot nem tartalmazé vakprébat kell elvégezni.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

A BOD-meghatdrozas nem tekinthet§ valamely anyag bioldgiai lebonthatdsdga érvényes meghatdrozdsanak.
E vizsgdlat csak screening-vizsgdlatnak tekinthetd.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

Elkészitik az anyag oldatdt vagy diszperzijat az alkalmazott mddszerhez megfeleld BOD-koncentricid
megéllapitdsa érdekében. Ezutdn megfelel6 nemzeti vagy nemzetkozi szabvanyt alkalmazdsdval meghatdroz-
zdk a BOD-t.
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1.1.

1.2.

ADATOK ES ERTEKELES

A kivélasztott standardizdlt modszernek megfelelSen kiszdmitjdk az indulé oldat BOD-értékét, majd
atszamitjdk ezt BOD (gramm)/vizsgalt anyagra (gramm).

VIZSGALATI JELENTES
Meg kell adni az alkalmazott mddszert.
A biokémiai oxigénigényt legaldbb hdrom érvényes mérés dtlagaként kell meghatdrozni.

Minden, az eredmények értelmezése szempontjabdl 1ényeges informdaciot és megjegyzést meg kell adni,
kilonos tekintettel az anyag szennyezddéseire, fizikai dllapotdra, toxikus hatdsaira és jellemz8 Osszetételére,
amely befolydsolhatja az eredményt.

A vizsgdlati jelentésben fel kell tiintetni, ha a bioldgiai nitrifikdcié gétldsa céljabdl segédanyagot hasznélnak.
SZAKIRODALOM

Szabvanyok jegyzéke, példaul:

NF T 90 — 103: Determination of the biochemical oxygen demand.

NBN 407: Biochemical oxygen demand.

NEN 3235 5.4: Bepaling van het biochemish zuurstofverbruik (BZV).

The determination of biochemical oxygen demand, Methods for the examination of water and associated
materials, HMSO, London.

ISO 5815: Determination of biochemical oxygen demand after n days.

C.6. LEBOMLAS - KEMIAI OXIGENIGENY

MODSZER
BEVEZETES

E modszer célja szildrd vagy folyékony szerves anyagok kémiai oxigénigényének (COD) mérése tetszéleges,
standardizdlt modon megéllapitott laboratériumi koriilmények mellett.

Az anyag képletére vonatkoz6 informdcidk hasznosak e vizsgdlat végrehajtasahoz és a kapott eredmények
értelmezéséhez (példaul klorozott szerves vegyiiletek, szerves vegyiiletek vassoi, halogénsok).

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

A kémiai oxigénigény valamely anyag oxiddlhatGsdgdnak a mértéke, meghatdrozott laborat6riumi kortilmé-
nyek kozott az anyag dltal felhaszndlt valamilyen oxiddlé reagenssel egyenértékii oxigénmennyiségben
kifejezve.

Az eredményt COD (gramm)/vizsgdlt anyag (gramm) formdban fejezik ki.
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1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden 4j anyag vizsgdlatakor referenciaanyagokat alkalmazni. Ezeknek els@sorban a mddszer
megfeleldségének idénkénti ellendrzésére és arra kell szolgdlniuk, hogy lehet6vé tegyék az osszehasonlitdst
més modszerekkel kapott eredményekkel.

A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Vizben feloldott vagy diszpergdlt, el6re meghatdrozott anyagmennyiséget oxiddlnak erds kénsavoldatban
lévé kalium-dikromattal, eziist-szulfitot haszndlva katalizatorként, két oran at reflux mellett. Szabvanyosi-
tott, vas-ammonium-szulfattal végrehajtott titrdldssal meghatdrozzdk a maradék dikromadtot.

Klértartalma anyagok esetében hozzdadnak higany-szulfatot (*) a klorid okozta zavaré hatds csokkentésére.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

A meghatdrozés tetszéleges modja miatt a COD-t ,oxiddlhatésdgi mérdszdmnak” kell tekinteni, és mint
ilyet, gyakorlati médszerként haszndljak szerves anyag mérésére.

A klorid zavarhatja e vizsgilatot; tovdbbd a szervetlen redukalé- vagy oxidéloszerek is befolydsolhatjdk a
COD-meghatdrozast.

Néhdny gy(irts vegyiiletet és sok illékony anyagot (példdul alacsony szénatomszdmu zsirsavak) nem teljesen
oxiddl ez a vizsgélat.

A VIZSGALATI MODSZER LE[RASA

Elkészitik az anyag oldatdt vagy diszperzidjat 250 és 600 mg/l kozotti COD létrehozdséra.

Megjegyzések:

Rosszul 0ld6dé és nem diszpergdlhaté anyagok esetében kimérhet$ koriilbeliil 5 mg COD-nek megfeleld,
finomra poritott anyag vagy folyékony anyag, és vizzel egyiitt a kisérleti berendezésbe helyezhetd.

Gyakran és killonosen a rosszul old6dé anyagok esetében a kémiai oxigénigény (COD) el6nydsen meg-
hatdrozhaté6 a modszer egyik véltozatdval, azaz egy nyomdskiegyenlitdvel ellitott zdrt rendszerben (H.
Kelkenberg, 1975). E moédositott véltozattal gyakran mennyiségileg sikeresen hatdrozhatok meg azok a
vegyiiletek, amelyek a hagyomdnyos mddszerrel csak nehezen hatdrozhat6k meg — ilyen példdul az ecetsav.
Azonban ez a médszer sem alkalmas piridin esetében. Amennyiben az (1) szakirodalomban el6irt médon a
kélium-dikromdt koncentraciét 0,25 N-re (0,0416 M) novelik, ez megkonnyiti az anyag 5-10 mg-os
mennyiségének kozvetlen bemérését, amely lényeges a vizben rosszul old6dé anyagok COD-értékének
meghatdrozdsdhoz [(2) szakirodalom)].

A COD-t ezutdn valamilyen alkalmas nemzeti vagy nemzetkozi szabvanyt kovetve kell meghatdrozni.

ADATOK ES ERTEKELES

A kisérleti lombikban 1év6 COD-t a kivalasztott standardizdlt mddszer segitségével kell kiszdmitani és
atszamitani COD (gramm)/vizsgdlt anyag (gramm) forméba.

(*) A higanysokat tartalmazé oldatokat haszndlat utdn megfelel6 modon kell kezelni, hogy a higany ne keriiljon ki a kérnyezetbe.
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VIZSGALATI JELENTES
Meg kell adni a haszndlt referenciamédszert.

A kémiai oxigénigényt legaldbb hdrom mért érték kozépértékeként kell megadni. Minden, az eredmények
értelmezése szempontjabol lényeges informdciot és megjegyzést meg kell adni, killonosen az anyag szeny-
nyezddéseivel, fizikai dllapotdval és jellemzd tulajdonsdgaival kapcsolatosakat (amennyiben ismertek), ame-
lyek hatdssal lehetnek az eredményekre.

Amennyiben a klorid befolydsolé hatdsanak minimalizdldsa céljabdl higany-szulfit haszndlnak, ezt is meg
kell adni a vizsgélati jelentésben.

SZAKIRODALOM

(1) Kelkenberg, H., Z. von Wasser und Abwasserforschung, 1975, vol. 8, 146.

(2) Gerike, P. The biodegradability testing of poorly water soluble compounds. Chemosphere, 1984, vol.
13, 169.

A szabvanyok jegyzéke, példdul:

NBN T 91-201 Determination of the chemical oxygen demand.

ISBN O 11 7512494 Chemical oxygen demand (dichromate value) of polluted and waste waters.
NF T 90-101 Determination of the chemical oxygen demand.

DS 217 = water analysis Determination of the chemical oxygen demand.

DIN 38409-H-41 Determination of the chemical oxygen demand (COD) within the range above 15 mg per
litre.

NEN 3235 5.3 Bepaling van het chemisch zuurstofverbruik.

ISO 6060 Water quality: chemical oxygen demand dichromate methods.

C.7. LEBOMLAS - ABIOTIKUS LEBOMLAS, HIDROLIZIS A pH FUGGVENYEBEN

MODSZER
Ez a médszer az OECD-vizsgélati irdnyelven (1) alapul.
BEVEZETES

A hidrolizis fontos reakcié az abiotikus lebomlds szabalyozdsiban. Ez a reakcié kilondsen a bioldgiailag
rosszul lebonthaté anyagok esetében lényeges; emellett hatdssal lehet valamely anyag kornyezetben vald
perzisztencidjara.

A legtobb hidrolizisreakcid pszeudo-els6fokii reakcid, és ebbdl kovetkezden a felezési iddk fuggetlenek a
koncentrdciotdl. Ez rendszerint lehetvé teszi a laboratériumi koncentrdciéban taldlt eredmények extrapo-
laldsat a kornyezeti dllapotokra.

Ezenkiviill mér t6bb példat is kozoltek a (2) szakirodalomban, amely megfelel6 megegyezést mutat a
kiillonbozd tipusti vegyi anyagok esetében a tiszta és természetes vizek esetében kapott eredményekkel.



13/11. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

487

1.2.

E vizsgdlat végrehajtdsdhoz hasznos el6zetes informdciokat szerezni az anyag g6znyomdsarol.

A mddszer csak vizben oldhaté anyagokra alkalmazhat6. A szennyezddések hatdssal lehetnek az eredmé-
nyekre.

A vegyi anyagok hidrolitikus viselkedését a kornyezetben leggyakrabban elfordulé pH-értékek mellett (pH
4-9) kell vizsgdlni.

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES MERTEKEGYSEGEK

A hidrolizis valamely RX vegyi anyag vizzel valé reakcidjara utal. Ez a reakcié az X-csoportnak OH-val
torténd nett6 cseréjével mutathaté be:

RX +HOH — ROH + HX 1]

A kovetkezd Osszefiiggés adja meg azt a sebességet, amellyel csokken az RX koncentrécidja:

sebesség = k [H,0] -[RX] [2]

Mivel a vegyi anyaggal Osszehasonlitva a viz nagyobb ardnyban van jelen, az ilyen tipusd reakciot
rendszerint pszeudo els6fokii reakciénak hivjdk, ahol a megfigyelt sebességi dllandot az aldbbi osszefiiggés
adja meg:

keps = k % [H0] 3]

Ez a konstans a kovetkez$ kifejezés segitségével hatdrozhaté meg egy pH-érték és egy T homérséklet
esetében:

Co

kobs C, [ 4]

2,303
X log

ahol:

t = id6,

C, = az anyag koncentriciéja a nulladik idépontban,

C = az anyag koncentricija a t idGpontban, és

2,303 = a természetes és 10-es alapti logaritmus kozotti valtoszam.

A koncentraciok gramm/liter-ben vagy mol/liter-ben vannak kifejezve.
Ak lland6nak a dimenzidja (id6)™.

‘megfigyelt

Aty Jfelezési id6” a vizsgdlt anyag koncentrdcidjdnak 50 %-kal valo csokkentéséhez szitkséges id6, azaz:

g »

C=1/2-C 5]

A (4) és (5) egyenletbdl levezethetS hogy:

t]/z = 0,693/k0bs [6]
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1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.6.1.

1.6.1.1.

1.6.1.2.

REFERENCIAANYAGOK

Nem kell minden 4j anyag vizsgalatakor referenciaanyagokat alkalmazni. Ezeknek els@sorban a modszer
megfeleldségének idénkénti ellendrzésére és arra kell szolgdlniuk, hogy lehet6vé tegyék az osszehasonlitdst
mds médszerekkel kapott eredményekkel.

A kovetkezd anyagokat haszndltdk referenciaanyagként (1):

Acetil-szalicilsav (aszpirin)

Tiofoszforsav, 0,0-dietil 0-(6-metil-2-(1-metiletil)4-pirimidinil) észter. (Dimpildt, diazinon)
A VIZSGALATI MODSZER ELVE

Az anyagot kis koncentraciéban feloldjdk vizben; szabdlyozzdk a pH-t és a hdmérsékletet.

Az anyag koncentrdciéinak csokkenését az id6 elSrehaladtdval valamilyen alkalmas analitikai eljdrdssal
kovetik.

A koncentrdcié logaritmusdt az id§ fuggvényében dbrazoljak, és ha ez az dbra egyenes vonalat ad, a
meredeksége az elséfoka sebességdllandot adja meg (ldsd a 2. pontot).

Amennyiben nem lehetséges valamely adott hémérséklethez tartozé sebességillandé kozvetlen meghatéro-
zdsa, altaldban a sebességillandé hémérsékletfiiggését meghatdrozé Arrhenius-Osszefiiggéssel meg lehet
becsiilni a konstanst. Megfelel6 hémérséklet alapjan meghatdrozott sebességallandé logaritmusanak K
abszolut hémérséklet reciprokdnak fiiggvényében meghatdrozott linedris gorbéjébél lehetdség van az olyan
sebességdllandé extrapoldldsara, amelyet kozvetleniil nem lehetett meghatdrozni.

MINGSEGI KOVETELMENYEK

A (2) szakirodalom szerint a szerves vegyiiletek 13 osztdlydban a hidrolizis sebességallandéinak mérései
nagy pontossdgtak lehetnek.

Az ismételhetGség killonosen a pH és a h6mérséklet szabélyozdsatdl fiigg, a mikroorganizmusok jelenléte és
kiilonos esetekben az oldott oxigén koncentracidja hatdssal lehet ra.

A VIZSGALATI MODSZER LEIRASA

Reagensek

Pufferoldatok
A vizsgalatot hirom pH-értéken hajtjak végre: 4,0, 7,0 és 9,0.

Ehhez pufferoldatokat kell késziteni reagens tisztasdgti vegyi anyagok és desztilldlt vagy deionizélt steril viz
hasznélatdval. A pufferrendszerekre néhény példat a fiiggelék mutat.

A vizsgdlathoz haszndlt pufferrendszer hatdssal lehet a hidrolizis sebességére; amennyiben van rd bizo-
nyiték, egy mdsik pufferrendszert kell alkalmazni. A (2) szakirodalomban bordt- vagy acetdtpufferek
hasznélata javasolt foszfat helyett.

Amennyiben a vizsgdlat sordn haszndlt hdmérsékleten nem ismert a pufferoldatok pH-értéke, ez meg-
hatdrozhat6 kivalasztott h6mérsékleten kalibrdlt pH-mérével + 0,1 pH egység pontossaggal.

Vizsgdlt oldatok

A vizsgdlt anyagot fel kell oldani a kivélasztott pufferben, és a koncentriciénak nem szabad 0,01 M-nél
vagy a telitettségi koncentrdcié felénél nagyobbnak lennie, amennyiben ez utébbi alacsonyabb.
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1.6.2.

1.6.3.

1.6.4.

1.6.5.

1.6.5.1.

1.6.5.2.

Vizzel elegyithetS szerves olddszerek hasznélata csak vizben kismértékben oldhaté anyagokhoz ajinlott.

Az oldbszer mennyiségének 1 %-ndl kisebbnek kell lennie, és nem szabad befolydsolnia a hidrolizis
folyamatat.

Késziilék

Ledugézott tveglombikokat kell haszndlni, de el kell keriilni a zsir haszndlatit a csiszolt csatlakozdsi
feliileten.

Amennyiben a vegyi anyag vagy a pufferrendszer illékony, vagy ha a vizsgdlatot magas hémérsékleteken
késziilnek végrehajtani, légmentesen zart vagy valaszfallal zdrt csovek haszndlatdt kell elényben részesiteni,
és keriilni kell a nagy légtereket.

Analitikai médszer

A modszernek olyan sajitos modszernek kell lennie, amely lehetévé teszi a vizsgdlt anyag meghatdrozdsat a
vizsgalt oldat koncentrcidiban alkalmazhaté tobb, megfelel§ analitikai médszer kombindcidja is.

A vizsgdlathoz haszndlt analitikai modszer az anyag természetétSl fiigg, megfelelSen pontosnak és
érzékenynek kell lennie a kezdeti koncentrdcio 10 %-os csokkenésének észlelésére.

Vizsgilati koriilmények

A vizsgélatokat szabélyozott h6mérsékletd, zdrt helyen vagy a kivalasztott hdmérséklettdl legfeljebb + 5 °C-
kal eltérd, dllandé hémérsékletd furdében hajtjdk végre. A hémérsékletet + 0,1 °C-on belill tartjak és
mérik. A fotolitikus zavard hatdst megfelel6 eszkozokkel kell elkeriilni.

A konnyen oxidalhaté anyagok esetében az oldott oxigént el kell tivolitani (példdul az oldat elkészitése
el6tt ot percig nitrogén vagy argon buborékoltatdsaval).

Vizsgidlati eljards

El6vizsgdlat

Minden anyag esctében eldvizsgalatot kell végrehajtani 50 + 0,5 °C hémérsékleten hdrom: 4,0, 7,0 és 9,0
pH-érték mellett. Megfelel§ szdmi mérést kell végrehajtani annak felmérésére, hogy minden egyes pH-
értéken és 50 °C hémérsékleten a felezési id6 (tl/z) kisebb-e 2,4 6rdndl, vagy 10 %-os hidrolizisnél
kevesebbet figyelnek-e meg 6t nap utdn. [Ezek az értekek becsiilhetGen 1 napndl rovidebb felezési iddnek,
illetve 1 évnél hosszabb felezési idének felelnek meg a kornyezeti koriilményeknek (25 °C) jobban
megfeleld korilmények kozott.]

Amennyiben az elzetes vizsgdlat azt jelzi, hogy a vizsgdlt anyag 50 %-a vagy ennél nagyobb része
hidrolizélt 2,4 éra alatt 50 °C hémérsékleten, vagy kevesebb, mint 10 %-a hidrolizdlt 6t nap utdn a hirom
pH-érték (4, 7 és 9) valamelyikénél, tovabbi vizsgdlat nem sziikséges.

Miés esetekben és minden olyan pH-értéken, amelynél ez a feltétel nem teljesiilt, az 1. vizsgdlatot kell
elvégezni.

1. vizsgdlat

Az 1. vizsgélatot egyetlen, lehetSleg 50 + 0,5 °C hémérsékleten, és lehetbleg steril koriilmények kozott
hajtjdk végre olyan pH-értékek mellett, amelyekhez az elGzetes vizsgdlat tovabbi vizsgalatok sziikségességét
jelezte.

A megadott pH-értékek mellett a pszeudo elséfoka viselkedés vizsgdlata érdekében elegendd szdmd mintét
(legaldbb négyet ) kell kivdlasztani a hidrolizis 20-70 %-os tartomdnydnak lefedésére.

Az 1. vizsgélat végrehajtdsakor alkalmazott valamennyi pH-érték esetében meghatdrozzdk a reakci6 fokat.
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1.6.5.3

1.6.5.4.

25 °C hdmérséklet melletti sebességdllandd becslése:

A kisérlet végrehajtdsinak modjira vonatkozé dontés attdl fiigg, hogy lehet-e kovetkeztetni az 1. vizs-
gélatbdl arra, hogy a reakci6 pszeudo elsfoki-e vagy sem.

Amennyiben nem lehet biztosan kovetkeztetni az 1. vizsgdlatbdl arra, hogy a reakcié pszeudo elsSfoki-e,
tovabbi kisérleteket kell végrehajtani a 2. vizsgalatban lefrt médon.

Amennyiben biztosan lehet kovetkeztetni az 1. vizsgalatbdl arra, hogy a reakcié pszeudo els6fokd, tovabbi
vizsgalatokat kell végrehajtani a 3. vizsgdlatban leirtaknak megfelelGen. [Mds lehetségként, kilonleges
kortilmények kozott, a 25 °C hdmérséklet melletti sebességallandok kiszamithatok az 1. vizsgélatbdl kapott
eredmények segitségével szdmitott, 50 °C melletti konstansokbdl (ldsd a 3.2. pontot).]

2. vizsgdlat

Ezt a vizsgilatot minden olyan pH-érték esetében végrehajtjdk, amelyhez az 1. vizsgdlat eredményei
kimutattdk, hogy sziikség van a 2. vizsgdlat végrehajtdsdra:

— vagy 40 °C-ndl alacsonyabb hémérsékleten,

— vagy két 50 °C feletti, egymdstél legaldbb 10 °C-kal eltér6 hémérsékleten.

Minden pH-értékhez és hémérséklethez, amelyek esetében a 2. vizsgdlatot végrehajtjdk, legaldbb hat,
megfelelen elosztott adatpontot kell hasznalni dgy, hogy a hidrolizis mértéke 20 és 70 % kozotti
tartomanyban legyen.

Minden pH-érték és a hozzd rendelt hdmérséklet esetén a vizsgalatot kétszer kell elvégezni. Amennyiben a
2. vizsgdlatot két, 50 °C feletti hémérsékleten hajtjdk végre, az ismételt vizsgdlatot lehetdleg e kozil a két
hémérséklet koziil az alacsonyabbikon kell végrehajtani.

Minden olyan pH-érték és hémérséklet esetében, ahol a 2. vizsgdlatot hajtjdk végre, lehetség szerint meg
kell adni a felezési id6 (t, ) grafikus becslését.

3. vizsgdlat

Ezt a vizsgilatot minden olyan pH-érték esetében végrehajtjdk, amelyhez az 1. vizsgdlat eredményei
kimutattdk, hogy sziikség van a vizsgdlat végrehajtdsdra:

— vagy 40 °C-ndl alacsonyabb hémérsékleten,

— vagy két 50 °C feletti, egymdstél legaldbb 10 °C-kal eltér6 hémérsékleten.

Minden pH-értékhez és hémérséklethez, amelyek esetében a 3. vizsgdlatot végrehajtjak, hdrom adatpontot
kell vélasztani, az els6t a nulladik idSpontban, a mdsodikat és harmadikat 30 %-ot meghaladé foku

hidrolizis mellett; a k konstanst és a t, -et ki kell szamitani.

‘megfigyelt |

ADATOK

Pszeudo elsGfoki viselkedés esetében minden vizsgdlt pH-értékhez és hémérséklethez a k. . értékei a
koncentracié logaritmusainak az id6 fiiggvényében dbrazolt gorbéibdl kaphatok meg a kovetkezo kifejezés
segitségével:

kobs = — meredekség x 2,303 [7]

Ezenkiviil a t,, a [6] egyenletnek megfelel6en szdmithat6 ki.
Adott esetben a k.. értékét az Arrhenius-féle egyenlet alkalmazdsdval kell kiszdmolni.

Nem pszeudo els6foki viselkedés esetében ldsd a 3.1. pontot.
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3.1.

3.2

VIZSGALATI JELENTES

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgélati jelentésnek, amennyiben lehetséges, a kovetkezd informdacidkat kell tartalmaznia:
— az anyag jellemzdit,

— a referenciaanyagokkal kapott valamennyi eredményt,

— a vizsgdlathoz haszndlt analitikai modszer elvét és részleteit,

minden egyes vizsgdlat esetében: a hdmérsékletet, pH-értéket, a pufferosszetételt és egy, valamennyi
koncentrécié-id6 adatpontot tartalmazé téblazatot,

— pszeudo elsGfokd reakci6 esetében a k. €és t,, értékeit és ezek szdmitdsi eljardsdt,

— nem pszeudo elsGfokt reakcié esetében az eredményeket az id6 fiiggvényében a koncentracié logaritmu-
saként kell dbrazolni,

— az eredmények értelmezéséhez szitkséges minden informdacidt és megfigyelést.
AZ EREDMENYEK ERTELMEZESE

A vizsgdlt anyag sebességdllandéjanak (25 °C-on) elfogadhaté értékei kiszamithatok, feltéve hogy az
aktivacios energia kisérleti Gton meghatdrozott értékei mdr rendelkezésre dllnak a vizsgdlt anyag homolog-
jaihoz, tovdbba ha redlisan feltételezhets, hogy a vizsgdlt anyag aktivdcids energidja ugyanolyan nagysig-
renddi.

SZAKIRODALOM

(1) OECD, Parizs, 1981, 111. vizsgdlati irdnyelv, a Tandcs C(81) 30. hatdrozata, végleges

(2) W. Mabey and T. Mill, ,Critical Review of Hydrolysis of Organic Compounds in Water Under
Environmental Conditions,” J. Phys. Chem. Ref. Data, 1978, vol. 7 (2), 383-415.

Fiiggelék

PUFFERKEVEREKEK
CLARK ES LUBS

Az ezekben a tdbldzatokban kozolt pH-értékeket potencidlis mérésekbdl szdmitottdk ki Sorensen-féle
standard egyenletek hasznalatival. A tényleges pH-érték 0,04 egységgel nagyobb, mint a tdbldzatban kozolt
értékek.

Osszetétel pH
0,1 M kélium-hidrogén-ftaldt + 0,1 N HCl 20 °C hémérsékleten

2,63 ml 0,1 N HCl + 50 ml ftaldt 100 ml-ig 3,8
0,1 M kélium-hidrogén-ftaldt + 0,1 N NaOH 20 °C hémérsékleten

0,40 ml 0,1 N NaOH + 50 ml ftaldt 100 ml-ig 4,0
3,70 ml 0,1 N NaOH + 50 ml ftalit 100 ml-ig 4,2
0,1 M monokélium-foszfat + 0,1 N NaOH 20 °C hémérsékleten

23,45 ml 0,1 N NaOH + 50 ml foszfit 100 ml-ig 6,8
29,63 ml 0,1 N NaOH + 50 ml foszfit 100 ml-ig 7,0

35,0 ml 0,1 N NaOH + 50 ml foszfit 100 ml-ig 7,2
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0,1 M HBO, 0,1 M KCl + 0,1 N NaOH 20 °C hémérsékleten
16,30 ml 0,1 N NaOH + 50 ml bérsav 100 ml-ig
21,30 ml 0,1 N NaOH + 50 ml bérsav 100 ml-ig
26,70 ml 0,1 N NaOH + 50 ml bérsav 100 ml-ig

B. KOLTHOFF ES VLEESHOUWER

Osszetétel

0,1 M monokdlium-citrdt és 0,1 N NaOH 18 °C hdmérsékleten (kis mennyiségdi

timolkristdlyt kell hozzdadni a penészgombdk szaporoddsinak megakadalyozésara)

2,0 ml 0,1 N NaOH + 50 ml citrdt 100 ml-ig
9,0 ml 0,1 N NaOH + 50 ml citrdt 100 ml-ig
16,3 ml 0,1 N NaOH + 50 ml citrdt 100 ml-ig

C. SORENSEN

0,05 M borax + 0,1 N HCl

8,8
9,0
9,2

pH

3,8
4,0
4,2

Osszetétel pH
Walbum
ml borax ml HCl Sorensen 18 °C
10 °C 40 °C 70 °C
8,0 2,0 8,91 8,96 8,77 8,59
8,5 1,5 9,01 9,06 8,86 8,67
9,0 1,0 9,09 9,14 8,94 8,74
9,5 0,5 9,17 9,22 9,01 8,80
10,0 0,0 9,24 9,30 9,08 8,86
0,05 M borax + 0,1 N NaOH
Osszetétel pH
Walbum
ml borax ml NaOH Sorensen 18 °C
10 °C 40 °C 70 °C
10,0 0,0 9,24 9,30 9,08 8,86
9,0 1,0 9,36 9,42 9,18 8,94
8,0 2,0 9,50 9,57 9,30 9,02
7,0 3,0 9,68 9,76 9,44 9,12




