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SAMEVATTI NG 

Die groot groe1 1n analitiese chemie en veral analitiese biochemie, 

in die afgelope dekade het die nodigheid vir outomatiese analitiese 

sisteme sterk na vore gebring. Die oorgrote rneerderneici van 

outomatiese sisteme 1s vloei-inspuitanalitiese sisteme 

(FIA-sisteme). Hierdie FIA-sisteme werk volgens 'n proses 

waardeur die konsentrasie van 'n ar,aliet 1n n ononder·L>roke 

stroonr vloeistof bepaal word. In hiPrdie sisteme word ·n oroot 

aantal monsters langs dieselfde pad gevoer ('n bepaalde lengtP. 

buis) deur die analiseerder, terwyl reagense langs die pad op 

strategiese punte bygevoeg word. Vermenging, inkub:::_.-::ie en 

reaksies vind plaas terwyl die monster onder·weg 1<; nr1 n 

deurvloei-deteksiesisteem waar die konsentrasie va~· die gev0rmde 

produk kontinu bepaal en geregistreei• word. Met hierdie metode 

kan n groot aantal monsters in n kort Ly~jie met baie hoP. 

akkuraatheid geanaliseer word. Nog voordele van hierdie sisteem 

is dat 'n baie klein monstervolume (mikro!!ters) nodig is vir die 

bepaling, minimale hoeveelhede reagense word benodig en socs 

II 
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daar in hierdie navorsing aangetoon word, kan daar selfs 3 

verskillende bepalings gelyktydig op een monster gedoen word. 

Die FIA-sisteme is geskik v1r 'n wye verskeidenheid monsters. 

Biologiese monsters is ook reeds met groot sukses deur FIA 

geanaliseer. Daar is baie steurings wat die analise van biologiese 

monsters kan bemoeilik. Om hierdie steurings te verwyder, kan 

in baie gevalle tydrowend en duur wees. Die steurings word in 

hierdie metode gelyktydig met die bepaling deur dialise verwyder. 

Die dialiseproses neem dus geen ekstra tyd in beslag nie en dien 

terselfdertyd as n verdunningsstap en skei ook die vry en 

9ebonde ione wat bepaal moet word. 

Dialise, gepaard met vloei-inspuitanalise, is nog nie deur baie 

navorsers geb ru i k of ondersoek n ie. ! n h ,e rd !e navors i ngsp :·cjck 

1s daar gepoog om veranderlikes wat dialise be"invloed te 

ondersoek. Daar is ook na verskillende tipes en lengtE:~ mc:nbra~w 

gekyk en daar is ook aangetoon dat dialise nie siegs in teorie 'n 

nuttige toevoeging tot 'n FIA-sisteem 1s n1e, maar ook gr·ocJt 

moontlikhede in die praktyk skep. Die dialisesisteen, 1s qebruik 

om eerstens totale en vry kalsium in melk gelyktydig te bepaai, 

deur atoomabsorpsie-spektroskcpic (AAS) ~ii :;p.:ktrc,f0t0,.,c::~i ;c: 

onderskeidelik. In 'n tweede opstelling is totale en vry kcilsium 

sowel as chloried in melk gelyktydig bepaal. Die kalsium is deur 

dieselfde metodes as in die eerste geval bepaai, terwyi die 

chloried met behulp van n deurvloei-chloriedselektiewe e1P.ktrnde 

bepaal 1s. In 'n derde bepaling 1s suifa?.t bepaai cieur die 

indirekte bepaling van barium. 

Uit hierdie studie 1s dit duidclik dat dialise in vloei-

inspuitanalitiese sisteme n nuttige metode is wat verskeie 
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elemente in biologiese monsters, sonder en1ge addisionele 

behandeling, kan bepaal. 
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SYNOPSIS 

The growth in analytical chemistry and in particular anc1lytir:rll 

biochemistry during the last decade, highiiqhted the necessity 

for automatic analytical systems. The major·ity of automated sys­

tems are flow-injection analytical systems. These systems ope!·ate 

accorrlrng to a process 1n which the concentration 0f the .:!r1::::te 

ls measured continuously in 3 stream of liquid. In this c0r1te·•:~, 

successive samples pass through the same pcith (length 0t t11h1nC?) 

in the analyser while reagents are being added at strate~:;ic 

points. The mixing and incubation of the sample and reagents 

takes piace while the sample solution is on its way towards 'C> u 

flow-through cuvette, where the signal is conti,·,uously rnonitoreJ 

and recorded. With the use of this method it is possible to analy:;c 

a large number of samples with high accuracy,. in a very bi·ii=-f 

space of time. Some of the advantages of this system is the use 

of small sample volumes (microlitres), small amounts of reagents 

are used and as demonstrated by this research is also possible 
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to determine three different elements simultaneously in one sam­

ple. 

This method can be used on a wide variety of samples. Biological 

samples can also be analysed with success, however a large 

number of interferences can complicate the analysis of biological 

samples. The removal of these interferences can be time con-

suming and expensive. By this method, on the other hand, in­

terferences are removed simultaneously with the determination 

by means of dialysis. The dialysis process also acts as diluter 

and separator of total and free ions to be determined. 

Dialysis in conjunction with flow-injection analysis has not been 

investigated by many researchers. In this project we took a 

closer look at the parameters affecting dialysis. Differ·ent types 

of membranes and different lengths were also investigated. 

Through this investigation it becarm~ clear· that diaiysis is not 

only theoretically a useful addition to fluw-injection dnaiyticai 

systems, but it also creates great opportunities for analysis in 

practise. 

In the first instance the dialy~is system Wds used for the simul­

taneous determination of total and free calcium in milk by atomic 

absorption spectroscopy (AAS) and spectr-ophotometry respec­

tively. Secondly the total and free calcium as well as r.hlorirlP in 

milk were determined simultaneously. The calcium was determined 

in the same way as in the first approach, while the chlorirle was 

determined by a flow-through chloride selective electrode. In 

the third instance the dialysis system was used for the indirect 

determination of sulphate, making use of an indirect barium Je­

termination. Through this study it became clear that dialysis 

as part of a flow-injection analytical system can be utilized in the 

vi 

 
 
 



Digitised by the Department of Library Services in support of open access to information, University of Pretoria, 2022 

analysis of biological samples, without any additional treatment 

of samples. 
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HOOFSTUK 1 

INLEIDING EN DOELSTELLINGS 

Die behoefte aan vereenvoudiging en outomatisering 1s nie n 

nuwigheid wat in die afgelope dekade of twee ontstaan het nie, 

maar duur reeds eeue lank. 'n Advertensie van Kodak het reeds 

in 1888 gese: 
11 

You press the button and we'll do the rest1 . 11 

Hierdie beginsel kan maklik op vloei-inspuitanalise toegepas word. 

Met slegs die druk van 'n knoppie kan 'n groot aantal monsters 

teen n baie hoer tempo en akkurater geanaliseer word as wat 

die persoon wat die knoppie druk dit self sou kon doen. Die 

substitusie van die gemeganiseerde prosesse v1r metodes wat 

oorspronklik met die hand gedoen IS SOOS p;pettering, 

vermenging, skeiding, meting en weggoo, van die afvai, maak 

dit ook moontlik om die volumes van reagense en monsters 

aan s ien Ii k te vermi ndet" sonder die verl ies van a k ku raatheid of 

herhaalbaarheid. Dus word materiaal sowel as tyd gespaar. Fi.A. 

1 s werkl i k 'n mi k roch emiese tea n iek. du s s.:1 ! n 90P.rl onh.ver;")tr 

FIA-instrument rnaklik op 'n tafelblad ras en sr-11 seker!ik met 

verdere ontw1kkeling nog kleiner word. 

Die enigste beperkings in die ontwikkeling van FIA-sisteme 1s 

beperkings in tyd en geld om navorsing ocr· die onder·.·.,crp te 

doen. Daar is reeds 'n rnagdom metodes beskikbaar wat vir 

FIA-sisteme aangepas is en feitlik enige monster kan met hierdie 

metodes geanaliseer word. Biologiese mater·iaai is een van die 

weinige oorblywende tipe monsters waar~ee daar nog probleme 

ondervind word. Die spesifieke aard van die biologiese monsters 

 
 
 



Digitised by the Department of Library Services in support of open access to information, University of Pretoria, 2022 

- byvoorbeeld kleur en tekstuur - kan soms probleme skep, veral 

by spektrofotometriese bepalings. Die samestelling van so n 

monster kan ook analises beYnvloed, byvoorbeeld prote·1ene of 

vette wat aan buiswande of meetapparaat vasheg. Selwande of 

heelselle in byvoorbeeld bloed kan betekenisvolle verskille in 

analitiese waardes veroorsaak, om aan die verstopping van die 

buissisteme nie eers te dink nie. Uit bogenoemde probleme is dit 

duidelik dat biologiese monsters, of enige ander monster ,wat 

groot hoeveelhede onsuiwerhede bevat, op die een of ander wyse 

eers gesuiwer moet word om dit toeqanklik te maak vir n 

FI A-sisteem. Die ideaa! is ook om n suiweringspr·oses bv 1· 
UIC 

FIA-sisteem in te sluit om vooraf behanrleling van monsters tot 

'n minimum te beperk. 

D ! e g e b r u i k v a n d i a ! i ~ e i r. d i c F I A ~ : :; t cc m i :; i n h i e i' d i e 

ondersoek. Dit 1s n goedkoop proses, komponente is rnakiik 

vP.rkry~baar en kan sonder moeite in n Fl,i\-sistcem ingc-.;l<cjkel 

wu1 J. Deur· die vloeitempo's van re2C3ense of iengte van die 

dialisemembraan te varieer, kan die hoeveelheid stof wat beprti:11 

gaan word maklik beheer word en 1s dit rlus rn;;lklik nm met 

konsentrasies te werk wat presies in die bepaiingsgebied van die 

Sf-Jes1fieke mP.tode val, sander enige addisioneie verrlur.nin9. ! n 

hierdie projek is daar gepoog om meer oor diA memhran~, die 

dialiseproses sowel as die wye toepassingsgebied van dialise 

F ! /\ te wete te kom. 

...... 
Ill 

2 
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HOOFSTUK 2 

DIE BEGINSELS VAN VLOEI-INSPUITANALISE 

2.1 INLEIDING 

Gesegmenteerde kontinue analise (SFA) is vir die eerste keer in 

' die laat 1950's deur Skegg bekend gestel..... Hierdie beginsei was 

een van die eer~stes waarvolgens bepalings wat voorheen mPt die 

hand gedoer. moes word, outorncJtics gedoeii kon word. Die 

toepassii,g van hierdie beginsel het nre slegs gelei tot n 

verhoging in die bepalingstempo van monste:·s nic, ;nJar het c,ok 

i.oi. 
I n rn akkuraatneid, reproduseerbaa rherd en 

betroubaarheid van roetinewerk gelei. In die jongste tyd het diP 

belangstelling 1n vloei-analise Rgter baie toegeneem. Die rede 

hiervoor is die groeiende belarigrikheid van vioei-anaiise. 

wat bepaal moet word is daar 'n verh00gde vraag na in-tydse 

heheer van nywerheidsprosesse. Vloei-inspuitanalise (FIA) het 

die bevrediging van hierdie vereistes moont!ik gemaak. 

2.2 HISTORIESE OORSIG 

Die ontstaan en ontwikkeling van vloei-inspuitanalise is 'n baie 

kontroversieie onder werp, en dis riie altyd maklik om die ware 

feite te anders kei n ie. 

3 
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K.K. Stewart, hoof van die eerste Amerikaanse navorsingspan 

wat in 1974 resultate oor FIA gepubliseer het 3 , het in 'n baie 

bekende publikasie gese 4 dat wanneer 'n nuwe tegniek aan die 

analitiese chemie-gemeenskap bekend gestel word, dit normaalweg 

die geval is dat die proses die somtotaal 1s van verskeie 

individuele beginsels wat deur verskillende navorsers daargestel 

1s. Hy vermoed dat die eerste bydrae tot FIA die monster was 

wat d1rek in die vloeiende stroom ingespuit 1s, in die 

gaschromatografiese tegniek wat deur die Nobelpryswenners 

James en Martin in 1957 ontwikkel is. Dit was egter Ruzicka se 

span in Denemarke wat die beskrywing "vloei-inspuitanalise" 

voorgestel het5 . Hulle het gese dat FIA drie unieke eienskappe 

het, naamlik monster-inspuiting, gekontroleerde dispersie en 

reproduseerbare tydsberekening 6 . Die basiese teoretiese 

~gtergrond van hierdie tegniek i~ in fvn bcsonderhcd2 beskrvf 

d R . k H 7 8 R .. t I g " d ,. · · lO eur uz1c /a en ansen ' , e1Jn e d . , van ers11ce et al. , 

en Pc:1iton en Mottola 11 . Die voo1~deic van hierdie tegr:iek 1s 1n 

fyn besonderhede bespreek deu r Ruzicka en Hansen 
7

' 
8 , 

Betteridge12 , Ranger 13 , en Van Staden 14 . Volgens kenners op 

die gebied van FIA 1s die mees objektiewe besko11in9 oor 

geskiedkundige aspekte van FIA gegee deur Mo1told in 1981 15 . 

Hier·die publikasie beqin met die Bvbeise aanhai!na: 

keiser wat horn toekom en gee aan God wat Hom toekom." Hv , 

het dus gepoog om so ver dit moontlik was by die geskiedkundige 

feite te bly sonder om enige van die ware voork,pers te !l= le 

kom. 

2.3 NOODSAAKLIKE EIENSKAPPE VAN FIA 

lndien daar opsommend na 'n FIA-sisteem gekyk \t.,'u,·d, kan so 

'n sisteem in 'n paar noodsaaklike komponente opgedeel word, 

naamlik: 

4 
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1. Die vloei word nie gesegmenteer deur lugborrels nie, wat 'n 

fundamentele verskil tussen FIA en die klassieke kontinue 

vloei-metodes is: 

2. Die monster word direk in die stroom ingespuit, in plaas 

daarvan dat die monster daarin geaspireer word. 

3. Die ingespuite prop word met die sisteem langs vervoe_r. 'n 

Proses soos 'n chemiese reaksie, dialise, vloeistof-vloeistof­

e ks tr a ks i e, en s . , mag oo k p I a as vi n J . 

4. Die gedeeltelike dispersie of verdunning van die analiet deur 

die transportsisteem kan gemanipuleer word deur beheer van 

die geometriese en hidrodinarniese karaktereienskappe van 

die s!steer.i. 

5. n t<ontinue waarnemingsi~tecm gee n kontinue sern wat 

Loepasiik geregistreer word. 

6. Wanneer die sein gelees word, is daar nog n1e fisiese ewew1g 

(die homogenisasie van 'n gedeelte van die vloei) of chemiese 

ewew,0 (voiiediqheid van die rPaks1e) bereik- n1e Q:~ 

FIA-metodes 1s dus hoogs afhanklik van die tyd van die 

bep:::iling. 

7. Die tydsberekeriing moet dus hoogs reproduseerbaar ·.vees 

aangesien iesings geneem word voor die reaksies voitooi i5, 

en 'n klein var1as1e in tyd mag groot v~rskille in die resultate 

tot gevolg he. 

5 
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2.4 VERGELYKINGS MET ANDER METOOES 

Een van die beste maniere om enige nuwe analitiese tegniek te 

bes kryf, is deu r dit te vergelyk met die metodes wat deu r die 

nuwe tegniek vervang word. 

2.4.1 FIA EN HANDMETODES 

Die hoofdoel van FIA is om tyd, reagense en glasware wat·met 

die handmetodes gepaard gaan, te bespaar. Dis ook baie handig 

wanneer daar met giftige stowwc ge·.verk word, aangesien die 

analis nie direk met die giftige stowwe in aanraking hoef te kom 

2.4.2 FIA EN SFA (KONTINUE VLOEI-ANALISF) 

Fig. 2.1 toon 'n diagram van Fl.A. en die klassieke SFA-tegniek 
') 

(~esegmenteer·de vloei-analise) wat rleur SkP,!:J0~- ont:wikkel is. 

Lugsegmentasie, wat die belangrikste verskil tussen die twee 

rnetodes is, kom slegs by SFA voor en het die volgendc:: voorJelt::. 

I. Voorkom v "U is kontami nas ie tu ssen monsters. 

2. Verlaag die verdunning en dispersie van die monster wat 

ingespuit is. 

3. Veroorsaak 'n turbuiente vloei deur die bon·els saam te pers, 

w~ardeur beide fisiese (homogenisasie van die sone tussen 

twee borrels) en chemiese ewewig (deeglike vermenging van 

reagense en monster) verkry kan word. 

6 
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DRAER-S TROOM 

FIA 
REAGENSE 

LUG 
MONSTER 

SFA 
REAGENSE 

AFVAL 

MONSTER 
t 

DETEKTOR 

ONTLUG 

\ DETEKTOR 
I 

: 
i 
I 

l 
I 

~------------------------------_J 

Fig. 2.1 - Skematiese vergelyking tussen FIA en SFA. 

Tipiese ranskikkings. 

Ten spyte van die voordeel van segmentasie, is daar 'n paar 

groot nadele aan SFA-sisteme verbonde: 

1. Die tegniese kompleksiteit van die sisteme mae1k dit uiters 

moeilik om aan te pas op 'n rnikroskaal. 

2. Die saamdrukbaarheid van die borrels veroorsaak 'n pulsering 

in die sisteem, wat resultate kan be'i'nvloed. 

7 
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3. Die sisteem benodig sekere meganismes wat herhaalbare 

vorming en verwydering van lugborrels verseker. 

4. Die lae kontaktyd verlaag die effektiwiteit van kontinue 

skeidingstegnieke (dialise, vloeistof-vloeistof-ekstraksie). 

5. Statiese elektrisiteit mag vorm, wat die respons van 

elektrochemiese detektors sal steur. 

6. Die tydsberekening v1r die stop en die begin van die pomp, 

in die ontwikkeling van stopvloei-kinetiese metodes, 1s n1e 

herhaalbaar nie. 

7. Die vloeitempo 1s moeilik beheerbaar in die teenwoordigheid 

van lugborrels c=is gevc!g van verskeie interaksies tussen die 

lug en materiale wat in die SFA-sisteem voorkom. 

Die afwesigheid van lugborreis in die FiA-sisteem is die rede dat 

FIA 'n belangr·ike analitiese tegniek is, aangesien: 

• meer herhaalbare vloeitempo's verkry wor·d; 

• die appa r·aat wat benodig word eenvoudig en dus r8!atief 

goed koop is; 

• die sisteem maklik aangepas kan word om op mikroskaai te 

werk; 

• die metingstempu baie hoog is; 

• en die an2!it!ese potensiaal en toepassingsmoontlikhede baie 

wyd is. 
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FIA .... 

OR~E~ __ o_R_A_E_R~◄--~-D_R_A_E_R_ 
S2 S, 

SFA 

s, 

i-ig. 2.2 Skematiese diagrdm Vdn die vloei in FiA- en 

SFA-sisteme na inspuiting of aspirasie van twee opeenvolgende 

monsters s1 en s2 . 

2.4.3 FIA EN CHROMATOGRAFIE 

By nadere inspeksie is dit duidelik dat FIA in 'n baie groter mate 

met chromatografie ooreenstem as wat die geva! was met die 

klassieke gesegmenteerde 

13 Ranger IS FIA 

vloei stofch romatog rafie. 

n 

konti n ue vloei-met.odes Voigens 

hibried van SFA en hoedrL!k-

Die verskille tu~sen hoed ru k-

vloeistofchromatografie en FIA word in tabel 2.1 aangedu:. 
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Tabel 2. 1 Vergelyking tussen FIA en hoed ru k-

vloeistofch romatog rafie ( H PLC) 

EIENSKAP HPLC FIA 

STEURINGS altyd soms 

..... 

KOLOM essensieel moont l ik' 

DRUK hoog laag 

---·--- ~ I 

DATA piekhoogte, piekhoogte, 
I 

GEPROOUSEER area, area 

wydte, 

piPk na 

piek-

afstand i 
I 
I __ __ _ _ __ __ __l i 

I KOS TE 

I 

hoog l aag i 
1---i ------------ ~ 
I ! 

j TOEPASLIKHEID: bcµerk groat j 

I i r·----
HOOF verskeie 

ANALITIESE komponent.e 

DOEL in in 

er.kele 

monster 

beperkte 

aantai 

komponente 

in baie 

,11crnsters 

I 

I 
I 

I 
I 

i 
! 
i 
! 
I 
I 

-~----·__J 

Die volgende cr.reenkomste tussen FIA en HPLC moet egter 

beklerntoon v:ord: '/crkleiningskapa:;iteit, inspuit van die mon­

ster, ongesegmenteerde vloei, klein monstervolume, seinprofiel 

en n veranderbare vloeitempo. Nieteenstaande al die 
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ooreen komste is daar belangrike verskille waarvan die 

belangrikste sekerlik die basiese beginsel is, aangesien daar altyd 

steu rings by H PLC voorkom wat die s keiding van 'n mengsel 

stowwe wat deur die kolom beweeg, belemmer, terwyl dit nie 

algemeen by FIA voorkom nie. Ten spyte daarvan dat sekere 

FIA-metodes ontwikkel is met die hulp van HPLC-komponente, is 

tipiese FIA-sisteme baie eenvoudiger, aangesien hulle nie aan hoe 

druk onderwerp hoef te word nie. As gevolg hiervan is 

HPLC-instrumente wat baie minder data verskaf, soveel duurder. 

Die toepassingsmoontlikhede van die twee tegnieke verskll 

aansienlik. Die basiese doel van 'n HPLC-instrument is om n 

komplekse mengsel van stowwe te skei en te analiseer, terwy! 

FIA hoofsaaklik poog om 'n beperkte aantal analiete vinnig t?n 

akkuraat in ·n groot aantal monster·s te bepaal. 

2.5 DISPERSIE AS 'N KOMPONENT VAN FIA 

Die eksperimentele toestande wat voorkom by Fl A veroor~aa!< 

normaalweg n onvolledige vermengrng van die monster \vat 

lngespuit is 111 die draerstroom met twee beiangrrke gevo!gc: 

1. Vermenging is tyd-afhanklik en kom dus tot verski!!c~dc 

mates voor by verskillende punte in die vloeistroom. 

2. Die herhaalbaarheid van die vermengrng IS hoogs 

repr·oduseerbaar van monster tct monster. 

Die fisiese g rondslag van FI A 1s verbi nd aan dispe1 sie, wat 

gedefinieer word as die verdunning wat ondergaan 1s deur n 

monstervolume wat in die vloeistroom ingespuit ls. Die dispersic 

word gekarakteriseer deur die konsentrasieprofiel wat aangeneem 
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word deur 'n sone of prop wat op 'n bepaalde plek in die sisteem 

ingevoeg is, sender om die vloei te stop. 

Wanneer daar na die teoretiese beginsels van FIA gekyk word, 

moet daar altyd in aanmerking geneem word dat daar nie slegs 

chemiese faktore betrokke is nie, maar ook fisiese faktore wat 

dispersie beYnvloed. Alhoewel vroee werkers aangeneem het dat 

turbulente vloei nodig is om kruiskontaminasie uit te skake1 5., is 

d l t . d d t d. 16 t · aar a er gevrn a 1e vervoer van ma er1e in die pypies 

hoofsaaklik volgens larninere vloei geskied. 

KONVEKTIEWE TRANSPORT 

Turbulente vloei Lami nere vloei 

----- ----- ----< 

OIFFUSIONELE TRANSPORT 

Aksiaal Radiaal --·-r,· ----

Fig 2.3 - Algemene tipes transport in geslote buise. 

Daar 1s gevind dat twee megdn1smes dispersie veroorsaak, 

naamlik: 

1. Kor.vc.ktiewe transport wat plaasvind onder laminere vloei-

toestande. Dit vorm n paraboliese snelheidsprofiel met 
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monstermolekules wat by die wande van die buis voorkom met 

zero liniere snelheid en by die middel van die buis met twee 

keer die gemiddelde snelheid. 

2. Diffusionele transport as gevolg van konsentrasieverskille 

veroorsaak aksiale en radiale diffusie (Fig. 2.3). Aksiale 

diffusie ontstaan as gevolg van horisontale 

konsentrasiegradiente by die begin- en eindpunte van die 

monstersone. Hierdie diffusie dra 'n baie klein deeltjie by tot 

die totale dispersie, terwyl die radiale diffusie, wat ontstaan 

as gevolg van konsentrasieverskille loodreg tot die rigtir.g 

van beweging, 'n belangrike bydrae lewer tot die totale 

dispersie. 

Die vloeistroom 

vloeistofsi Ii nders 

kan 

wat 

voorgestel 

konvektief 

word as n groot aantal 

beweeg teen verskiliende 

snelhede. Die radiale diffusie poog orn die konsentras1es t.~ 

udtdnseer op so 'n manier dat die molekules wat teen die buiswand 

voorkom na die middel beweeg, terwyl die molekules in die middel 

buitentoe beweeg. Hierdie proses veroorsaak nie net dat e!ke 

monster sy integriteit behou n,e, maar dit verlaag ook die 

i<onvektiewe tranc;port. Deur die konvektiewe transoort te 

verlaag, word verdunning van die sone in die rlraerstrnnrn 

verhinder. Daar kan gese word dat radiale diffusie ongevecr 

dieselfde rol speel as die lugborrel in gesegmentet:!t·de v!oei­

analise (SFA). 

Daar is verskeie modelle ontwikkel v1r laminere vloeikondisies om 

die teoretiese beginsels van FIA te definieer en om wiskundi9e 

vergelykings van die vorm C = f(t) af te lei, met inagneming van 

die fisiese gedrag van 'n ingespuite prop. Die a!g~rnene model 
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wat beide konvektiewe en diffusionele transport in ag neem en 

daa.rom die beste beskrywing gee vir die fisiese dispersie, is 

Waar: 

C = konsentrasie by die punt (1,r,t) 

D = molekulere diffusiekoeffisient 

ocl 
ol 

I = afstand vanaf 'n sekere punt in die buisas 

r = radiale afstand vanaf die mi'dd~lp11nt van die buis 

t = tyd vanaf 'n sekere beginpunt 

R = buisradius 

umax = maksimum liniere vloeitempo by die middelpunt van die buis 

D i E g e dee It e v a n d i e v e r- g e I y k i n g d ar1 cJ i e I i ri k e r k a n t v a n ci i e 

minusteken stel die ditfusionele transport voor. Die eerste term 

i n d I e ha k k i es ma a k v oo rs i en i n g vi r a ks i a I e di ff us i e en Ji e d n de r 

twee vir radiale diftusie. !Jie ee;"ste term aan die regterkant van 

die rninusteken hou verband met die bydra~ van die konvektiewe 

transport waarvoor die snelheidsprofiel 'n parabo!iese vorm het 

en gegee word deur: 

Die molekules by die wande \/u:1 die buis (r = R) het geen 

snelheid nie (u = 0), tenvyl d:e molcku!es in die middel van die 

bu;s (r = 1) ' .. maksimum snelheid het (u = u
0

j. 

Die s leutel tot · r: s u ksesvol le, P-ffekt!ewe FI A-s i steem le i r. die 

vermoe orn die dispersie van die morisi.erprop te manipuleer sodat 

die beste r~sultate verkry word. Deur bogenoemde parameters 

14 

 
 
 



Digitised by the Department of Library Services in support of open access to information, University of Pretoria, 2022 

te varieer, kan 'n groot mate van beheer verkry word oor 

dispersie en kan 'n sisteem maklik geoptimiseer word. 

Volgens Ruzicka en Hansen 17 word totale dispersie gegee deur: 

= D. D 
I m 

waar 

o. = 
I 

dispersie as gevolg van die inspuit van die monster 

D = dispersie as m gevolg van die buissisteem 

Dd = dispersie in die deteksiesisteem 

Van Staden lB, 19 het bygevoeg dat dispersie ook ontstaan as 

gevolg van koppelstu kke, en het dus totale dispersie 

geherdef1 n iee: as: 

waar 

De = dispersie as gevolg van koppelstukke 

Orm.:idt die an;::iiitiese waarde by F!A.-srsteme '.'P.~·kry word !!it 

piekho·.Jgte kan die dispersie socs volg gedefinieer worrl: 

=CIC 
o· max 

Wrlar 

C -= oorsp ron kl i ke an a I ietkon sent,~as ie 
0 

C = analietkonsentrasie by piek-maksimum max 
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Bogenoemde vier dispersies definieer slegs die fisiese dispersie. 

Die totale dispersie is 'n funksie van beide fisiese en chemiese 

dispersie: 

Die fisiese dispersie ontstaan gedeeltelik deur longitudinale vloei 

wat 'n paraboliese kop en stert veroorsaak en gedeeltelik qeur 

radiale diffusie, soos aangetoon in Fig.2.3. Die chemiese dispersie 

n word gedefinieer deur die chemiese kir.etika var. clkc chem 

individuele analitiese prosedure. 

2.6 DIE BASIESE KOMPONENTE VAN FIA 

R u z. i c k a 6 h et i n ' n p u b I i ka s i e , w at i: i A s ta r· be ken d g es t e i h et , 

gese dat 'n vloei-inspuitanaliseerder aan die volgende vereistes 

moet voldoen: 

• Die draerstroom moet op 'n pulsvrye '.vyse deur 'n nou bu:sie 

met eenvorm1ge deu rs nee vloei, wat die inspuit- en 

deteksie-eenhede insluit. 

• Die volume var. die monster (µI) moet as n prop in die 

draerstroom ingespuit word sonder om die vloei te verander. 

Die monstervolume rnoet binne perke veranderbaar wees. 

• Die vloE:ipad rnoet in so 'n mate ver·anderbaar wees dat dit 

vir 'n wye verskeidenheid bepaling~ gebruik kan \vord. Die 

systrome moet ook op 'n maklike en reproduseerbare wyse 

aan die draerstroom gekoppel kan word. 
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• Die vloeidetektor moet dadelik 'n reproduseerbare sein, in 

ooreenstemming met die analietinhoud, gee. 

n Elementere FIA-sisteem 

noodsaaklike komponente wat 

bespreek word. 

word saamgestel 

hieronder in meer 

uit 'n reeks 

besonderhede 

1. n Sisteem wat die draerstroom deur die verskirlende eenhede 

neem met n perfekte herhaalbare pulsvrye en konstante 

stroom. Die konstante pulsvrye stroom word veroorsaak deur 

n multikanaal-perista!tiese pomp. Die verskillende 

vloeitempo's word moontlik gemaak deur pompbuise met 

gespes:fiseerde deursnee vir spesifieke vloeitempo's. 

2.. n lnspuitsisteem 1,•.12t die r--:-10nstcr· Ofl ;:kkurc.1tc en hcthuu!bare 

wyse in die stroo,11 1nvueg. Die inspuitvolume moet ook 

veranJer·baar· wees. 

,s um ::-:.pe:::.ifieke volurr,es Vern die- rnonster in ate ciraerstroom 

in te spuit sonder om die strnom te onderbreek, het soos volg 

daaruit 9es1en: 

3. n Tr·ansportsisteem om die verskiiie!!de eie!:!ente te kooQe! 

en die verlangde mate van vermenging en rlispersiP tF: 

ve roorsdd k. 

4. n Deteksiesisteem vir die koritinue waarnerrnng van die 

rlraerstroom orn kwa!itatiewe sowel as kwantitatiewe inligting 

te voors 1en. Die wye verskeidenheid deteksie-sisteme wat 

met welslae gebruik kan word, word in die volgende afdeling 

in meer besonderhede bespreek. 
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DRAER-STROOM 

NA VERMENGINGSBUISE 
l • 

w 30 iii 

7 

5 

t 
AFVAL 

30 \JI 

MONSTER 5 

AFVAL 

Fig. 2.4 - Skematiese voorstelling van die dubbciiuski£p. 

twee posisies wat moontlik is word aangetoon. 
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2.7 DETEKSIESISTEME 

2.7.1 ELEKTROCHEMIESE DETEKTORE 

Hierdie tipe sensors is baie nuttig in hidrodinamiese sisteme as 

gevolg van vinnige respons en lineariteit oor n wye 

konsentrasiegebied20 . Die waardes wat verkry word is ook baie 

herhaalbaar, het 'n lae inherente elektriese geraas en is baie 

.. f? 1 sens1t1e - . Die gebruik van ioonselektiewe elektrodes (ISE) in 

FIA het nog addisionele voordele soos byvoorbeeld die lae koste 

wat aan die instrumentasie verbonde is, baie min of geen vooraf 

behandeling van die monster nie22 en geen steurings as gevolg 

van die kleur of troebelheid van die monster nie23 , 24 . 

Aangesien elP.ktrochemie~e prosesse oor die algemeen op n 

opper·vlak 1n plaas van in 'n oplossing as geh8el voorkom, maak 

d it h i er d i e p roses s e bes on de r· a cJ n t ~- c k I i k v i r d i e g e b r u i k op 

m i n i at u u rs k ;:i a ! A I hoe ~.1 e ! d i e v e r v a a rd i g i n 9 '/ a ~1 k ! e i n '.'()I um e :: c ! I c 

v1r elektrochemiese deteksie nie baie moeilik is nie, word daar 

tog probleme ondervind met soliede, statiese elektrodes. n 

\/erlaging in sein word ver-kry dS ~evulg vdn opperviak:1dsorpsie. 

D:e keuse van 'n elektrodemateriaai en die :!leLir19stesrn1ei< sal 

be~Z?3! word deur die aard van die verbinding wat gear,a:lseer 

moet word, sowel as die ;:inalitiese toestande wat vereis word. 

n E lektrochemiese dete ktor is sens ,ti ef vi r n sekere eien s luip 

van of die opiossing of die opgeioste stof. uetektors wat sensitief 

is vir die elektrocherniese eienskappe van die oplossing is nie­

destruktief 1n karakter en universeel toepaslik (nie-selektief). 

Die delektore wat gebaseer is op eiektrochemiese eienskappe van 

die opgeloste stof is oor die algemeen baie sensitief en selektief. 

'n Eienskap van hierdie tipe detektor is dat die uittreesein bepaal 
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word deur die aktiwiteit of konsentrasie van die verbinding in 

die omgewing van die elektrode-oppervlak. Die elektrode maak 

dus 'n gelokaliseerde meting en nie 'n meting wat gemiddelde 

konsentrasies in die vloeikanaal meet nie. Dit is dus baie 

belangrik dat daar 'n onvcranderbare verhouding moet wees 

tussen die gemiddelde konsentrasie in die dwarsdeursnee van die 

sel en by die werksoppervlak va11 die elektrode. 

In hierdie projek is 'n ioonselektiewe elektrode as elektrochemiese 

detektor gebr11ik. DiP ioonselektiewe e!ektrode was 'n ch!cr:cd­

selektiewe elektrode 111 samewerking rnet n kalomel­

verwysingselektrode. Ruzicka en Hansen 25 het die ioonselektie\ve 

elektrode ontwikkel wat 'n kaskade-vorm het en deel uitmaak van 

die vloeisisteem, met die verwysingselektrode op ·~ ~nder posisie 

in die sisteem. 

elektrodes is dat die potensiaalverskil grootliks afhank!ik is van 

die posi s ie van die elektrode in die vloei sis teem. i ndien die sen sc•r 

te naby aan die wand van die buis is, is dit nie baie sen~itief 

vir konsentrasieveranderings nie, as gcvclg van die par0~olic~c 

profiel van die monsterprop. Wanneer die ~ensor in ..J: -u1e middel 

van die buis voorkom, word die vloei vertraaq en swak 

hPrhaalbare res u It ate v'/ or d , .... 

ioonselektiewe elektrode gebruik wat deel uitmaak van ..J: ~ 
Ult:: 

buissisteem terwyl die verwysingselektrode vertikaal in n 

bekertjie aan die einde van die buiss1steem vour·kurn t Fi~. r ., ' 
J. i j. 

Die konstruksie van hierdie elektrode word in hoofstuk 5 

bespreek. 
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(l) 
(l) 

C 
(/) 

E L 
:::, E 
(l) 

"D u') 
(/) 

·- 0 :::, 
..!) 

' 

kabel na ioonanaliseerder 

Ag- metaal 
bedekte onoplosba re 
anorganiese sout 

0,5 cm 

A?Rl'.,ti►◄◄ Flh-1& a;;, ; SA i 

0, 5 cm 0, 5 cm 

I 
I 

~----~ 

Fig.2. 5 

elektr c,Je. 

Skematiese voorstelling van die chlo!"'iedselektiewe 

2./.2 OPTIES[ DETEKTORE 

Hierdie is beslis die detektore wat die meeste gebruik wore ::1 

samewerking met FIA, tenvyl spektrofotometr~ie die optiese' metode 

1s wat die meeste gebruik word. Die ontwerp van fotometriese 

resultate met kommersieel-beskikbare selle verkry word. Fig 2.6 

toon die U-vormige sel wat vervaat·dig word uit silika of spesiaie 

cpticsc gias. Hierdie is ook die tipe sel wat deur ons gebruik is 

vir die spektrofotometriese bepaling van kalsium. 
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u itvloei van stroom invloei van stroom 

t 

I i g v a n a f I i g bro n 

Fig. 2. 6 - Voorbeeld var. 'n deu rv loei sel vi r spektrofotometricse 

bepdlings. 

Die onlangse bekendstelling van iase;"'opwt?kkin9sbr,:,nne het die 

gebruik van fluorometriese tegnieke opnuut ender rlie dandag van 

die FIA-gebruiker gebring. Voordele soos goeie se!cktiwitiet, lae 

deteksielimiete, verkleiningskapasiteit en relatiewe lae koste ,s 

verantwoordei1k vir die uitgebreide gebruik van hierdie tegniek. 

van verbindings met fluorimetri2se cienskappe. 

Nog 'n handige tegniek wat in samewer·ki,19 met FIA gebruik kan 

word, is atoomspektrometriese tegnieke. Hierdie tegnieke gebruik 

I I O r . t " 3 I . normaa weg n monstervo ume Vct11 ,~- to~ L cm op osstng v1r 

die bepaling v~n 'n gegewe element deur konti:iue asp1ras1e. Vee! 

kleiner monstervolurnes kan gebruik word deur FIA saam met 

h i er d i e t e g n i e k t e g e b r u i k . ! n teen st c II i n g met a n de r de t e kt o re 

wat saarn met FIA gebruik word, benodig atoomabsorpsie­

spektrometers, vlamfotometers en IGP-eenhede nie 'n vloeisel nie. 
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Die skema vir so n sisteem 1s uiters eenvoudig. Die draer wat 

kontinu gepomp word, word in die verstuiwer geaspireer. Een 

van die belangrikste voordele van die gesamentlike gebruik van 

FIA en AAS (atoomabsorpsie-spektroskopie) is die lae gebruik 

van maskeringsreagense (reagense wat steurings verw1der). Die 

gebruik van lantaan kan byvoorbeeld so min soos 1<;>,:, van die 

normale hoeveelheid wees 26 . 

2.8 TWEEFASE-FIA-METODES 

n Bewys van die veelsydighcid van FiA 1s die wye 

verskeidenheid toep2ssings wat ontstaan as gevolg van die 
. . 
invoeging van kontinue s kPidi ngsisteme in n no;--male 

FIA-sisteem. Alhoewel sekere twee-fa se- sis tcme 

v loei stof-v loei s tof-ek stra ks ie, ens,ernreaktors) !3n k 

geassosieer is met klassieke outomatiese gesegmenteerde metodes, 

bied hulle ,nvoeging in FIA veel groter voorde!e as 9evo!9 v.Jr. 

die atwesigheid van lugborrels. Lugborrels kompliseer sonder 

twyfel die konti n ue werk i ng van n s keid i ngs i ste2iT, er, ve1·:c:aS; 

ook die effektiwiteit, aanges1en die tyd wat die fd~t~s in kontak 

is, aansienlik verlaag word. 

Die faseskeidingstcgnieke wat hoofsaaklik in 

IS: 

1. Gas-vloeistofskeidings, bv. distil:dsie. 

F I A g e iJI" u i k 

2. Vastestof-vloeistofskc:dings, bv. ioonuitruiling. 

I 
wor·a, 

3. Vloeistof-vloeistofskeidings, bv. vloeistof-vloe1stofekstraksie 

en dialise. 
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Dialise is baie nuttig by die bepaling van stowwe in biologiese 

monsters, byvoorbeeld u rien, bleed en mel k. Die anal ise van 

biologiese monsters deur FIA-dialisesisteme oorkom grootliks die 

probleme wat algemeen voorkom by analise van die monsters, 

naamlik: 

1. Die hoeveelheid monster wat beskikbaar 1s, is normaalweg 

beperk. 

2. Die monsters verskil normaalweg van diP- stanciaarde w2t 

gebt~uik word vir ka!ibrasie wat 'n analitiese fout ii1 die 

sisteem inbring. 

3. n Dialise of verdunningsproses word normaalweg benodig om 

steurings Von pr·ote'(enE: eil C:1i1det l...lr·oot rnolekule::; Le: ven-vydP-r 

of om 'n se1n in die bepaiingsgeb1ed te verkry. 

4. ?rote"iene en vette toon d1e ne1ginq om aan die wande van 

buise en vloeiselle saam tP pa!<. 

Dit 1s dus Juidelik dat dialise 'n baie nutt!~e en in somm:ge 

~! e v a ii e 0 nm i s b a r P. t P. a n ! P k 

sters. 
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HOOFSTUK 3 

MEMBRAANSKEIDINGS IN VLOEI-INSPUITANALISE 

3 .1 INLEIDING 

Die beginsel van massacordrag in kor.tinue vloeisisteme \A'Otd lar1k 

reeds gebruik. Die oordrag geskied oor gasdlffosie en 

dialisemembrane wat vera! in kliniese roetinelaboratoriurns geL,, uik 

worrl 

vir die bepaling van analiete in biolo9iese sisteme by·voorbeeld 

rnclk of bloedserum. Tot op hede is dialise in rl/\ r:og nie tot sy 

volle potensiaal ontwikkel n1e, hoofsaak!ik as gevoig '.'dfl die 

mening wat verskeie wetenskaplikes het ddt Jiil!is~ 
1

-i :dr1di~e ei"; 

nie 'n goed gedefinieerde proses is nre, soos ondervind wotd by 

die ontsouti n9 van biolog iese rnon s ters. Dia Ii SP. in · n -✓ loPi c; i <-tpe.m 

uiti'Tiaak van die bepalingsisteem wor-d geen eks1.rd iyd hierdeur 

in beslag geneem n1e. Sekere van die i1uicJige toepassings in 

vioei-i1·1spuilsisteme toon aan dat 45 7 0 mo n st e rs p e r· u u r 

geprosesseer kan word met stP.eds hoogs ,-eprodusePrbare 

r·esultate 27 ' 
28 

Dialise kan beskou word as 'n proses waar klein molekuies of icne 

vanuit een oplossing deur n dialisememb1·c1a11 na n ander 

oplossing beweeg. Die oplossing waaruit die mulekules beweeg 

in die FIA-sisteem staan bekend as die skenkerst.oom en die 
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oplossing waarna die molekules beweeg staan bekend as die 

ontvangerstroom. Die rnembraan is nie selektiefdeurlaatbaar n1e 

maar laat alle molelules deur vanaf 'n hoer na 'n laer konsentrasie 

van die spesifieke molekule. Die enigste onderskeid wat tussen 

molekules getref kan word is op grond van molekulere grootte, 

deurdat die poriee in die membraan 'n vaste grootte het en slegs 

molekules sal deurlaat wat kleiner as die porie 1s. Ander 

molekules in die skenker of ontvangerstroom kan egter 'n invloed 

he op die dialise van 'n sekere molekule, wat dit dus noodsaaklik 

maak dat die ontvanger en skenkerstroorn so identies moont!ik 

moet wees. 

Die tempo waa rteen stowwe oorgedra word vanaf die 

skenkerstroom na die ontvar,gerstroom 1s afhank!ik van die 

eien s kappe van die rnernu r·aM1, die v loeitempo P.n 011 s ri iP vPrti i-< a li? 

massa-oordrag van stowwe In die oplossing na die 

word 1n n s1steem ingebou 2n daarna getoets om optimum 

wel met sukses toegepas vv6rd, ~~tin 'n groter beg:":p 'v'ir die 

dialiseproses in die vloeisisteem betC'r en vrnn1ger or--timisasie 

maak vir die individuele karaktcrc:cnsk~ppc van vers!<i:!.:itde 

membr-ane n1e, kan die effekte van dia!isc:er·der·-geometrie en 

rnernbr·aaneienskappe rnaklik 92sk,2; v-.:0,d. 

D:e dialisecrder maak deel uit van ,1 vloei-ir,::-1,.,itanalitiese 

sisteem. in hierdie dialiseerder word n s ken kerstrooni 

(monsterstroom) deu,· 'n dun buisiP 9ef')nm;-:,, wat langs die een 

kant van 'n membraan verby loop, terwyi skoon water aan die 

ander kant van die membraan verby gepomp word (Fig. 3.1). 

Hierdie sisteem word hoofsaakiik gehruik vir bep~lings in 
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biologiese monsters, aangesien ione of klein molekules wat bepaal 

moet word maklik deur die membraan beweeg, in die 

ontvangerstroom in, om daarna na die detektor te gaan. Alie selle 

en makromolekules wat moontlik in die bepaling kan steur of 

verstoppi ngs veroorsaa k, bly in die s ken kerstroom 

(monsterstroom) agter en word weggevoer as afval. 

3.2 TEORETIESE AGTERGROND 

Die sein wat deur die FIA-sisteem, met 'n di3iiseerder in die 

sisteem, gelees word, word gekontroleer deur twee kurnpunenlc: 

1 . die byd rae van die gedeeltel i ke dis pe rs ie wat ontstaa n voor, 

as deel van en na dialise. Hierdie dispersie veroorsaak 'n 

kon sentras ie-tyd-p rofie! wat ontstaan as oP.voln 
..J - _, 

konveksie en diffusietransport, 

2. die byd rae van die dia Ii sep roses self. 

Daar w6rd egter aangeneem dat die dialiseproses n;e die vorm 

van die monsterprop verander nie. Die dialiseproses behoort 'n 

di;:, dialisemembraan, wat voort beweeg in die ontvanger·stroom. 

Die fraksie van die analiet vanaf die skenkerstrnom na die 

ontvangerstroom is afhanklik van 'n aantal faktore naamlik: 

1. :nembraanoppcrvlak, 

7. membraanlynlengte, 

3. membraanporeusiteit, 
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4. die konsentrasie van analiet in die ontvangerstroom, 

5. die gebruik van ontvanger en skenkerstrome wat in dieselfde 

rigting vloei of wat in die teenoorgestelde rigting vloei, 

6. vloeitempo's van die skenker en ontvangerstrome, 

7. en temperatuur. 

Verskeie artikels is reeds gepubliseer oor massaoordrc19 in 

dialiseerders vir kunsmatige niere of vir industriele dialiseerders, 

maar die aantal teoretiese vloeimodelle vir analitiese dialiseerders 

is baie beperk. 

Agren en Garret38 was die eerste personc v:~t wiskundige modelle 

ontwikkel het vir vloeidialise. Uit hierdie vergelykings kan die 

reiatiewe konsentrasies van die ged1aliseerde spes1es in die 

s ken ker- en ontvangerstrome bereken word. H ierdie 

konsentrasies word bereken as funksies van vloeitempc/s e11 

sellengtes vir gevalle wac1r die strome in dieselfde en in 

teenoorgestelde rigtings vloei. Hierdie vP.rgelykings stel rliP 

.rnalitiese chemikus in stoat 0m tE= berc:~cr, vvdt Jit= fJc:1Jle11~te vd11 

n dialiseerder moet wees om 'n spesifieke herwinning moontiik 

te maak. Daar kan met hierdie vergelykings aangetoon word dat, 
! 

in sommige gevalle, 'n groter 9o-dialise verkry sai word indren 

beide strome in dieselfde rigting vioei, rnaar dat dit in 2nder 

gevalle meer effektief sal wees indien die strome in 

teenoorgestclde rigtings vloei, aanges1en daar by laasgenoemde 

geval 100°0 dialise mag plaasvind indien 'n sel lank genoeg rs, en 

indien die vloeitempoverhouding (donor/akseptor) minder of gelyk 

aan 1 is. Een van die nadele verbonde aan berekeninge met 

hierdie vergelykings is dat sekere konstantes in die vergelykings 
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bekend moet wees, byvoorbeeld die diffusiekoeffisient vir die 

dialiseerbare spes1e en 'n "konstante wat gedefinieer word deur 

die eienskappe van die membraan". Geen eksperimentele tegnieke 

word gegee om hierdie waardes te bepaal nie. 

Van der L. d 28 
in en het 'n model afgelei vir gasdiffusie In n 

analitiese para I lel plaat-d ia Ii seerder. Hierdie afgeleide 

vergelykings is eksperimenteel getoets en die waardes. het 

ooreengestem met die wat bereken 1s uit die vergelykings. 

Hierdie vergelykings :s afge!ei deur gebruik te maak van 1

11 

tenk-in-serie-model. Elke tenk word gemeng en ruil materiaal uit 

met die tenk aan die ander kant van die membraan, in 'n tyd-

?9 
afhanklike oordragstap. Cooney et al... het vergelykings afaelei 

wat massa-oordrag oor membrane beskryf vir n parallelplaat-

diaiiseerder met semi-oneindige breedte. n Unieke eicnskap van 

die oplossing was twee stelle diffusievergelykings wat die bloed 

aan die diaiisaatkant van die membraan verteenwoordig, wat 

gekoppel word deu r die membraan-oordragsvergelykings. Die 

teorie is ontwikkel vir die kunsmatige nierdialiseerders waarin 'n 

bloedkanaal omring word deur 'n rnernbr·aan en n dialisaat of 

waterkanaal aan elke kant. Daar 1s dus 'n simrnetrie ronrlom die 

b !oed !cl r. :.1a I I" • I I 

u1e rn0nsterk.a11ddl 

van die analitiese dialiseerder n,e. Dadr· bestaan verskeie 

publikasies wat handel oor massa-oordt·dg in dialiseerders vir 

k t . . 16 · I t . t . . k . . ,unsma 1ge nrere , cerwy eorre wa d1re van toepass1ng 1s op 

analitiese dialiseerders baie skaars is. 

Die benadering wat deur Cooney gebruik 1s, is aantt-eklii<. 

aangcsien daar slegs van fundamentele konstantes gebruik gemaak 

word. Bernhardsson 31 het twee numeriese vergelykings afgelei 

om konsentrasies in ontvangerstrome te bereken. Die eerste model 

is afgelei vir propvloei en die tweede vir paraboliese vloei in 
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beide kanale. Die vergelykings 1s afgelei vir saamstromige vloei, 

aangesien dit normaalweg tot 'n kleiner differensiele drukverskil 

oor die membraan lei. Nog 'n rede is dat dispersie kleiner is 

wanneer beide strome in dieselfde rigting vloei, as wat die geval 

sou wees indien beide strome in teenoorgestelde rigtings vloei. 

Bernhardsson 31 het waardes vir die konsentrasieverhoudings van 

Cd/Cs bereken vir verskillende vloeitempo's in die skenker en 

ontvangerstroom. Hierdie berekeninge is uitgevoer v1r die 

gemengde koppie-model, die propvloei-model en die laminere 

vloei-model. Hierdie waardes is op 'n 9rc1riek ~eslip en ver·geiyk 

met e ks p e r i men t e I e w a a rd es w at v e r k r y i s v i r Z n ( I I ) - be p zi I i n g s 

(Fig. 3.2). Die model is ook vergelyk met die teorie soos afgelei 

deur Van der Linden 28 . Dieselfde grafiese voorstellings wor·d 

in hier·die hoofstuk gemaak uit resultate wat deur ons verkry is. 

Die profielc van 8 membrane word met mekaar op hierdie wvse 

vergelyk. Daar is van ook drie verskillende grootte dialiseer·ders 

gebruik gemaak om sodoende ook die i nvloed van 

membraanoppervlakte op 0o-dialise te ondersoek. 

. I 

ontvanger: 
st room 
(uitvoer) 

on tv ~rngers troom 
(invoer) 

Fig. 3.1 - Skematiese voorstelling van 'n deurvloeidialiseerder. 
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Beide die modelle van Bernhardsson et a1 31 en Van der Linden 28 

stel 'n sisteem voor met twee parallele kanale met oneindige 

breedte, wat geskei word deur 'n dialisemembraan (Fig. 3.1). 

Die analitiese monster kom die sisteem aan die regterkant van 

die skets binne en die analiet word oorgedra vanaf die boonste 

kanaal na die detektorkanaal, deur die membraan. Vervoer in 'n 

horisontale rigting (y-rigting), dit wil se in die rigting waarin 

die stroom vloei vind plaas slegs deur vloeistofvloei en ver.voer 

in 'n vertikale rigting (x-rigting), dit wil se loodreg met die 

membraan, vind plaas deur mo!eku!ere diffusie. Aangesien die 

breedte van die kanaal teoreties oneindig is, sal daar geen 

beweging in die rigting van die wande van die buis (z-rigting) 

wees n1e. Die konsentrasie by = 0 word C 0 y geneem .as en s 

Cd 
0 respektiewel i k, met C 0 die begin kon sent r·as ie Jie in s 

s ken ker·stroom en (' 0 
'-"d die bcgir: !(cn~cr1ttcJsic i11 die 

ontva ngerstroom. Die onders k r·if word egter gebruik waar die 

ver·gelykirig dieselfde waarde het '✓ Ir· beidc strome. Die 

diffusievergelyking vir dialise is dus: 

r 5C; l r 62
cil I . 

o. y. ( X) 1-. = 
I I 

! ·"y I l o;/,. 
\ - ; 

waar· v(x) die liniere vloeitempo is,[) die diffusiekoeffisient in 

die oplossing en C die konsentrasie by 'n spesif1eke punt in die 

kanaal. Die grenstoestande IS c. = c.° hv v = 0 en oC./ox = 0 
I I ' ' I 

by X = -a./2. 
I 

Die punt x = -a./2 
I 

1s op die wand van die 

dialiseerder e:1 stel dus d.:1t die wand onc.leurdr·ingbaar is. Daar 

word aangeneem dat die r,enneasie direk eweredig is aan die 

konser.trasieverskil tussen die twee sye van die membraan. 
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waar P die permeabiliteit in 
-1 . 

m. S IS. Vir die geval waar daar 

aangeneem word dat propvloei deur die dialiseerder plaasvind, 

sal vi(x) = vi, dit wil se die liniere snelheid is konstant regdeur 

die kanaal. Vergelykings 1s hieruit afgelei wat n sekere 

konsentrasie in die skenker- en ontvangerstrome bereken by 'n 

posisie y, dus Cs(y) en C
0

(y). Die vloeiternpo vir die geva! van 

laminere vloei word aangegee as: 

v. 1-
1,max 

2 2x. 
I 

a. 
I 

Hiervoigens kan die konsentrasies in die kanale bereken word 

deur eike kanaal 1n n aantal kleiner voiumes te Jee!. Uie 

beginkonsentrasie in al die volumes is C. 8 maar verander met tyd 
I 

namate ewew19 bereik word in die afsonder!ike vo!'Jm~s. 

Rernharson et a1 31 het al die bekende waardes ook ekspcrimcnteel 

SJetoets deur die c,~-dialise van sinkione te bepaai deur n c!kay-

sei i u ioseaseta~t-d 1~ ! 1 semernh r~a n 

Soos wat verwag sou word, gee die vermengings-model (111ixed 

cup mode!) die hoogste 9o-dialise aangesien daar aangeneem -,,voi-d 

dat perfekte vertikaie massa-oordrag pl~asvind in e!ke kanaal. 

D!e tweede hoogste %-dialise word verk,y vanaf die pt'OfJ'vk•t:"i­

model, alhoewel daar slegs 'n klein verskil is tussen hie~·die en 

die laminere vloei-model, veral by lae vloeitempo's. 

ontvarigerstroom wat teen die membraanupperv!.:1k ge!ee 1s, 

beweeg vinniger in die y-rigting in die propvloei-rn::.:Jel en meer 

van die ontvangerstroom is dus beskikbaar vir oordrag vanuit 
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die skenkerstroom. Al drie die modelle voorspel dat ewewig bereik 

3 . -1 sal word wanneer 'n vloeitempo laer as 0, 1 cm .min gebruik 

word. Uit die resultate het dit ook geblyk dat die verskille tussen 

die laminere- en propvloei-model weglaatbaar klein is. 

Daar is verder gevind dat die eksperimentele gedrag van 'n 

deurvloeidialiseerder slegs ooreenstem met die teoretiese 

massaoordrag indien sekere voorsorgmaatreels get ref word. 

Eerstens moet die hidrostatiese druk dieselfde wees 1n beide 

kanale An dit vereis dat die vloeitempo's SO'.vel as die :n er, 

uitvoerdruk gelyk moet wees. 
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0 0,5 i,. 0 ... r,. 

LIV 1, 5 

- 1 
___________ ,_1_!_o_e_i t_e_m_. _po _ ( ~ ! ~~~_i~_· __ ;_1 

-------

Fig. 3.2 - Teoretiese en eksperimentP.le vloei-rifh;.,inklikheid van 

die 9o-dialise van n parallelplaat-dia!iseer·ccr met gelyke 

vloeitempo's in beide kanale: (A) gemengde koppie-moJel (B) 

p rnpv loei -model (C) larninere vloei-model (D) eksperirnentele 

I• I• I -·-··------·· . '-t1c.••···..,_;'-"'' ....... .._. • 

500 rnm lank, a
5 

= od = 0,091 mm, 1, 5 mr., kanaalbreeJte, 
- 6 - l - 1 i) ; - 1 P = 7,74 x 10 rn.s , D = 7,4 x 10 'm-.s ·. 

Tweedens moet en1qe aksie vermy word W<1L i<c111 veroor·saak dat 

die membraan 11itsil. Der<Jens moet die vioeitempo hoog genoeg 

wees sodat die afgeplatte gcdeelte die ·v1loei-

a f ha n k I i k h e ids k u rw e ( Fig . 3 . 2 ) be re i ~ i s . D a a r rn;::. s r, p d ; e in e est e 

25% van die dialiseerbare stof oorgedra word. Die rede hiervoor 

IS dat die konsentras ieverhoudi ng minder varieer met 
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veranderings in vloeitempo en dit verlaag die kans op 

membraanuitsetting. 

Om die effektiwiteit van dialise aan te toon vir verskillende 

dialiseerderdimensies en verskillende membraantipes het ons die 

volgende verandelikes geevalueer in die eksperimetelE:_ gedeelte: 

1. Vloei-inspuitanalise en kontinue vloei. 

2. Die gebruik van skenker en ontvangcrstroom \vat in d;eselfde 

rigting vloei en gevalle waar die strome in teenoorgestelde 

rigti ngs vloei. 

3. Die konsentrasie van analiet 1n die donorstroom. 

4. Membraanlynlengte (dialise-area). 

5. Membraanpor·eusiteit. 

6. Membraandikte. 

7 \/~c-e:ternpc Jf!!anklikhcid van dialise (diesclfdE: vi0e;tci1ipo'.:, 

in skenker en ontvangerstrome). 
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3.3 EKSPERIMENTEEL 

3.3.1 KALSIUMBEPALING 

3.3.1 a) Reagense 

Alie reagense is voorberei uit analitiese graad chemikaliee, tensy 

dit anders gespesifiseer word. Dubbel gedistillee_rde water is 

deurentyd gebruik. Die reagense Is soos volg berei: 

KRESOLFTALEI ENKOMPLEKSOON: Die oplossing Is voorberei 

deur 0, 100 g kresolftale'ienkompleksoon (verkry vanaf BDH 

3 -3 CHEMIKAL IEE BPK.) af te weeg en in 40 cm , 5,0 mol.dm 

soutsuur op te los. Daarna is 2 g kinolien-8-ol bygevoeg terwyl 

die fies versigtig geswaai is. Die oplossing is kwantitatief verdun 

na 2 cJrn3 met gedistilleerde water. 

BASISOPLOSSING: Die oplossing Is voo:~bc:-c: dc;,.;r 70 q, 

2-amino-2-metielpropaan-1-ol (AMP) af te weeg en op te los In 

500 cm3 gedistilleerde water. 

ST ANDAARDKALS I UMOPLOSS I NG: n Ka Is i umuµloss i ng 

voorbcrci deur 24,9800 g analitiese gracid kalsiumkar-buriadt 

versigtig op te los 1 n ongeveer O, 50 
-3 

mol.dm soutsuur, wat 

drupsgewys bygevoeg Is,. totdat al die kal~iurnkarbonaat net 

opgelos is. Die oplossing is 'n paar minutP. i~nk ~ekook om al die 

kooistofdioksied te verwyder. Die kalsiumop!ossing Is daarna 

geneutraliseer met ongeveer 0, 1 mol. dm-3 kaliumhidroksied. Die 

pH is aangepas tot 'n pH van ongeveer 6, waarna die standaard 

verdun is tot l dm3 met gedistilieerde water, wat 'n standaard 

oplossing van 10 000 mg. dm - 3 kalsium gegee het. n Reeks 

standaarde wat konsent:--asies tusser. 100 en 1 500 mg.dm-3 het, 
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is berei deur verdunnings van die 10 000 mg.dm-3 -oplossing te 

maak. Nog 'n reeks standaarde is berei met konsentrasies van 

6 mg. dm - 3 , 10 mg. dm - 3 , 15 mg. dm - 3 , 30 mg. dm - 3 en 50 °mg. dm - 3 

vIr die direkte bepaling van kalsiumkonsentrasies In die 

berekening van die %-dialise. 

KALIUMOPLOSSING: Vir die verwydering van ioniese steurings 

is 6,4650 g kaliumnitraat (KNO3 ) afgeweeg en verdun tot l dm3 

om 'n oplos sing te gee wat 2 500 µg K + / cm3 te bevat. 

3.3.1 b) Apparaat 

n Ca rle-rni k rovol umeklep is gebru i k. Die klep het 2 identiese 

lusse wat elk n volume van 30 µI het. Die outomatiese 

rnonsternerningseenheici Is deur Cenco gemaak er: IC' ,.., ;n 

samewerki ng met 'n Cenco- peristal riese pomp, wat teen · n tempo 

van 10 revolusies per rninuut werk, gebruik. Die optirnurntcrnpa 

waarteen die monsters geneem is, was 60 per uur. 'n Philips Pye 

IJnicam SP6-550 spektrofotometer is gebruik by 'n go!flengte van 

580 nm en n Varian AA-175~atoomabsorpsie-spektrnfotometer 

(AAS) IS by n go If Ieng t e van 4 2 2 , 7 nm g e b ~- u i k . Di P. 

I 
111 

die v!oeisisteem is transmissiebuise met 'n binnedeursnee Vd11 0, 76 

mm gebruik. n Technicon-tipe C-12" dialisemembraan met n 

padlengte van 300 mm is gebruik. 

3.3.2 CHL0RIEDBEPALING 

3.3.2 a) Reagense 

Alie reagense Is voorberei vanaf analitiese graad reagense, tensy 
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dit anders gespesifiseer word. Dubbel gedistilleerde water is 

deurgaans gebruik. Die reagense is soos volg berei: 

KALI UMN ITRAATOPLOSS I NG: n Kaliumnitraatoplossing met 

konsentrasie 1 mol.dm-l is voorberei deur 101 g KNO
3 

op te los 

en kwantitatief te verdun tot 2 dm3 

CH LORI EDOPLOSS I NG: n Chloriedoplossing is voorberei deur 

32,9680 g droee natriumchloried op te los in gedistilleerde water 

3 en te verdun tot 2 drn . Standaardwerksoplcssings is be,ei deu, 

die nodige verdunnings te maak wat strek van 250 tot 5 000 

mg. dm - 3 Cl-. Nog 'n reeks standaarde is berei met konsentrasies 

van 10, 15, 30, 50 en 100 mg.dm-3 chloricd vir die direkte 

bepaling van chloriedkonsentrasies 1n die berekening van die 

'11-dialise. Alie oplossin9s is 0ntgas V'Y)r-cbt !esings genccm is. 

3.3.2 b) Apparaat 

n Carle-mikrovolumek!ep, met twee identicse mor,sterlusse, elk 

30 µI volume, :s gebruik. 'n Reeks monsters wor·d aan die klep 

verskaf deur n Cenco monsternemingseenheid. Die monsters is 

tprnr..--. , ,-;, n Ac,,-, 
••• ~, ..... ·-· ~i.:....i•• --·· Ty~uri 

transmi$siebuise met 'n binnedeursnee vc1n G, 76 mm is gebrnik 

om die verdelin9sisteem saam te stei. Vermengingspi rale 1s 

saamgestel deur die korrekte lengtes transmissiebuise rondom 

glasbuise met deursnee 15 mm te draai. Die relatiewe millivolts 

is by kamerternperatuur gerneet met 'n Orion Research (model 901) 

rel<enaa r·beheerde ioona na Ii see rder. Die deurvl0c:i-

chloriedselektiewe c!ektrode is berei soos beskryf deur Van ,, 
Staden- en saam met 'n kalomelverwysingselektrode gebruik. 
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3.4 RESULTATE EN BESPREKING 

3.4 A) INLEIDING 

Die effektiwiteit van die dialiseerder 1s 'n funksie van drie 

veranderlikes, naamlik die oppervlakte waaroor dialise voorkom, 

die temperatu u r en 

32 33 ontvangerstrome ' 

veranderlikes aannames 

die vloeitempo van skenker- en 

Daar word egter by bogenoemde d,ie 

gemaak byvoorbeeld dat dieselfde 

membraan deurentyd gebruik '.vord. In hierdie ondersoek is daar 

in meer besonderhede na nog 'n paar ver·anderlikes gekyk naarnlik 

vloeitempo's van die skenker en die ontvangerstrome, die rigting 

waarin die strome vloei ten opsigte van n1ekdar, die samesteiiing 

van die twee strome en die invloed wat verskille in sarnestelling 

mag op I ewer, die i n v I oed v a n die k on sent r as i P v cHl d: c an a I i 2 t i ,: 

die ontvangerstroom, die volume monster wc1t irigespuit word 

sowel as die verskillende tipes membrane wat gehrriik \.vcHYi 

3.4 B) VLOEITEMPO VAN SKENKER- EN ONTVANGERSTROOM 

Clarke en Nicklas34 het daarop gewys rlat 'n verh,:-ig1ng i!: die 

herwi n n in~ van ged ia Ii see rde st0,..vv-1e verk ry k~ !'1 •,•.'0. ~·rl rlcu r 

vloeitempo's te halveer en dus die dial1setyd te verdubbel. 

A I hoe we I d i e e ff e k v a n temp e rat u u r or> d i e 1, - d i a ! i s e n , e o rH1 F.: r ~ o e k 

1s nie, is daar deurentyd gepoog om by 'n konstante temperatuur 

te werk. Grady en Lamar35 het glukosc bcpaal en het gevind 

die persentasie glukose wat d1al!seer, verhoog wanneer die 

temperatuur verhoog word. Scobett et al 36 het ool<. '11 dialiseerder 

gebruik in 'n geoutomatiseerde metode vir die analise van glukose 

en het gevind dat die resultate varieer met 0,26°0 waneer daar 

n verandering van 0, 1 °C in die dialisemccJule is. H ierdie 

veranderings kan maklik verklaar word indien daar in aanrnerking 
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geneem word dat meeste van die dialisemembrane in 'n jelvorm 

bestaan en die fisiese toestand hoogs afhanklik is van 

temperatu u r. 

Verskillende vloeitempo's is gebruik waarby die konsentrasies in 

die detektorkanaal bepaal is. Die waardes van konsentrasie in 

die detektorstroom is gedeel deur die waardes van die 

konsentrasie in die skenkerstroom en is aangedui as die 0o-dia.lise. 

Die Cl- - en Ca2
+ -konsentrasies in die detektorstroom is bepaal 

w~n neer v!oeitempo' s in die s k~n ker- en detektorstroom dieselfde 

is. 'n Duidelike verhoging in die 0o-dialise is verkry wanneer die 

I ·t I . 3 9 3 . -l t 1 0 3 . -l D. v oe1 empo ver aag 1s van , cm . min ot , cm . mm . 1e 

lae vloeitempo's wat vir hierdie gcdeelte gebruik is, is glad n1e 

'n goeie keuse vir 'n normale v!oei-inspuitanalitiese sisteem nie. 

f);:i;:ir moet 9ep009 worr_l om by n mee:~ Jfgeplattc gedecltc ·v·a11 

die ku rwe te werk (Fig. 3. 3-3. 8). Die rede h iervoor is dat die 

korisentrasieverhouding (dus ook 0o-diaii~e) minder va~·i.:cr by 

hoer vloeitempo's. Daar is ook gevind dat die groewe var. die 

dia!iseerder 'n k!ein hoogte tot wydte verhouding mod he orn 

sekondere vloei te voorkom42 . Elke rnernbraan is ondcr·soek v;r 

n anioon ( Cl en n katioon Die invlneri v~n 

hierbo beskryf word met ve,·skillenut lengles 
....J. • , • ,.,1ese1rae 

membraantipe uit te voer. in tabeile 3.3 tot 3.8 kan gesien word 

dat die 9o-dialise toeneem met 'n toename in die iengte van die 

dialisepad. 

3.4 C) RIGTING VAN VLOEI IN SKENKER- EN ONTVANGERSTROME 

Die effek van skenker- en ontvan9erstrorne wat in d1eselfde 

rigting vloei of rn teenoorgestelde rigting vloei, word deur 
') 

verskeie outeurs bespreek. Sl<eggs .... hct gcvind dat minder 
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materiaal oorgedra word wanneer die s ken ker- en 

ontvangerstrome in dieselfde rigting deur 'n dialiseerder vloei, 

as wat die geval sou wees indien die strome in teenoorgestelde 

rigtings vloei. Die tyd wat dit neem om ewewig te bereik, is 

kortet· in die geval waar die vloeirigtings dieselfde is, en hierdie 

geval is dus gekies vir algemene gebruik. Lundgren37 het die 

resultate bevestig en het aanbeveel dat ooreenstemmende 

vloeirigtings in dialiseerders gebruik moet word. Hy het. ook 

gevind dat teenoorgestelde vloeirigtings in 'n dialiseerder kan lei 

tot kruiskontaminasie tussen monsters, selfs wanneer so n,in dS 

4 monsters per uur geanaliseer word. Hierdie veranderlike :s 

deur ons ondersoek, maar aanges,en ons by relatiewe 

3 -1 3 . -1 v!oeitempc's gewerk het ( 3,9 cm .min , 2,9 cm .m,n 

3 · -l 1 O 3 · -l) k d f. ·t· k"I cm . min en , cm . min , /on geen e 1n1 ,ewe vers 1 

n veranderi ng In v!oei rigti ng v.,~a rgcneem 'Nord n 1e. 

hoe 

/ A _,u 

niet 

herhaalbaarheid van die resultate het egter aansienlik verlaag 

wanneer die vloeirigtings nie d1eseitde 1s n,c, daarom is daar Vir 

verdere eksperirnentele werk gehou by vloeir·igtings wat d:cselde 

is. 

3.4 D) SAMESTELLING VAN SKENKER- EN ONTVANGERSTROME 

\.'reemde stowwe wat saam met die analiet voorkom, kan n 

merkbare invloed op dialise he. Baum39 het sukrose geanaiiseer 

in water wat ander opgeloste soute bevat. Hy het die osmotiese 

druk in die dialiseerder gebal~nseer deur natriumchloried in die 

ontvangP.rstroom te voeg. Dit het die d;a!ise van sukrose 

verhoog. Fusari et a1 40 het die dialiste,der gebruik om verskeie 

geneesmiddels in tablet- of kapsulevorm te bepaal. Hy het vi r a! 

sy bepalings n plasebo ('n mengsel van al die bestanddele 

behalwe die bestanddeel wat bepaal word) in die ontvangerstroom 

geplaas om te kompenseer vir osmotiese druk. Vir die bepaling 
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van kalsium sowel as chloried is die skenker en ontvangerstrome 

deurentyd dieselfde gehou met gedistilleerde water in beide 

kanale. Wanneer daar 'n ander stof in een van die kanale voorkom 

kan dit duidelike verskille in dialise veroorsaak. Wanneer die 

monster in n reagensstroom (CPC) as ontvangerstroom 

gedialiseer word, verhoog die %-dialise aansienlik. Dit kan 

moontlik wees as gev0lg van die kalsium wat dadelik aan die CPC 

in die ontvangerstroom bind en sodoende die ewewig van dialise 

versteu r. 

3.4 E) KONSENTRASIE ANALIET IN DTE SKENKERSTROOM 

Orn die 9o-dialise te b8rekcn soos aangedui word in Fig. 3.3-3.8 

is 'n aantal standaarde van verskiller.de konsentrasies gebruik. 

Oie ~.:,-diaiise vir e!ke standaard is afsonder'!:k bcpoa! ·,vuarna die 

gerniddeld bereken word en aangeteken is as vloeitempo teenoor 

9o-diaiise. Die waardes vir die verskliicnde konsentrasies het baie 

min verskil. lndien 'n grafiek getrek sou word wat konsentras:c 

teenoor 0o-dialise ::iantoon is dit egter duidelik Jot die 91 afiek r,ie 

parallel loop n1e, maar dat cfaar· loq 'n helling is wat 'n hoer 

9a-dialise voon>pel vir monsler·s met laer konsentrasies. Dit 1~ 

egter -----'-1:1, 
1,1VV1I~111, 

sulke lae konsentrasies 11a diali~e te klei11 sdi wees orn te bepa2i. 

Aangesien dit gevaarlik 1s om afieidings te rnaak uit ,,esultatA wat 

stat.isties en nre eksperimeteel verkry 1s n1e, sai hierdie 

bevinding eers eksperirneni.eel hPvestig mopt voor moont!ike 

verklarir19 daarvoor aesoek kan './✓Ord. Daar moet egter du1delik 

da3rop gewys word dat die kurwc afplat vir hc,~r kon"erib·asies 

en dat d it du s heeltema I aa n v :1a rbeia r- i ~ oi-r: ,:Jie 9erniddeld van 5 

verskillende standaarde te neem vir die t.oets van n seker·e 

membraan. 
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3.4 F) VOLUME MONSTER INGESPUIT 

Daar is ook vasgestel dat die volume van die monster geen invloed 

op die 9o-dialise het nie. Verskillende volume monsters is in die 

FIA-sisteem gespuit en het geen verskil getoon nie. Die volumes 

is progressief verhoog totdat 'n kontinue stroom van die monster 

1n die skenkerstroom gevloei het. Die ontvangerstroom is in 'n 

aparte bekertjie opgevang waarna die konsentrasie da~rvan met 

die vloeisisteem (sander 'n dialisemembraan) bepaal is. Uit die 

konsentrasie is die 9o-dialise bereken en het ooreengestern met 

die waardes wot verkry is vir die voorgestP-lde FIA-s;steem. 

3.4 G) MEMBRAANTIPES 

Die membraan wat die meeste in vloei-inspuitan2!ise gebruik wcr-d, 

1s die Technicon tipe C- membr3an. Hicrdie membraan is 

gernonteer op karton en dadrom baie gerieflik om te gebruik. Die 

~eeste var: die d:alise~e::.brane ;s sellu:oseasetaal-mernbrane. L)ie 

presiese samestelling word egter n1e 1n alle gevalle bekend gemaak 

nie d~ gevolg van patentregte. Daar 1s ook ander :naatskapye 

bef1aiwe Technicon wat gemonteerde rnembrane v1r vloei-

ins~u1tanai1t1ese sisterne vervaarriig. Van .-:~ie gemonteerde mP.m­

brane vvat in hierdie onder·soek gebruik is, is Elkay tipe C, Elkay 

tipe H en die Gradko tipe C. Daar word r1angencem dat die 

samestelling v;.in hierdie membrane tot 'n greet mate ooree1nstem 

en dat die verskil in 9a-dialise ontstaan as gevolg van die mate 

Wadrtoe kruisbindings in die membrane voorkom. 

n Ander tipe dialisemembraan waarna daar gekyk 1s, 1s die 

algcmeen gebruikte dialisebuise, bvvoorbeeld Spectrapor 1, 2 en 

3 en Visking tubing. Op die verpakking van die membrane word 

Spectrapor-rnemb ra ne vervaa rdig word uit 
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geregenereerde sellulose. Hierdie tipe membraan (sellulose) is 

die beste vir laboratoriumgebruik, aangesien dit geen vaste 

lading bevat of adsorpsie van stowwe veroorsaak nie. Alhoewel 

hierdie membrane in werklikheid uit 'n jel bestaan, reageer hulle 

asof hulle poriee met vaste grootte het. As gevolg hiervan 

behoort enige stremming op die membraan verhoed te word om 

te verseker dat die poreusiteit konstant bly. Die membraanmatri ks 

bestaan waarskynlik uit 'n deurmekaar massa kettings wat gevorm 

word deur glukose eenhede wat gekoppel is van c1 na c4 van 

die glukoc;;ernoleku!e. Hier-die membrane werk dus op i1 

poriemeganisme wat beteken dat dit die eienskap van n 

eenvoudige sif het wat verskeie stowwe sal deurl3at op grond 

van moleku I ere g rootte. Die Spectrapor-membr~rne kom voor in 

'n verskeidenheid van poriegroottes met molekuler2 afsnypunte 

vanaf 000 tot 50 000 rnolekuler·e massa. 

afsnypunte van Visking tubing en die gemonteerde membrane 

word n i e 9 esp es if i see r ni e , ma a r d i e a n de , me r:i b r a :! e h et · n 

standaard-poriegrootte vir elke tipe membraan. Die gemonteerrJe 

rrn~mbrane word verskaf tn die vorrn '.'an 'n "r.;it"-membraan v'vat 

reeds uitgeswel is tot 'n standaard-porie-grootte, tenvyl 
,. 

u1e 

bu1svcrmigc membrane droog aan die verbruiker ver-skaf wor·d. 

die membrane 'n paa r u u r in warm water geweek ui"ri die 91 i~er·ul 

te ve1-wyder en die membraanjel te vorm wat verantwoo1·deiik is 

vir die skeiding. Die membrane wor·d met gliseroi behandei om 

te voorkom dat die membrane in hul droee toestanci oms worri 

en s keu r. Nade1t hierdie nat is, mag ciit 

nie weer uitdrc .. :,g nie, ander kan die po~:::us:tc;t verJnd2r of 

skeure mag daarin voorkom. Die membraan W3i die beste 0o-d;.:i:i~e 

gctoon het was die Technicon Tipe C mernbraan met 'n °o-Jialise 

van 7,0% vir 'n 300 mm membraan, 4,3°0 \1ir 'n 150 mm rnernbraan 

en 2, 1% vir 'n 70 mm membraan, al die resultate is ve~kr',' v::--
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n vloeitempo van 1, 0 3 . -1 cm .m,n. Hierdie goe,e diffusie kan 

waarskynlik toegeskryf word aan die lae dikte van 0,015 mm en 
0 

die relatief groot por·iee van 40-60 A. Die verlaging in 9o-dialise 

vanaf Technicon tipe C na Elkay tipe C na Gr·adko tipe C kan 

toegeskryf word aan die toenarne in membra.rndikte en daarom die 

laer diffusietempo. Poriegrootte en membraaneienskappe 1s 

waar·skynlik die rede vir die laer 0o-dialise wat verkry is vir· die 

Spectra/par en Visking-membrane. Daar moet egter in aanmerking 

geneem word dat hierdie membrane nre ontwerp is vir vloei­

sisteme nie maar vir· dialise waar· monsters oornag rn die membra!""!e 

ge!aat word om te ontsout. In hier·die geval gaan dit nie oor dit 

wat dialiseer nie maar eer·der· oor dit wat agterbly, vandaar· die 
0 

klein poriegroottes. Die groter por·iegrootte (25-..:Q A) gee 
0 

Spectra/par 2 'n hoer 0o-dialise as Spectra/par 1 met 12-25 A, 
0 

c: ,, S p E: ct r a/ po r 3 rn et n po r i e g r-oo t t e v a n m i n de r· a s : 5 A . D a a r 

1s ook gevind dat die 0o-dialise vrr membrane met korter 

pad!engtes ba;e dieselfCf: is vir· Visi--:irog en Spectr·a/po:· rnembr2rip 

en dat die verskil eers merkbaar wor·d vir !anger pac!engtes. 
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3.-----------------------------

7 ......... , ........ ··············· ······················································ 
"-' . I ' I 

" 6 ~···················~······································································ 

5 

4 

3 

0,5 1 , 0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 

- 1 
vloeitempo (ml. min ) 

4,0 4,5 

Fig. 3.3 - Eksperimentele vloei-afhanklikheid van dialise deur 'n 300 mm 

membraan soos verkry met die kalsiumbepaling. 

(-+-) Technicon tipe C, (+) Elkay tipe C, (-A-) Gradko tipe C, 

(~) Spectrapor 1, (-G-) Spectrapor 2, (*) Spectrapor 3, 

C+) Visking tubing. 
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8,--------------------------

7 ··························································································· 

.............................................................. 

4 

3 

2 

l 

0,5 1 , 0 1 , 5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 

op 1 
vloeitempo (ml. min ) 

Fig. 3.4 - Eksperimentele vloei-afhanklikheid van dialise deur 'n 300 mm 

membraan soos verkry met die chloriedbepaling. 

(_._) Technicon tipe C, (+) Elkay tipe C, (-4--) Gradko tipe C, 

(~-) Spectrapor 1, (---G-) Spectrdpo:- 2, (~) Spectrapor 3, 

(-h--) Visking tubing. 
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<2) 
V) 

t'O 

-0 
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.............................................. -........ ············ ... ········ 

1111111I111111111111111111 I 1111 II I•• I I Ill 11111 I••• 111111 • II 

r)p 2 

l 

O.._ __ ._____..__ ____________ -----.J 

0,5 1, 0 1 , S 2,0 2,5 3,0 3,5 

- 1 
vloeiternpo (ml. min ) 

4,0 4,5 

Fig. 3.5 - Eksperimentele vloei-afhanklikheid van dialise deur 'n 170 mm 

membraan soos verkry met ~ie kalsiumbepaling. 

(~) Spectrapor 1, (-8-) Spectrapor 2, (--X--) Spectrapor 3, 

(--) Visking tubing. 
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5 

4 .. . . . .. . . . . . . . ........................................................................... . 

11' 

"'O 
~ 2 .......................................... . 

1 ............................... ______ 

I 

~ 

O......____ _____ _____, 

0,5 1 , 0 1 , 5 2,0 2,5 3,0 3,5 

-1 
vloeitempo (ml. min ) 

4,0 4,5 

Fig. 3.6 - Eksperimentele vloei-afhanklikheid van dialise deur 'n 170 mm 

membraan soos verkry met die chloriedbepaling. 

(--) Technicon tipe C, (-+-) Eikdv Liµe C, (-,$,-) 

(¼) Spectrapor 1, (-B-) Spectrapor 2, (~) Spectrapor 3, 

(-fr-) Visking tubing. 
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3,5-------------------

3,or········~··········································································· 
I 

i 

2,5~······················ ··································'.····························· 

I 
I 2 o ~ .. ··· ....... . 

, : s l ................... . 
1 , 0 · · · · · · · · · .... · · · · · · · .... · · · · · · · · 

I O 5r···························~~~ 
I I ~=-:::::~-

I ~-.....;;;;;_;;~.,a 

0 -...l _ __..__ __ --a-a ----~-__.__ _ _.__-..1IL...--____,j 
0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,S 

-1 
vloeitempo (ml. min ) 

Fig. 3. 7 - Eksperimentele vloei-afhanklikheid van dialise deur 'n 70 mm 

membraan soos verkry met die kalsiumbepaling. 

(---) Technicon tipe C, (-t-) Elkay tipe C, (-8-) Gradko tipe C., 

(4) Visking tubing. 
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3,5,--------------------

3,0 ···!·····~· ................................................................. . 

2,5 ·····················~······························································ 

4) 
~ 2 '0 . . . . . . . . . .................................. •.· .............. . 
l'O 

-0 
~ 1,5 ........... .. 

1, 0 

0,5 

0 __________ ..,._....__ __ ..__ _ __.. __ ---1,... __ ~-----J 

0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 

. , 
vloeitempo (ml. min ) 

Fig. 3. 8 - Eksperimentele vloei-afhan kli kheid van dialise deu r n 70 mm 

membraan soos verkry met die chloriedbepaling. 

(----) Technicon tipe C, (-+-) Elkay tipe C, (-fr-) Gradko tipe C, 

(-¾-) Visking tubing, C-0-) Elkay tipe H. 
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H00FSTUK 4 

TWEEK0MP0NENT-ANALISE MET BEHULP VAN DIALISEERDERS; GELYKTYDIGE 

BEPALING VAN T0TALE EN VRY KALSIUM IN MELK 

4 .1 INL.EIDING 

Die hoe biologiese waarde van kalsium in melk is baie bekcnd. 

Kalsium vorm 'n onmisbare deel van die daaglikse dieet en is een 

van die komponente wat noods~~klik is vir die vorrning van been, 

veral vir kinders en babas. 

·1 wee derdes van die kalsium 1n melk is gebind aan prote·1en1?. 

terwyl die oorblywende derde in die vorm van vry ione voorkc.r.. 

+ + 
Die monovalente ione soos Na , K , en Cl kom hoofsaa~~lik vo0;' 

'1 + , ... 

as vry ione, terwyl die multivalente ione soos Ca"- en Mo.:. 

krm1plAkSP vor-m 42 

4.1.1 BEPALING VAN KALSIUM DEUR AT00MABS0RPSIE-SPEKTR0SK0PIE 
1 

Die twee metodes wat in die meeste gevalle gebruik word v1r die 

bepol:ng van kalsium in melk, 1s atoomabsorpsie-spektroskopie 

(AAS) en spektrofotometrie ( kol0rimetriese metodes). Kalsi:.Hn 

word deur AAS bepaal aangesien dit 'n baie akkurate en v1nn19e 

metode is. Normaie melkmonsters word by 239,9 nm bepaai wat 

die optimum lesing gee v1r monsters wat tussen 200 en 800 
-3 ') + 

mg.dm ca- bevat. Die FIA-sisteem veroorsaak egter n 

52 

 
 
 



Digitised by the Department of Library Services in support of open access to information, University of Pretoria, 2022 

verdunning van die monster wat dit dan nodig maak om die Ca2
+ 

by 422, 7 nm te bepaal wat die optimum absorbansie gee vir 

-3 2+ 
monsters wat 1-4 mg.dm Ca bevat. AAS is besonder nuttig 

vir die bepaling van totale kalsium, aangesien prote·iensteurings 

deur die warm di-stikstofoksied-asetileenvlam uitgeskakel word, 

terwyl kolorimetrie met dialise gebruik kan word om die vry 

kalsium-inhoud te bepaal. Dit is moontlik om beide totale en vry 

kalsium te bepaal deur 'n dialiseerder in 'n vloei-inspuitanalitiese 

sisteem in te voeg. Tydens die bepaling van totale kalsium deur 

AAS word die di-stikstofoksied-;P,Ptileenvlam gebruik om die 

invloed wat fosfate in melk op die bepaling het, uit le skakel. 

Hierdie vlam verhoog egter die gedeeltelike ionisasie van kalsium, 

wat onderdruk word deur die byvoeging van n makliker 

ioniseerbare element soos kalium (in die vorm van KNO3 ). 

4.1.2 BEPALING VAN KALSIUM DEUR KOLORIMETRIESE METODES 

Die kolor1metriese metode vir die bepaling van vry kalsiurn is 

gebaseer op die reaksie tussen n metaalindik2tor en ka!s:u:;l, 

deur gebruik te maak van die korrekte tocstande, bv. pH. 

Kaimagiet43 en kresolftale"ienkompleksoon (CPC) 44 , 4s 1s twee 

k o Io rim et r i es e be pa I i n g van k a Is i um . Die g e b r u i k van C PC Vv' or d 

verkies bo kalmagiet as gevolg van sekere nadele verbunde aan 

kalmagiet. Kalmagiet vorm 

k I . 46 magnesium as met a s1um . 

n meer stabiele komplek5 ,net 

Fosfaat, koper, yster en aluminium 

steur47 , 48 in die an;:i!itiese prosedui·e en die vi·y inJikator gee 

'n agtergrondabsorpsie by pH 10 in die 

CPC vorm Ca(CPC) 4-, CaH(CPC) 3 - en 

kolorimetriese metode. 

2-Ca2(CPC) komplekse 

met Ca- (of Mg-) ion?O. Die konsenlr·asie van hierdie spesies 

is n funksie van pH, metaalioonkonsentrasie en die 1on1ese 

omgewing. Die kleur wat gevorm word deur die CPC-kompleks is 
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die gevolg van 'n laktoonringvorming in die ftale"ienmolekule. Die 

kleurvorming word verhoog deur bivalente metale en 'n verhoging 

in pH. 

Die reaksie tussen CPC en kalsium by pH 10-11 kan soos volg 

geskryf word: 

(H
3

(CPC) 3-) 

kleu rloos 

2+ 
Ca 

-> 

<-

pH=l0-11 

-> 

<-

Ca(CPC) 4 -

pienk 

Verskeie var·1as1es van die handmetode word gebruik. Die 

rneerderlieid van hierdie metodes 15 egter te tydrower:d '/!r 

1aborator1urns waar1n n hoe monsteruitvoer vereis word. Die 

meeste vloei-inspuitanalitiese prosedures maak gebruik van 'r. 

soor·tgelyke metode as die van Kessler en Wolfman 43 vir die 

bepaling van kalsium met kresolftale"ien kompleksoon en ..J. 
._, I -

etielarnien-natriumasetaat as 'n basis. Die absorbansie van die 

kaisium-kresolftale"fenkompleks word bepaal by 580 nm en pH 

Magnesium v'?roorsaak die min~tc ~teurings h,. 
v1 

-U 
t-'' ' 

golf!engte. Gitelman
49 

het hierdie metode verbeter deu r 

-: "' IL. 

,I: -
Ult: 

kinolien-8-ol by te voeg om die steuring wat deur magnesium 

veroorsaak word te verwyder en die kompleks se absor·bansie by 

570 nm te meet. Roach 50 het hierdie metode toegepas Leen 'n 

tempo van 60 monsters per uur· vir die bepaling van kaisium 1n 

veevoer. Die absorbansie van die kompleks is by 580 nm e;, pH 

lo 7 b I IIA h d s· 51 h h. ·· d 1 , epaa . 1v1oore ea en 199s et 1era1e meto e veranc1er 

deur die giftige, vlugtige di-etielamien (pKa li,0) te vervang 

met die meer stabiele 2-amino-2-metielpropaan-l-ol (pl<c1 9,6) as 

'n basis. Die kresolftale"ienkompleksoon is feitlik kleurloos by 'n 
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pH 10, maar is hoogs gekleurd by pH 12. Die blanko was 

daardeur gereduseer en die sensitiwiteit is verhoog. Aangesien 

die magnesiumsteurings verwyder is deur die gebruik van 

kinolien-8-ol, was dit onnodig om by 'n hoer pH te werk. Basson 

en Van Staden 52 het gevind dat die 2-amino-2-metielpropaan-1-ol 

wat gebruik word as basis 'n meer stabiele oplossing vir vloei­

inspuitanalise gee vIr die bepaling van kalsium in veevoer, wat 

die gebruik van die giftige kalsiumsianied as stabiliseerder 

onnodig maak. 

4.1.3 BEPALING VAN KALSIUM DEUR VLOEI-INSPUITANALISE 

Prote·iene in melk steur ir;: die kresolftalefon-kalsiumbepaling, en 

moet daarom geelimineer word. Di~ kan gedoen word deur nat 

vertering, deprote'ienering met 11atriun1tu1:gsLJat, S\Vdeisu11r of 

dialise. Een van die nadeie van deprote·1enering en nat vertcring 

Is dat dit n verlaging in analisetempo tot gevolg het,. te,·wyi 

dialise nie net die proteiensteurings el1mineer nie, maar ook die 

bepaling van vry kalsium moontlik maak . .Joe et a1 53 het 'n 

kontinue vloeimetode beskryf vir die bepaling van kalsium in melk 

teen n tempo van 20 monsters per uur. HierdiP. metode maak 

gebruik van nat VP.rtP.rin0 v~n rnon~ter(: voor :;nal1se. n 

Outomatiese gesegmenteerde kontinue v!oeisisteem met 

dial1seerder Is ook beskryf vir die bepaling van kalsium 

bloed 54 . Deu rvloeid i a Ii seerders Is u iters n uttige komponente 

n 

analitiese vloeisisteme, veral in vloei-inspuitanalise (FIA). 

,A_angesien die effektiwiteit van dialise in 'n kontinue bewegenJe 

stroom slegs omtrent 0,5-4%' is, dien die dialiseerder nie slegs 

as n skeidingsapparaat tussen stowwe wat bepaal word en 

steu rende komponente n ie, maa r ook as · n effektiewe verdu n ner 

van stowwe. 
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Die bepaling van totale en vry kalsium in melk bly nog steeds 

'n probleem. Dit was duidelik dat die beste manier om hierdie 

probleem op te los, die insluiting van n dialiseerder 1n die 

vloei-inspuitsisteem 1s. Sasson en Van Staden 55 het 'n vloei­

inspuitanalitiese sisteem beskryf vir die bepaling van kalsium in 

melk, waar die absorbansie van die gedialiseerde kalsium as 'n 

kalsium-kresolfta1e·1enkompleks by 580 nm gemeet 1s. Hierdie 

metode het egter groot nadele, aangesien dit slegs ·bruikbaar is 

v1r die bepaling van totale kalsium. ProteYenvertering is gebruik 

om totale diaiiseerbare kalsium te produseer. Hierrlie 

voorafbehandeling van monsters is tydrowend en duur en mag 

ook 'n verlaging in presisie tot gevolg he. Deur die kombinasie 

van n vloei-inspuitdialitiese sisteem met toepaslike detektors; 

was dit moontlik om te onderskei tussen totale en vry k~lsium. 

Deur van hierdie moontlikheid gebr-uik te maak, ,s ',-, FIA-r11elude 

ontwerp vrr die geiyktydige bepaling van hierdre twee 

kalsiumkomponente in me:k. Hier-die hootstuk doen ve,s!ag oor 

werk wat gedoen is deur gebruikmakrng van bogenocmde metode. 

4.2 EKSPERIMETEEL 

4.2.A) REAGENSE 

Alie rcagense is voorberei uit analitrese gr·aad chemikaliee, tensy 

dit nnders gespesifiseer word. Dubbe! gP-distilleerde w0t2t is 

deurentyd gebruik. Die reagense is soos volg berei: 

K RESOLFT ALE I EN KOMPLESOON: Die oplossi ng is voorben~i rleu r 

0, 10 g kresolftale"ienkompleksoon (verkry vanaf BDH 

3 -1 
CHEMIKALIEE BPK.) af te weeg en in 40 cm , 5 mo!.dm ... 

soutsuur op te los. Daarna is 2 g kinolien-8-ol bygevoeg terwyl 
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die fies versigtig geswaai is. Die oplossing is kwantitatief verdun 

tot 2 dm3 met gedistilleerde water. 

BASISOPLOSSING: Die oplossing is voorberei deur 70 g, 

2-amino-2-metielpropaan-1-ol (AMP) af te weeg en op te los in 

500 cm3 gedistilleerde water. 

STANDAARDKALS I UMOPLOSS I NG: ' n Kais i umoplossi ng IS 

voorberei deur 24,9800 g analitiese graad kalsiumkarbonaat 

versigtig op te los in ongeveer 0,5 
-3 . 

mol. dm sou ts u u r, 'Nat 

d r u p s g e w y s by g e voe g I s tot d at a I d i e h: a I s i u rn k a ,~ b on a at n et 

opgelos is. Die oplossing is vir 'n paar minute gekook om al die 

koolstofdioksied te verwyder. Die kalsiumoplossing rs daarna 

geneutraliseer met ongeveer 0, 1 mol.dm-3 kaliumhidroksied. Die 

pH is aangepas tot 'n pH van ongeveer 6, wr1;:u-na die str1ndarird 

verdun is tot 1 dm3 met gedistilleerde water, wat 'n standaard 

opiossing van 10 000 mg.dm-3 kalsium 989ee het. n Reeks 
,., 

standaarde wat konsentrasies tussen 100 en 1 500 mg. dm ..J het 

is berei deur verdunnings van die 10 000 mg.dm-3 -oplossing tc 

maa k. H ier'die standaa rd reeks is gebru i k vi r die bepa Ii ng van 

totale sowel as vry kalsium in die voorgestelde FIA-sisteem. Die 

n~g1streerrleratteriua<;ie vc1ri 0iP dubbPlpen registreerder ,,, ,.., SC 

ingestel dat daar duidelik onderskeid getref kon word tussen die 

twee bepalingsmetodes op die registreerderpapier. 

KALIUMOPLOSSING: Vir die verwydering van 1on1ese steurings 
~ 

I$ 6,4650 g kaliumn,traat (KN0
3

) afgeweeg en verJun tot 1 drn .... 

+ 3 
om 'n oplossing te gee wat 2 500 µg K /cm te bevat. 

4.2.B) APPARAAT 

n Carle-mikrovolumeklep is gebruik. Die klep het 2 identiese 
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lusse wat elk ' n volume van 30 µI het. Die outomatiese 

monsternemingseenheid 1s deur Cenco gemaak en is in 

samewerking met 'n Cenco- peristalriese pomp, wat teen 'n tempo 

van 10 revolusies per minuut werk, gebruik. Die optimum tempo 

waarteen die monste.~s geneem is, was 60 per uur. 'n Philips Pye 

Unicam SP6-550 spektrofotometer is gebruik by 'n golflengte van 

580 nm vir die bepaling van die vry 

AA-175-atoomabsorpsie-spektrofotometer 

kalsium en 

(AAS) IS 

n Varian 

by n 

golflengte van 422, 7 nm gebruik vir die bepaling van die totale 

kalsium. Die AAS-lampstroom was 10,5 mA en die spleetwydte 

was 1 nm. In die vloeisisteem 1s transmissiebuise met n 

binnedeursnee van 0, 76 mm gebruik. 'n Technicon-tipe C-12" 

dialisemembraan met 'n padlengte van 300 mm is gebruik. 
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4.3 RESULTATE EN BESPREKING 

Die vloeidiagram v1r die gelyktydige bepaling van totale en vry 

kalsium word in Fig. 4. 1 aangetoon. Die verdelingsbuise bestaan 

uit Tygon-buise (met binnedeursnee van 0.76 mm) wat in die 

nodige lengtes gesny en rondom glasbuise met lengte 10 cm en 

breedte 1 cm gedraai is. 

Die effektiwiteit v,rn hierdie kontinue dialise is afhanklik vah 'n 

verskeidenheid faktore, onder andere die vloeitempo's van die 

rompbu1se in dit draer- en ontvangerstrome. In hierdie sisteem 

is daar besluit op n saamstromige vloei in plaas van n 

teenstromige vloei, aangesien dispersie in n lang dialiseerder 

kleiner is met saamstromige vloei. Daar kon ook duideiik uit die 

resultate afgelei word dat 'n optimum presiese massa-oordrag 

ve r k ry ka n wo r·d deu r d 1esel f de v loe,ternpo s in die d rae r- en 

ontva ngerstroom te gebruik. Dit het verseker dat die 

dialiseproses nie die vorm van die monstPrprop writ in0e,~11i+ i, 

verander het nie, maar dat die dialisaat 'n identiese verdunde 

prote'ienvrye monster aan die ontvanger·kant van die membraan 

verkry. Resultate wat verkry is, h2t ook getoon dat die 9ebi·ud, 

van aangesuurde CPC 1n die ontvd::gcrsLr·oom ciie dina:nicse 

momentele ewewig van die dialiseproses veran~er. 

CPC-reagens 1s daarom op n latere posisie in die opstelling 

bygevoeg nadat die dialise voltooi is ( Fig 4. 1). Dit is opqevolg 

deur n geoptimiseerde hoeveel heid AMP-oplossinq, 500S 

oorspronklik beskryf deur Gitelman 49 en Bas son Van 

55 Staden . Vi r n optimum reaksie 1s water as draerstr-00111 

gebruik. l)ie 2 500 µg K+.crn- 3 kaliuniriitraatoplossing is later in 

die st room bygevoeg (Fig. 4. 1) net voor deleksie van totale 

kalsium deur die AAS. Die byvoeging van kalium onderdruk 

kalsiumionisasie, wat die optimum akkurate bepaling van kalsium 
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verseker. Die byvoeging van 'n dialiseerder in die netwerk van 

die FIA-sisteem skep ook die moontlikheid vir die gebruik van 

'n enkele reeks standaarde vir die gelyktydige bepaling van beide 

totale en vry kalsium. Die kalsiumstandaarde wat gebruik word 

vir die bepaling van totale kalsium word direk na die AAS 

gekanaliseer via die draerstroom. Die kalsiumstandaarde vir die 

bepaling van vry kalsium word gelyktydig gedialiseer. Die 

dialisaat word as n produk na r·eaksie met ·cpc na die 

spektrofotometer gestu u r. 

Tabel 4.1. Bepaling van totale en vry kalsiu1n deur 

atoomabsorpsiespektroskopie asook met die voorgestelde metode 

(Fig. 4.1) Alie konsentrasies rs ger:~eet in mg.dm-3 
~--~--------- ------------------------------

1 

No. 
, 
J. 

2 
3 
4 
s 

Vrye kalsium I Totale kalsium 

AAS 

155 
150 
132 
148 
160 

I 

i I i I FIA j ~{Rsd AAS I FIA 
' 

l : ! 
j 160 0.58 1310 1350 1 1.05 

I 
158 0.78 

1 
1300 1340 I 1.03 

1 150 0.65 ! 1308 LH2 j l.23 
i 155 0.85 1300 1337 ; 0.99 
,_i _1_6_5 __ _,__i __ o _. 7_6 _ __:i __ i_4_5_o __ __.___l _:_, s_o_o ___ L_1 _._J_u __ -

AAS= direkte atoomabsorpsie-bepaling van kalsium. 

FIA= voorgest2lde metode van bepaling deur vloei-ins~uiLctr1ct1 i::,e. 

%RS□= gemiddelde relatiewe ~tandaardaf~yking van 15 toetse 1n elke 

geva l. 
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A 

Monsters ------

Totale kalsium 

B 

C 

B 

c· 

D 

D' E 

E' 

Fig. 4.2 - Registreerdervoorstelling van 'n verteenwoordigende lopie teen 

bepalingstempo van 60 melkmonsters per uur vir die bepaling van totale 

en vry kalsium. Elke standaard en monster is 4 keer ingepuit. Van links 

-3 na regs is kalsiumstandaarde met konsentrasies 1 500 mg.dm , 1 000 

-3 -3 -3 -3 -3 mg. dm , 800 mg. dm , 600 mg. dm , 400 mg. dm , en 200 mg. dm , 

waarna 5 melkmonsters geanaliseer is. 
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Die resultate wat verkry is met die metode word aangetoon in tabel 4.1. 

Die waardes wat verkry is vir die bepaling van totale kalsium deur die 

voorgestelde metode is ook vergelyk met waardes verkry vir dieselfede 

melkmonsters wat direk bepaal 1s deur AAS. Melkmonsters is ook 

gedialiseer deur 'n kontinue dialisesisteem en die dialisaat is opgevang. 

Resultate wat verkry is vir die bepalirg van vry kalsium deur die 

voorgestelde FIA-metode is . vergelyk met die waardes verkry vir die 

melkdialisaat wat bepaal is deur 'n direkte AAS-metode en n direkte 

standaard-FIA-metode vir die bepaling van kalsium. Dit is duidelik uit 

tabel 4. 1 dat ooreenstemmende resultrJte verkry is tussen die voorgesteide 

FIA-rnetode en die standaardmetodes. 'n Statistiese ondersoek loon ook 

aan dat verskille tussen die metodes weglaatbaar klein is. Die relatiewe 

standaardafwyking vir melkmonsters met verskillende konsentrasies lota!e 

en vry kalsium was beter as 1,30 en 0,85 °o, respektiewelik vir 15 toetse 

\ 1 an elke monster. 
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HOOFSTUK 5 

DRIEKOMPONENT-ANALISE MET BEHULP VAN DIALISEERDERS; DIE GELYKTYDIGE 

BEPALING VAN TOTALE EN VRY KALSIUM, EN CHLORIEO IN MELK. 

INLEIDING 

Die meeste FIA-metodes 1s gebaseer op n enkele bepa!in-0. Dit is egter 

moontlik om meer as een bepaling op een monster uit te voer. ! n h:erdie 

hoofstuk word die gelyklyJige bepaling van totr1le kalc;iurn, vry kcds1ur!! 

en vry chloried bespreek. 'n Gelyktyd1ge bepaling kan beskou word as 

n bepaling waar twee of meer spes1es in dieselfde rnor;ster be:)a~i \A/Ord 

met n enkele FIA-sisteem. I ndien daar meer aandag aii11 verdP.rF: 

ontwikkeling geskenk word, kan een van die g~oct 

FI.A.-sistenie, naamlik dat slegs 'n baie beperkte aanta! elemente bepaal 

kan word, ma kl i k ge·,1 I irni neer word. Gelyktydige bepal1nqs kan op 

k a n me e r a s e en de t e kt o r g e b r u i k w o rd , v a n d i es e If de ti pc cf 'v' c rs k i 11 e i1 de 

t1pes of 'n enkele detektor kan gebruik word en die monster word deur 

die klep beheer sod at twee spesies opeen vol gens bepaa! \Vvrd. 

rnoontlik om 'n enkele inspuiting van 'r. enkele monster-prop te gebruik 

'Na a r d i e mo n st e r n a i n s p u it i n g g es k e i w o rd en J e u r v P. r · s k i He, 11.:l e v Io e i s e 11 e 

in dieselfde detektor bewee9. 

Gelyktydige bepalings kan geklassifiseer wor~d op grond van die 

verhouding tussen die aantal spes1es wat bepaal word en die aantal 

detektors wat gebruik word. Dus kan 'n enkele detektor gebruik word 
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om verskeie spesies te bepaal of die FIA-sisteem kan een detektor he vir 

elke spesie wat bepaal moet word. In laasgenoemde geval kan daar weer 

onderskeid getref word tussen die geval waar die detektore in parallel 

of in serie gerangskik moet word. Waar paralleldetektors gebruik word 

is dit nie nodig om die draerstroom te verdeel om sodoende twee 

monsterproppe te verkry wat na die onderskeie detektore gaan nie. 

Skeiding van die monsterprop kan geskied deur multikanaalkleppe, 

verdeling van die draerstroom of dialise. Waar detekto,re in ser1e 

gerangskik is, beweeg die monsterprop deur al die detektors 

agtereenvolgens en hoef die monster nie onderverdee! te word nie. ""' II 

Verdere klassifikasie vir die geval waar 'n enkele detektor gebruik word, 

is gekoppel aan die tipe inspuitsisteem wat gebruik word. In die meeste 

gevalle word 'n enkele inspuiting van die monster gebruik }erwyl ander 

groepe gebaseer is op multi-inspuiting (gelyktydig of opeenvolgend). 

5.1.1 GELYKTYDIGE BEPALING MET VERSKILLENDE OETEKTORE 

Die relat1ewe pos1s1es van detektore in gelyktydige FIA-sistemP. geP 

aanleiding tot klassifikasie wat gebaseer is op die rangskikking van c:!;c 

detektors in serie of in parallel. 

S 1 .1.] OiP gebruik van spriedetektar:: 

Hierdie tipe detektore word oor die algemeen gebruik in samewerkrng met 

potensiometriese tegnieke. Die gebruik van ioonselektiewe eleklrodes wat 

agtereenvolgens in 'n FIA-sisteem voorkom maak die gelyktydige bepaling 

van verskille:ide spesies moontlik. Ander tipes detektore kdn ook 
. . 
in serie 

geb ru i k word, byvoorbeeld spektrofotomete rs. n Vereiste v1r die 

gebruik van detektore in £erie is dat die vorm en geometrie van die 

monstersone, behalwe v1r d1spersie, n1e wesenlik verander n1e. Die 

deurvloei-sel behoort dus buisvormig te wees met dimensies wat aansluit 

by die gewone vermengingssisteem. 'n Voorbeeld hiervan is die sisteme 
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wat deur Jensen en medewerkers voorgestel 1s v,r die bepaling van 

I t t t . . k I . 56-59 e emen pare magnesium en s ron ,um en magnesium en 'a srum op 

grond van die verskillende verplasingstempo's van hulle komplekse met 

verskillende ligande. Die absorbansie van hierdie sisteme word gemonitor 

deur twee opeenvolgende spektrofotometers wat so geplaas is dat slegs 

een van die metale verplaas is wanneer die monster deur die eerste 

detektor gaan, terwyl albei metale verplaas is wanneer hulle die tweede 

detektor bereik. 'n Tipiese voorbeeld van gelyktydige serie­

potensiometriese analise is deur Virtanen 60 ontwikkel vir die bepaling van 

natrium-, kaiiurn-, kalsium- en ch loriedione deur gcbruik van 

ioonselektiewe elektrodes. 

Nie-differensiele FIA maak van optiese detektore in serie gcbruik :o1 

studies op yster61 en chroom62 waarrn 'n spektrofotometer gebr-uik word 

om e e fl v a ri d i e o k s i d c1 s i et o est a n de v ~ n ,-i i P e i e rn en t 0 n de r bes p : e k i n g t e 

bepaa I. Die detektore word geplaas met n 

atoomabsorpsiespektrorneter ook in serie, ~an die e-!nde, om die tot2!e 

hoeveelheid van die element te bepaal. 

5.1.1.2 Die gebruik van paralleldetektors 

Hierdie tlpe sister:ie kar. .. •· 
;-;0 uc..,tll'-1...,_.ttl~ 'VUII 

hoe die monster verdeel word deur verde\;ng var, die draerstr-oom voor 

dit by die detektore aankom. Oor die algemeen word die monster gelyk 

verdeel, waarna elke subprop na 'n aparte JeLckLui· ~e11eem .word. Basson 

en Van Staden 63 het 'n sisteem met twee speh:trofotorneters ontwer·p,. 

waarvan een gec:;tel 1s orr1 atoornabsoq .. ,sie te bepaai en di 0 ander 

atoomemis~ie. Hier·die opstelli11g word gebruik v:r die gelvktydige bepa!:ng 

van tot vier elemente (natrium, kaliurn, magnesium en kalsium). Hierdie 

sisteem is vir die bepaling van die elemente in oppervlak, grond en 

huishoudelike water gebruik. 
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Verskeie elemente kan ook gelyktydig bepaal word deur rnulti-inspuiting. 

H ierdie metode is deu r Slanina et al
64 

gebru i k vi r die bepal i ng van d rie 

spesies deur gebruik te maak van n multi kanaalspektrofotometer. 

Chloried-, ammonium- en nitraatione is bepaal deur gebruik te maak van 

'n sisteem met drie inspuitkleppe, waarvan al drie gelyktydig gevul word 

met 'n enkele monster. Die multikanaal-drielaagklep is ontwerp dP.ur die 

Braziliaanse navorsingsgroep
65 

onder leiding van Bergamin en is gebruik 

vIr die opeenvolgende bepaling van nitriet en nitraat In dieselfde 

monster
66 

sowel as die opeenvolgende bepaling van stikstof en fosfor in 

plantmateriaaI 67 . n Minder eenvoudige drielaaginspuitendl:" 

stroomwisselaar
68 , 69 is ook gebruik vir die bepa!ing var. spoorhoeveelhede 

swaarmetale. Twee parallele m'.::>nsterlusse, twee eluantlusse en· twee 

ioonuitruilingskolomme is op dieselfde r-otor gerangskik. lndien rlie re-to, 

met die hand geroteer word, met gereelde intervalle, word die 

monsterneming, ioonuitruiling en ~!uosieprosesse opeenvolgend uil~wvoer·. 

Die drie pr·osesse het alternatief op die twee kolomme plaasgevind. 

Jorgensen et a1
70 

het 'n veeisydige dubbellaag-draaiklep beskryf •.vat met 

,ugdr·uk werk. riier·die klep is gebruik om ana!it!P.se strome In !-!.A. te 

verdeel. Die konfigurasies van die klep word a.::irigetor.n rleu~ 

Jorgensen 70 . Die monstervolumes wat aanqetoon word, word behee:-- deur 

tyd, met die lusvolumes 1n een of twee iusse of met ioonuitn:i:­

P I e k kon sent ra s ier, rosed u res. Opeen voigen de rnon ste rn~mi r,: d~u = r:::,.!-. :---= = i L-

te maak van twee-lus-konfigurasie word ook 70 aangetoon . 

blokdiagram van n multikanaalmonsterlus-inspuiter, Vir gelyktydige 
,., 

analises, word aangetoon in Fig. 5. 1' 1
• In posIsIe 

monster van die draaitafel van 'n outomatiese monsternemer geneem. !J12 

monster· word gekanaliseer deur die \ 1 3Is!us I en !usse 7, 0 sn 1 1 
I I _. 

terwyl 5 individuele draerstrome, \Vat 5 verskillende sp2sies an;:iliseer, 

q e k a n a I i see r w o rd v i a I u s s e 2 , 4 , 6 , 8 en 1 0 n a v y f v e r· s k d l en de 

vermengingsbuis-sisteme. Lus 12 Is n valslus. In posis,e 2 spuit die 

vyf monstergevulde lusse, wat hierbo genoem word, die monsterproppe 

in vyf verskillende analistiese kanale via lusse 3, 5, 7, 9 en 11, terwyl 
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lusse 2, 4, 6, 8, en 10 en die valslus 12 terselfdertyd gevul word met 

die volgende monster. Lus een is nou 'n valslus. In posisie 2 word die 

binneste staaf in die buiteste kamer gestoot, sodat die openinge presies 

ooreenkom soos aangetoon. Die staaf is in posisie een uitgetrek met 

dieselfde voorsorgmaatreels wat get ref word. I ndien die klepsisteem goed 

vervaardig is en versigtig ingestel is, 1s geen opbou van druk 

waarneembaar n1e. Die klep word vinnig omgeskakel deur saamgepersde 

lug vanaf 'n gassi llinder sender 'n lekasie. Alhoewel daar reeds verskeie 

detektore met sukses gebruik is vir gelyktydige bepalings met FIA, lyk 

die gebruik van n enkele veeldoelige detektor soos n IGP-eenheid 

(induktiefgekoppelde plasma) na 'n besondere goeie detektor. Die 

toepassings moontlikhede van so 'n spektrometer in samewerking met FIA 

is beklemtoon in 'n interessante artikel deur Greenfield72 . 

monsternemer 

klepsisteem 

posisie 

< 
(tl 

3 
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:J 
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:J 
tO 
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Vl 
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rnonsternemer 

posisie 2 

Fig. 5. 1 - 'n S kematiese voorstel Ii ng van die multi kanaal klep. 
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Die metode wat in hierdie gedeelte voorgestel word kan ook as parallele 

bepalings geklassifiseer word. In plaas daarvan dat die monster in drie 

verdeel word deur 'n verdeling van die stroom word die monster verdeel 

deur dialise wat 'n meer presiese metode is. Daar word gebruik gemaak 

van 'n en kel kanaal klep en ook 'n en kele monster. Die monster beweeg 

in die draerstroom verby die eerste dialiseerder wat die monster skei, 

die gedialiseerde gedeelte gaan na 'n spektrofotometer wat vry kalsium 

bepaal. Die ongedialiseerde gedeelte gaan na 'n tweede dialiseerder wat 

weer die monster skei en in hierdie geval gaan die gedialiseerde gedeelte 

na 'n ISE wat totale chloried bepaal. Die oorspronklike monsterprop word 

nie deur die dialiseproses verander n,e en gaan dan na 'n AAS vir 

bepaling van die totale kalsium. Die verdunning van die oorspronklike 

monster het geen invloed op die uiteindelike resultate n,e aangesien die 

standaarde dieselfde reaksies ondergaan. 

5.1.2 GELYKTYDIGE BEPALINGS MET 1 N ENKELE DETEKTOR 

5.i.2.i Bepalings met opeenvoigende inspuitings 

Die Braziliaanse span onder !eiding van Berganien het 'n rnetode ontwikkel 

vir die gelyktydige bepaiing van nitriet en nitraat. Vi,~ hierdie bepaling 

die d raerstroom in spu it, terwyl die ander twee I usse, 'Noa rvan een 

ingeboude kadmiumreduksiekolom bevat, alternatief gebruik word 73 

monsterprop vanaf die lus met die reduksiekolom maak die bept)ling 

n 

Die 
~ 

van 

die som van die twee spesies moontlik, terwyl die ander koiom slegs nitriet 

bepaal. 'n Meer gesofist,keerde dricvoudinspu1te, is deur dieselfde 

outeurs gebruik vir die opeenvolgendP beodlin9 van stikstof en fosfor in 
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5.1.2.2 Bepalings met 1 n enkele inspuiting 

Die eerste sisteem wat volgens hierdie beginsel werk, 1s deur Ruzicka 

beskryf75 vir die analise van fosfor en stikstof deur die vorming van 

fosfomolibdeensuur en indofenolblou respektiewelik. Die apparaat bestaan 

uit I 

n hoofkanaal wat 
I n s u u rd rae rst room bevat, waarin die monster 

ingespuit word. Nadat die monster ingespuit is, word die stroom in twee 

verdeel waarna elk vermeng word met 'n toepaslike reagens vir die 

spesifieke bepaling. Elk van die kanale lei 'n reagerende subprop na 'n 

vloeisel, met beide vloeiselle agter mekaar in die pad van die enkele 

detektor. Elke inspuiting gee dus twee piekc. 

Daar moet egter sterk daarop gewys word dat die vcrdeling van n enkele 

monster deur verdeling van die draerstroom nie baie akkuraat of 

herhaalbaar geskied nie, en waar moontlik moet hierdie metodes vermv 

word en met · n bet er me tod e v er van g word . I n d i e me to de w at i n h i e r·d i P 

gedeelte voorgestel word, word drie verski!lende etemente bepaa! met d~·;c 

verskillende detektors. Hierdie bepalings geskieci snnrlPr rli'=' ::::keiding v2r. 

die monsterprop. Die bepaling word rnoontlik gemaak deur die gebruik 

van 'n dialisemembraan. Die membraan skei nie net totale en vr-y h:alsiurn 

nie maar veroorsaak ook 'n verdunn1ng va .. die vry :.-:alslum wdL J1e 

konsentrasie van vry kalsium binne 
,. 

01 l! bepdiingsgebicci van die 

kleurreagens (CPC) bring. Die dialiseproses 1n teenstelling met die 

skeiding van die monster deur die verdeling van die draerstroom, 1s n 

baie akkurate en herhaalbare proses. Vir die bepalinq vani chloried word 

'n chloriedselektiewe elektrode gebruik wat chloried bepaal nadat dit van 

die draerstoom geskei is deur 'n tweede dialisemembraar.. Die draerstroom 

met die monsterprop word nie deur die dialiseproses versteur nie en word 

dan net so na die AAS vervoer vir die l.,e~.Jc1iin9 van die totaie kalsium. 
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5.2 EKSPERIMENTEEL 

5.2.1 KALSIUMBEPALING 

5.2.1 a) Reagense 

Alie reagense is voorberei uit analitiese graad chemikaliee, tensy- dit 

anders gespesifiseer word. Dubbel gedistilleerde water is deurentyd 

gebruik. Die reagense is soos volg berei: 

KRESOLFTALEI ENKOMPLESOON: Die op!ossing is voorberei de1..u- 0, lUO 

g kresolftale"i"enkompleksoon (verkry vanaf BDH CHEMIKALIEE BPK.) af 

t · 40 3 5 0 mol. dm-3 t t I D · ,., nn e wee g en I n cm , , sou s u u r op . e o s . a a r n a , s .!.. , u~ 

g kinol,en-8-ol bygevoeg terwyl die fies versigtig geswaai 1s. Die 

oplossing is kwantitatief ver-dun tot 2 dm3 mPt gedistilleerde water. 

BAS I SO PLOSS I NG: Die oplossing !S voorberei 

2-amino-2-metieipropaan-l-ol (AMP) .:lf te weeg en 0p 

gedistilleerde water. 

deur 

te l0s 

70,00 

in 500 cm 

g 

3 

ST AND A/\ P. DK AL S I UM OP LOSS I ~~ G : n Kals1umoplossin9 is vuor-oer·ei deur 

24,9800 g analitiese graad kalsiurr:karbonaat versigtiq op te los 1n 

- ') 

ungeveer 0,5 mol.dm 0 soutsuur, wat drupsgewys bygevoeg is totdat al 

die kalsiumka,~bonaat net opgelos is. Die oplossing is vir 'n paar minute 

gekook om al die koolstofdioksied te verwyder. Die kalsiumoplossin~ is 

-3 
daarna geneutraliseer met ongeveer· 0, 1 mol, dm kaliumhidroksied. Die 

pH is aangepas tot. 'n pH van ongeveer 6, waarna die standaard verdun 

is tot dm3 met gedistilleerde water, wat 'n standaard oplossi119 van 

-3 
pres,es 10 000 1119.dm kalsium gegee het. n Reeks standaarde 

,.... 

(konsentrasies tussen 100 en 1 500 mg.c.Jm-..)) is berei deur verd:.rnnings 

van die 10 000 mg.dm-3-oplossing te maak. Hierdie standaardreeks is 

gebruik vir die bepaiing van totale sowel as vry kalsium in die 

72 

 
 
 



Digitised by the Department of Library Services in support of open access to information, University of Pretoria, 2022 

voorgestelde FIA-sisteem. Die registreerderattenuasie van die drievoudige 

penregistreerder is so ingestel dat daar duidelik onderskeid getref kon 

word tussen die twee bepalingsmetodes op die registreerderpapier. 

KALIUMOPLOSSING: Vir die verwydering van ioniese steurings is 6,4650 

g kaliumnitraat (KN03 ) afgeweeg en verdun tot 1 dm3 om 'n oplossing 

+ -3 
te gee wat 2 500 µg K . cm te bevat. 

5.2.2 CHL0RIEDBEPALING 

5.2.2 a) Reagense 

Alie reagense is voorberei vanaf analitiese graad reagense, tensy dit 

gespesifiseer word. Dubbel gedistilleerde water is deurgaans gebruik. 

Die reagense !S soos volg berei: 

KALI UMN I TR.AA TOP LOSS I NG: n Kai1urnn1traatoplo:.;s;ng met konseni:ras!e 

1,0 rnol.dm-3 is voorberei deur 202,22 g KN0
3 

op te ios en kwantitat;et 

te verdun tot 2 dm3 . 

CH LOR I EDOPLOSS I NG: n Chloriedoplossing is voorberei deur 32,9680 

~ droe natriumchloried OP te ios in ged1stiilP.P.rrlP. w;itpr Pn fp vr--r:-hn td 

2 dm3 . Standaardwerksoplossings is berP.i op11 r r!ie nooige verdunnir.gs 
., 

te maak wat strek van 250 tot 5 000 mg. dm _ _, Ci . .Aile oplossings is 

ontgas voordat lesings geneem is. 

5.2.2 b) Apparaat 

n Carle-mikrovolumeklep 1s gebruik. Di2 kier het 2 identiese lusse wat 

elk 'n volume van 30 µI het. Die outomatiese monsternemingseenheid is 

deur Cenco gemaak en is in samewerking met n Cenco- peristaltiese· 

pomp, wat teen 'n tempo van 10 revolusies per minuut werk, gebruik. 
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Die optimum tempo waarteen die monsters geneem is, was 60 per uur. 'n 

Philips Pye Unicam SP6-550 spektrofotometer is gebruik by 'n golflengte 

van 580 nm saam met 'n 10 mm Hellma-tipe vloeisel; volume 80 µI. 'n Varian 

AA-175-atoomabsorpsie-spektrofotometer (AAS) is by 'n golflengte van 

422, 7 nm gebruik. Die AAS-lampstroom was 10,5 mA en die spleetwydte 

was 1 nm. In die vloeisisteem is transmissiebuise met 'n binnedeursnee 

van 0, 76 mm gebruik. Die dialise membraan wat gebruik 1s was 'n 300 

mm Tech n icon tipe C ( 12") dial isememb raa n gebru i k. Die vloei-

inspuitsisteem wat gebruik is, word in figuur 5.2 skematies aangetoon. 

'n Orion Research (model 901) mikroprosesseerder-ioonanaiiseerder !S in 

samewerking met die ioonselektiewe elektrode gebruik vir die bepa!:ng 

van chloried. 'n Kalomelverwysingselektrode is gebruik. 

5.2.2 c) Konstruksie van die bedekte buisvormige elektrode 

Die finale konfi9urasie van die chloriedse!ektiewe elektrode vvord in Fig. 

2.5 aangetoon. Silwerfoe!ie met 'n dikte van 0 . .25 mm is om twee tygor,-

buise gedraai by die sykante van die bt...:sc. E!ektriese konta:..: tLJSSt::il 
,. 

Ult:! 

ioonanaliseerder-instrument en die elektrode 1s gemaak deur die 

binnedraad van 'n beskermde kabel rondom die silwermetaalsilinder te 

draai. Die hele elektrodesisteem is ge·:·soleer met .Araldite-epoksiegom. 

3 Daarna is 20 cm huishoudelike bleikmkidel (wat 3,5°0 natriurnl,ipocfilut·iei 

'"' 
bevat) aangesuur met 5 druppels 0, 1 mol.dm- 0 soutsuur en teen 1,6 

3 . - 1 l 10 I k . d d. ' . '. d cm .min _ an, minute eur 1e ~,ielda1~111n er gepomp. Gedu rendP. 

die proses, word silwermetaal geoksideer na silwer,one en terseltdertyd 

op die binnewand van die siiinder neergeie. Daar ontstoart dus 'n tyn 

b ·1 h . d d. I k d. 141 o· h I mem raans1 were lor1e op 1e opperv a van 1e metaa . ,e e e 

sisteem is na elke dag se eksperimentele werk uitgespoel met gedistilleerde 

water en oornag in die water la at staa n. 
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5.3 RESULTATE EN BESPREKING 

Die vloeidiagram wat v1r hierdie bepaling gebruik word, word in figuur 

5 2 t D. I ·t d. d t . 3 9 3 · -l . aange oon. 1e v oe1 empo van 1e raers room 1s op , cm . min 

gelaat aangesien dit die tempo van die bepaling versnel en die korrekte 

hoeveelhede kalsium en chloried deurlaat vir bepaling met die 

CPC-reagens sowel as die chloriedselektiewe elektrode. I ndien laer 

vloeitempo's gebruik word is daar gevind dat die standaardkurwe vir die 

bepaling van die vry kalsium afplat vir die hoer konsentrasies. 

Die konsentrasies van die totale kalsium was ook effens te hoog en het 

net buite die liniere 9ebied van die kurwe gele. Volgens teoretiese 

berekeninge sou die monster in die korrekte konsentrasiegebied val, maar 

rlrlngesien daar v,r die berekeningc aangeneem \Votd dat die nwnster 

volkome ·v1ermen9 met die Jraerstroom en r·eagense, wat n1e heeltemal die 

9 e \' a ! i s n i e v a I d i P. p i e k v a n d i e mo n st e 1~ n et b u i t e d : c g e b i c d . Urn h i e r· d i e 

probleem op te los is die vermengingsbuise net voor die AAS verleng tot 

400 cm. Die probleem is in 'n groot mate opgelos deur die verlenging van 

die buise. Die buise kon egter nie onbepaald verleng word nie, aangesien 

dit 'n verhoogde druk in die sisteem veroorsaak wat op sy beurt weer 

druk olc1as op lc:1spiekke tussen pompbuise en vermengm9sb11ise lnrlir--n 

hierdie druk te hoog word, word lasplekke uitmekaar geforseer. Om die 

hoe se1n wat die AAS lees te verlaag is die aseti!een-distiktofoksicd­

vlamkop met 30° gedraai. Die padlengtl? \Alaardeur die ligstraa! beweeg i~ 

dus heelwat korter en die sein wor·d dienooreenkomstig kleiner. Om 
-3 , + . 

kalsiumionisasie te voorkorr, is 2 500 -µg.cm K by die stroom gc·..'ocg. 
-3 + 

Vir 'n direkte bepaling word 5 000 µ9.cm K aanbeveel maar waar die 

stroom konstant deur die vlam beweeg, veroorsaak so 'n hoe konsentrasie 

verstopping van die vlamkop. Deur die KN03 konsentrasie te halveer en 

die st room teen 1, 0 cm3 . min -l te pomp, word ion isasie nog steeds voorkom 

sonder dat die vlam verstop. 
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Vir die bepaling van vry kalsium is daar ook 'n 400 cm vermengingsbuis 

voor die spektrofotometer aangelas om vermenging van die reagense te 

verbeter. Aangesien die reaksie nog nie volledig plaasgevind het wanneer 

die monster by die detektor aankom nie, is dit belangrik om die 

vermenging so goed moontlik te doen om presiese te verbeter. Om opti­

mum werking van 'n ISE te verkry moet die monster in 'n draerstroom 

van 1 mol.dm-3 KN03 ingespuit word. Waar dialise betrokke is, is dit 

egter belangrik om die draerstroom en die ontvangerstroom presies 

diesefde te hou. Dit was dus onmoontlik om KN03 in die ontvangerstroom 

te voeg wat na die I SE gaan. Die KN03 in die ontv,rngerstroom het n ie 

net die dialiseproses belemmer nie maar het ook die bepaling van die totale 

kalsium be'i'nvloed deu r die vlamkop van die AAS te verstop. Daar is 

dus besluit om die KN03 na die dialiseerder by te voeg en dan ook die 

konsentrasie te verdubbel sodat daar nog steeds 1 mol. dm -3 KN03 by 

die ioon se!ekticwe elektrode verby v loei. Orn le verseker ddt die K NO~ 
.j 

en die water goed meng voor dit die 10onseiektiewe elektrode bereik is 

n vermengingspiraal van 400 cm net voor die iS[ ingevoeg. 

Die optimum monstervolume was 30 µI. Groter volumPs het die bepa!ing 

van die chloried verbeter maar was totaa! ongeskik vir die bcpa!ing van 

totale kalsium, terwyl kleiner volumes beter resultate geiewer het vir die 

totale kalsium bepaling was dit wePr onoe<:kilt v1r r-iiA ,:hl.-:-,ried-be::-·::!!n:;;. 
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Tabel 5.1 Die gelyktydige bepaling van totale en vry kalsium deur 

atoomabsorpsie-spektroskopie en die voorgestelde FIA-metode, sowel as 

die bepaling van totale chloried deur middel van 'n direkte bepaling met 

die chloried-selektiewe elektrode en die voorgestelde FIA-metode. Alie 

d . t . d -3 waar es 1s gemee in mg. m . 

Totale Kalsium 

No. AAS FIA %RSD 

1 1030 1060 0,81 
2 1145 1150 0,98 
3 1200 1230 1,00 
4 1190 1200 0,95 
5 1210 1220 1,01 

Vrye kalsium 
I 

No. AAS FIA I %RSD I 

-----

I 
1 115 120 0,35 
2 148 150 0,37 
3 165 i70 0,26 i 

i 

_j 4 120 i 127 0,29 
5 116 i 120 0,34 __ l ___ 
Tot.ale chloried 

No. j 
Trr 
1.JC: FIA 7~RSD 

I 
1 1120 1122 0,20 
2 1560 1584 0,25 
3 1780 1778 0,19 
4 1320 1323 0,23 
t: 1200 1189 0,20 .J 

AAS = direkte atoomabsorpsie bepaling van kalsium. 

FIA = voorgestelde metode van bepaling deur vloei-inspuitanalise. 

ISE = direkte bepaling met ioonselektiewe elektrode. 

%RS□ = gemiddelde resultate van 15 toetse in elke geval, met relatiPwP 

standactr·dafwyk ing vir die voorgestelde FIA-metode. 
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A' 

Totale kalsium 

B' 

B 

C' 
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A" 

D' 

B" 

D 

Totale chloried 

E' 

C" E 

D" Vry kalsium 

Fig. 5.3 - Registreerdervoorstelling van 'n verteenwoordigende lopie teen 

'n bepalingstempo van 60 melkmonsters per uur vir die bepaling van totale 

en vry kalsium en totale chloried. Elke monster en standaard is vier keer 

ingespuit. Die registreerderspoed was 30 cm per uur en daar is in die 

10 mV gebied gewerk vir totale kalsium, 2 mV vir vry kalsium en 5 mV 

vir totale chloried. Van links na regs is kalsiumstandaarde (A) vir totale 

kalsium en (A') vir vry kalsium met konsntrasies 1 500 mg.dm-
3

, 1 000 
-3 -3 -3 -3 mg. dm , 600 mg. dm , 400 mg. dm en 200 mg. dm , asook 

-3 mg. dm , ch loriedstandaa rde (A") met konsentrasies 5 000 3 000 
-3 -3 -3 -3 mg . d m , 1 000 mg . d m , 500 m1 . d m en 250 mg . d m , w a a r n a d r i e 

mel kmonsters geanaliseer is. 
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Deur optimisering van hierdie sisteem was dit moontlik om 'n metode daar 

te stel wat geskik is om totale en vry kalsium sowel as chloried in melk 

te bepaal. Relatiewe standaardafwykings is ook vir hierdie metode bepaal 

met behulp van standaarde. Vir totale kalsium bepaling met standaarde 

met konsentrasies tussen 1 000 en 1 500 mg.dm-3 is 'n <.?oRSD van< 0,9% 

verkry, vir vry kalsium met standaarde met konsentrasies tussen 100 en 

200 mg.dm- 3 is 'n °oRSD van< 0,5% verkry en vir chloried met standaarde 

met konsentrasies tussen 1 000 en 3 000 mg.dm-3 is 'n °oRSD van< 0,28% 

verkry. 

Om te verseker dat die waardes wat vir die spesifieke monsters verkry 

is korrek is, 1s die waardes met bestaande metodes vergelyk vir 5 

verskillende monsters. Uit tabel 5. 1 kan daar gesien word dat die waardes 

wat v1r die totale kalsium verkry is effens hoer is as die waardes wat 

met die d1rekte AAS-bepaling verkry '" , .. ,. . ,, ~1oonti i ke rede hi ervo0, ,. 
h.dll 

die verlaagde hoeveelheid KN03 wees wal deur die FIA-sisteern gebruik 

word. Dit is ook rnoont!ik dat die tempo vv·aarteer: monsters :n!=1espuit word 

'n effek kan he asook die feit dat die monster oy die F1A-s1steem n,e n 

10090 homogeen vermeng Is n 1e. Die waa rdes wat v1 r diP. vry k~ Is i urn 

ver·kry 1s, 1s ook effens hoer as die waardes wat met die direkte 

AAS-bepaling verkr~y is. Die verski! kc:tn dieselfcJe oor·sake he as \-vat vir 

Jie totale kalsiurn bespreek is. Daar moet eater ook 1n ~?.nmPrkir.:, 00-nr:ern 

word die vry kalsium in die voorgestelde metode deur 'n sriPkt,·ofot0meter 

bepaal is, terwyl dit direk met 'n AAS getoets is. In h:crdte s1steern 

wil dit voorkom asof die chloriedbepaling die ak~: 1Jra2tsle \'a11 die 
I • ~ • 

Q!"IP. IS. 

Die 9aRSD is die kleinste en die waardes lussen d1P f-lA-metode en die iSE 

verskil baie min. Dit is dus duide!ik uit die resultate c.bt hrcr-cJ1e :T.ctode 

nie net baie vinnig is nie, maar ook bdie akkuraat. 
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HOOFSTUK 6 

SULFAATBEPALING MET BEHULP VAN DIE INDIREKTE BARIUMBEPALING 

6 .1 INLEIDING 

Die voorkoms van sulfaat 1s wyd versprei in die natuur. Sulfaat kom voor 

in natuurlike water 1n konsentrasies wat strek van s!egs 'n pa;:.1r tct 

verskeie duisende milligramme per dm3 . Afvalwater van myne bevat 

nor·maalweg gr·oot hoeveelhede sulfaat \V<'lt norrnaaiwea m0eiiik twr,::i::iih::i::ir 

1s as gevoig van groot hoeveelhede onsuiwerhede wat 1n die water 

voorkom. Biologiese monsters is ook ~ruot br·onne van sulfaat wat oc•!­

die algemeen d1eselfde probleme met bepaling het as wat bet.rokkP is hy 

afval water. 

Die bepaling van sulfaat in waterige oplossings kan op 'n verskeiJe11heiJ 

spektrofotometr-iese bepalings en elektroanalitiese bepalings i11. 

bepaling met die gravimetriese metode word dS volg gedoen. iJie suitaat 

word gepresipiteer in n soutsuuroplossing as bdl·iurnsulfdat oeur die 

addisie van bariumchloried. Die presipitasie vind plaas naby die kookpunt 

van die oplossing. Na voldoende presipitasie pldasgevind het word ciP. 

presipitaat gefiltreer en gewas tottJat dit vry 1s V<'ln chloricde. [Jie 

presipitaat word dan gedroog en geweeg as bariumsulfaat. As 9evolg 

van die tydsaamheid van die ander metodes byvoorbeeid die gravimetriese 

metode is verskeie spektrofotometriese metodes voorgestel: 

81 

 
 
 



Digitised by the Department of Library Services in support of open access to information, University of Pretoria, 2022 

1. Die bepaling van die turbiditeit van 'n bariumsulfaat-suspensie
76 . 

In hierdie metode word die sulfaatioon gepresipiteer in n 

soutsuuroplossing met bariumchloried om bariumsulfaat te vorm. Die 

bariumsulfaatkristalle is kristalle van eenvormige grootte. Die 

ligabsorbansie van die bariumsulfaatsuspensie word gemeet met n 

spektrofotometer by 420 nm en die konsentrasie word bereken deur 

die waardes wat verkry is te vergelyk met standaarde. 

2 . Die subs tit us i e van 'n g e k I e u rd e ch I oo ran i I a at- an i oo n van a f n 

onoplosba re barium-ch loora n i la at deu r s u lfaat, in 'n gedec!tc! i k- n ic­

waterige oplossing. 

3. lndirekte bepaling deur 'n kompeterende reaksie van su!faJt en 

metieltimolblou (MTB) met barium in oplossing 77 . In hierdie reaksie 

wo,·d Lariu111~ulfaat ~evor·m dP1lf' die rPak"i8 van die su!taat!00n met 

bariumchloried by 'n lae pH. By n hoe pH reageer 'n oor-rnaat barium 

met metieltimolblou orn n blou chelaat te vorrn. Die 

ongekomplekseerde, grys metieltimolblou gee dus 'n a;,nduiding van 

die konsentrrisie V3n die sulfaatioon. 

4. Die koppeling van bensidien van gepresipiteerde bPnsidiniumsulfadt 

Die d r·ie metodes wat feitl i k uni ver·seel gebru i k word, is die barium­

ch loo ran i laat-metode, die metieitimolblou-metode e11 Jie bd r·i umsu !faat­

metode. Vir die geoutomatiseerde roetiene-bepaling van sulfaat is die 

"autoanalyzer"-metode baie haridig er, 1s die met.ode herhaaideiii< 

geevalueer en 

Outomatiseri ng 

getoets 

met 

sedert dit deur 

geseg:nenteerde, 

Lazarus 78 
et.al. ontwerp is. 

konti n ue vloei-metodes 

(SFA-metodes) maak dit moontlik om gemiddeld 30 monsters per uur te 

anal ;seer. n Paar spektrofotometriese metodes is reeds aangepas v1r 

vloei-inspuitanalise. Hierdie metodes sluit die metieltimolblou-metode, die 
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gekatal iseerde s i rkon i um-metieltimolblou-metode, die dirnetiel su lfonazo-111-

metode en die bariumsulfaat-turbiditeitsmetode79 , 80 
in. Die 

bariumsulfaat-turbiditeitsmetode rs deur verskeie persone by FIA 

aangepas. Die grootste probleem is dat die metode nie geskik is vir 

monsters wat self troebel is nie bv. sekere mynwatermonsters, urien en 

melk. Die gebruik van die sirkonium-metieltimolbloumetode word beskryf 

deu r Hems83 as 'n metode wat ma kli k en effektief in samewerking met FI A 

gebruik kan word. Sekere anione bv. sulfaat vorm labiele komplekse met 

sirkonium wat dan teen n baie hoer tempo met die metieltimolblou 

reageer. 81 'n Aanpassing van die metieltimolbloumetode vir die bepaling 

van sulfaat is geevalueer deur gebruik te maak van FIA en toegepas vir 

die bepaling van sulfaat in reenwater-monsters wat 0,6 - 8,8 mg.dm-3 

sulfaat bevat82 . Hierdie sisteem is egter nie beperk tot monsters wat in 

hierdie konsentrasiegebied val nie. Deur 'n dialisemembraan in 'n sisteem 

in te voeg kirn nie net die konsentrasie van die monsters verlaaq word 

nie, maar kan die analiet geskei word van enige steurende effekte van 

onsiuwerhede wat in die monster kan voorkom. Dit is reeds bekend u1t. 

vorige hoofstukke dat elke dialisemernbr-aan 'n spesifieke 80-diaiise het by 

n vasgestelde vloeitempo. lndien die monster dus buite die 

bepalingsgebied vir die spesifieke element val kan daar v~n verskil!ende 

vloeitempo's, rnembraanlengtes en membraantipes gebn1ik gemaak word 

om die benodigde kon sentras iegebied te krv. rl i P. 

dialisemembraan onsiuwerhede verwyder mag dit ook rlie gebriiik v~n 

sekere metodes moon ti i k maa k wat anders ins weens die aa rd V;Jn die 

monster moontli k sou wees Fen so n 
I 

vc11)rbeelci 

turbiditeitsmetode wat nie geskik is vir troebelrnonsters nie. 

Die sulfaatkonsentrasies in 11rienmonsters wat ongeveer 300 mg.drn-3 is, 

val duidelik buite bereik van die metode, indien die monsters egter 

gedialiseer wor·d, word konsentrasies van ongeveer 9 mg.clm-3 verkry 

wat maklik bepaal kan word. P rote'r'ene, epiteelselle en ander 

makromolekules wat moontlik in die bepaling kan steur word dan ook 
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geelimineer. Die opstelling wat gebruik is word skematies in Fig. 6.1 

aangetoon. 

6.2 EKSPERIMENTEEL 

6.2 A) REAGENSE 

Alie reagense is berei uit analitiese graad chemikaliee, tensy dit anders 

gespesifiseer word. Dubbel gedistilleerde water is deurentyd gcbruik. 

Die reagense is as volg berei: 

MET IE LT I MOLB LOU: (3, 3-bis N, N-bis ( ka rboks iemetiel) ami nometiel -

timolsulfoonftale'i'en, natriumsout) verkry van Aldrich chemikaliee. 0, 116 

g rnetieltimolblou-rnonster (MTB) (rnolrnassa 844, 76 g.moi-l) is afgeweeg 

en opgelos in 'n opiossing wat 6,0 cm3 water bevat. Die finale oplossing 

is verdun tot I dm3
. Vars MTB-reagense is daagliks berei. 

-3 BaCl 2-0PLOSS I NG: 'n Draerstroom wat 600 mg. dm 

berei deu r 1,067 g BaCl
2

. 2H
2
o af te weeg en verdu n 

barium bevc1t, 

, d' 3 na , m . 

is 

Na OH - 0 PLOSS I N (; : ' n 3 , h x 10 - 2 g . mo I - 1 Na OH - or-·!(; s s: n g ; s b c te i de~ , 

1 ,. 44 g Na OH a f te wee g en op t e Io s i n 1 d m 3 water . 

SULFAATOPLOSSING: 'n Sulfaat-oplossing is berei deur 14,786 g 1~c:1S0,1 

af te weeg en te ver·dun na 1 dm3 om ·n oplossing met konsentrasie 10000 
-3 ') -

mg.dm SO/· te gee. n Reeks standaarde met konsentr·asies tussen 100 

en 000 mg.dm-3 
1s berei deur verdunnings van die 10000 

mg.dm-3 -oplossing te maak. 
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6.2 B) APPARAAT 

n Carle mikro-volume-klep is gebruik. Die klep het twee identiese lusse 

wat elk 'n volume van 100 µI het. Die outomatiese monsternemingseenheid 

is vervaardig deur Cenco en is in samewerking met 'n Cenco peristaltiese 

pomp, wat teen 'n tempo van 10 revolusies per minuut werk, gebruik. 

Die tempo waarteen die monsters geneem is, was 60 per uur. 'n Philips 

Pye Unicam SP6-550 spektrofotometer is gebruik by 'n golflengte van 608 

nm. Die transmissie-buise wat in die vloei-sisteem gebruik is, het 'n 

binnedeursnee van 0, 76 mm. Die dialisemembraan wat gebruik is, was 

'n 300 mm Technicon tipe C (12") dialise-membraan. Die opstelling van 

die vloei-inspuit-sisteem word in Fig. 6.1 aangetoon. 
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Fig. 6.1 - Skematiese voorstelling van die vloei-inspuitanalitiese sisteem 

wat gebruik is vir die indirekte bepaling van sulfaat in urienmonsters. 

Vervoerbuise met binnedeursnee van 0,76 mm is gebruik, en 'n 300 mm 

Technicon tipe C dialisemembraan. 
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6.3 RESULTATE EN BESPREKING 

Die indirekte bepaling van sulfaat, gebaseer op die kompeterende reaksie 

van sulfaat en MTB met barium in oplossing kan gedoen word deur 

absorbansiemeti ngs van of die ongekomplekseerde MTB of die 

MTB-barium-kompleks. Absorbansie by 460 nm as gevolg van die 

ongekomplekseerde MTB sal toeneem terwyl absorbansie as gevolg van 

die MTB-barium-kompleks sal afneem wanneer d_ie sulfaatkonsentrasie 

verhoog word83 . Die verlaging in absorbansie by 608 nm as gevoig van 

die MTB-barium-kompleks was ongeveer 3 keer g roter as die 

ooreenstemmende verhoging in absorbansie by 460 nm as gcvoig van die 

ongekomplekseerde MTB82 . Meting van die absorbansieverlaging by 608 

nm is daarom gekies vir verdere ondersoek. Daar is reeds gevind dat 

monsters wat in n waterdraerstroom ingespuit word in plaas van 'n 

rPagensstroom die blankowaardes en help •.)In 

basis lynvers ku iwi ngs, as gevolg van 

verlaag 

tydel i ke veranderin9s 1n 

. t t , . 1 • 84 , 1 6 reagensvermeng;ng, e s ao1i1seer . Hierdie pr·obleem is in n groot 

mate oorkom deur in hierdie bepaling be:de reagensc: r,r1 Jie Jic1lise­

eenheid by te voeg. Die monster word in 'n waterige bariurnoplossing 

ingespuit. 

Aangesien die bariurn-MTB-reaksie tydathankiik is_. is diP aantal monsters 

wat per uur geanaliseer word recJelik beperk en kun daar nie rneer as 

60 monsters per uur geanaliseP.r word nie. Die vlocitempo van diP. 

reagense 1s dus ook nie hoer as 2J) r.m3 .min-l geste! nie. 'Madsen8~ het 

ook gevind dat die sensitiwiteit van diP metode aansien!ik verbeter met 

'n verhoging irt die reagense se metanolinhoud. In hierdie metode is daar 

deu rentyd in waterige op loss i ngs gewerk sonder en 1ge ve r·I ies aan 

sens itiwiteit. 

Uit di-e standaardkurwe v1r die bepaling kan daar duidelik ges1en word 

dat die kurwe linier is v1r die konsentrasiegebied tussen 100 en 1 000 
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mg.dm-3 sulfaat. Met verandering in bariumkonsentrasie bly die kurwe 

nog steeds linier. Daar is egter gevind dat die beste kurwe met 600 

mg. dm -3 barium verkry word. Die kurwes wat met verskillende 

bariumkonsentrasies verkry is, word ook aangetoon in Fig. 6.2. Die 

standaardkurwe is verkry deur elke standaard-oplossing 4 keer in te 

spuit en die gemiddelde waarde bereken. Die persentas ie relatiewe 

standaard-afwyking is vir elke standaard bepaal deur elke standaard 15 

keer in te spuit. Die waardes wat verkry is, was vir 1 000 mg.dm-3 

3 -3 -3 1,40%, vir 750 mg.dm- 1,25%, vir 500 mg.dm l,00°o, vir 300 mg.dm 

1, 19% en vir 100 mg.dm-3 1,02%. 

Die opstelling is gebruik om die sulfaat-konsentrasie van 3 urienmonsters 

te bepaal. Tabel 6. 1 gee die resultate wat verkry is. Die persentasie 

relatiewe standaardafwyking 1s be re ken soos hierbo beskryf. Die 

verkrygde waa rdes IS getoets deur 

urienmonsters. Waardes van 10090, 98,89
0 en 99,0°0 is verkry. Daar kan 

dus met redelike sekerheid gese word dat die -.·.-aardes W<1t met hier·die 

metode verkry is, wel akkuraat is. 

Tabel 6.1 - Sulfaatwaardes van 3 urienmonstcrs soos verkry deur die 

voorgestelde metode. 

No Sulfaat (mg.dm- 3) %RSI) 

1 290 1,00 

2 301 1,19 

3 295 1,25 

------·-·-··---· -- -··-

0oRSD = 9o relatiewe standaard afwyking. 
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Fig 6.2 - Standaarkurwes vir die indirekte bepaling van sulfaat. 
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HOOFSTUK 7 

GEVOLGTREKKING EN ALGEMENE BESPREKING 

Aangesien ons tyd in die moderne samelewing as geld· beskou, het dit 

vir ons noodsaaklik geword om analises nie net akkuraat uit te voer nie 

maar ook so vinnig moontlik. Die groot uithrRiding in analitiese chemie 

in die afgelope dekade het dit nog verder beklemtoon dat die bestaande 

outomatiese, analitiese sisteme optimum ontwikkel moet word. Die oorgrote 

meerderheid outomatiese sisteme 1s FIA-sisteme. Hierdie sisteme het 

hulself al bewys as vinnige en akkurate sisteme en is dus die ideale 

sisteme om te ontwikkel vir bepaling 111el e.Jialisernernbrane. 

Die invoeging van dial1semembrane in F"IA-sisterne rnaak '11 magdorn van 

anal ises moon ti i k wat in die verlede on moon ti i k was om u it te voer sonder 

vooraf behandeling van die monster. Aangesien die gebruik van 

dialisemembrane in FIA nog baie beperk is, was dit vir ons nodig om 'n 

verskeidenheid membrane te ondersoek en die invioed van verskillende 

e i en s k a pp e op 00 - d i a I i s e t P n n de rs o P k- Dip ~ i p n c k ::l :· ;· e '.".' 2 t 0 n d-:: i· ~ 0 c k : :; , 

is membraanoppervlak, membraanporeusiteit, konsentra!::ie van L1n.J!iet in 

die ontvangerstroom, die vloeitempo's van die ontvanger en skenkerstroom 

sowel as die temperatuur. Dit is dus maklik om bogenoemde pai'ameter~ 

so te verander dat n spesifieke hoeveelheid analiet na die 

ontvangerstroom gaan. Dit 1s ook moontlik om die hoevi::elheid analiet wat 

oorgedra word wiskundig te bereken .. maar aangesien die noodsaaklike 

parameters moeilik bekombaar is, bly eksperimetele optimisering steeds 

die beste metode. 

90 

 
 
 



Digitised by the Department of Library Services in support of open access to information, University of Pretoria, 2022 

Deur die dialisemembraan in 'n analitiese sisteem in te voeg kan 'n wye 

verskeidenheid monsters geanaliseer word. Die membraan verwyder enige 

groot molekule byvoorbeeld protefone en vette in biologiese monsters. 

Dit is ook moontlik om ander onsuiwerhede te verwyder in byvoorbeeld 

troebel afvalwater of melk. In die sisteme wat hier voorgestel word dien 

die membraan nie net as 'n suiweringstap nie maar skei ook die totale 

van die vry kalsiurn, aangesien sommige van die kalsium aan . groot 

molekules gebind is en dus nie gedialiseer kan word nie. Die membraan 

maak dus die bepaling van twee komponente rnoontlik. Deur nog 'n 

membraan in die sisteern in te voeg 15 dit moontlik om nog 'n komponent 

te bepaal. So 'n sis teem waar totale en vry kalsiurn en totale chloried 

bepaal is, is deur ons voorgestel. Die byvoeging van 'n ekstra membraan 

het dus nie die bepalingstempo of die akkuraatheid be"i"nvloed nie. Uit 

die resultate blyk dit dat die bepaling van chloried selfs nog c:1kkurater 

was as die bepaling VMl totale en vry kalsiurn. n-1i1r k;rn d11s met_ t·euei1ke 

sekerheid gese word dat die bepaling van selfs nog meer komponente 

moontlik kan wees deur die invoeging van nog dialisemembrane. 

n Verskeidenheid monsters kan met die metodes geanaliseer 'Nord. Die 

bepaling van sulfaat in urien 1s ook uitgevoer. Die dialisemembraan 

verwyder dus en1ge molekules of troebelheid wat die bepaling kan 

bei'nvloed. Dit is rlus duidelik dat die membrane die v::;:·:::;s er. ;:;~c:;:~:;c 

skeiding en suiwering van 'n wye verskeidenheid monsters moor.tlik maak. 

Die membrane is maklik bekombaar, goedkoop en kan sonder veel moe1te 

in die sisteem ingevoeg word. 

Aangesien slegs 'n klein gedeelte van die rnoor,tl1khede ondersoek is, 1s 

daar waarskynlik nog vele ander toepassings van dia!isemembrane in 

FIA-sisteme. Deur die gebruik van lang hoogsdeurlaatbarc membrane k<1:: 

monsters moontlik ontsout word vir prote·1enbepalings waar soute n groot 

invloed op die bepalings het. Daar kan moontlik ook geeksperimenteer 

word met membrane wat positiewe of negatiewe ladings op die membraan 
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het. Dit sal waarskynlik ook moontlik wees om organiese groepe aan die 

membraan te koppel wat binding van spesifieke ione tot gevolg sal he. 

Hieruit kan daar gesien word dat die moontlikhede vir die gebruik van 

dialisemembrane in FIA-sisteme slegs beperk word deur die inisiatief van 

die navorsers en die tyd wat aan die navorsing oor die onderwerp 

geskenk gaan word. 
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