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Stanoveni sedimentacéni stability a distribuce velikosti €astic na pfristroji
LUMisizer

Popis zafizeni
LUMisizer je temperovana odstfedivka, ktera umoziuje fotometrické sledovani zmén koncentrace

dispergovanych latek ve vzorku vlivem piisobeni odstiedivé sily volitelné v rozmezi 5 — 2300 g.
Vzorky jsou umistény ve 12 kyvetach, ve kterych je ve zvoleném intervalu (10 — 600 s) sledovan
profil transmitance NIR zéafeni (870 nm; délka detektoru - tj. vySka sledované vrstvy vzorku 25 mm;
detektor je tvofen linedrni tfadou 2048 cidel, tzn. rozliSeni pozice 14 pum). Sedimentace
dispergovanych castic se projevi jednak vycCefenim cCasti vzorku, tzn. zvySenim transmitance, a
jednak tvorbou sedimentu, tzn. snizenim transmitance.
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Veskeré ovladani pfistroje je pomoci software SEPview. Na pfistroji jsou pouze tlacitka na otevieni
krytu odstfedivky (zelené¢ podsvicené), nouzové zastaveni rotoru (Cervené¢ podsvicené) a na
prepinani informacnich veli¢in zobrazenych na displeji (otacky, teplota, doba métenti).

Postup méteni

e Zapnuti pristroje (hlavniho vypina¢ na zadni strané), fidiciho software SEPview a otevieni

zvolené databaze vysledku:
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Zadani nového méfeni:
Ptikazem ,,New Measurement® se otevie dialogové okno pro definici parametri nového méfeni
— postupné se zadava:

0 Nazev a popis (poznamky)

0 Metoda
0 Vzorky
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Pfi zad4dvani nazvu méfeni je mozné vybrat z nabidky nazev nékterého ptedchoziho méfeni, a

b
ptikazem ,,clone* vytvofit jeho kopii. Tim nové méfeni pfejiméa automaticky i metodu a definici
vzorki, které pak staci pouze upravit.

Metoda je definovéana: rychlosti otaCeni, teplotou, intervalem ve kterém budou jednotlivé
transmitancni profily méfeny a poctem stanovenych profili (a tim celkovou dobou méfeni).
Me¢éteni lze rozdélit do nékolika cyklil s riznymi podminkami. Maximalni pocet profilt je 256.
Pro prvni orientacni méteni je vhodné pouzit naptiklad metodu, kdy se postupné zvysuje rychlost
a v kratkém intervalu je zméteno vzdy jen nékolik transmitancnich profild, a pak néasleduje méfeni
pti nejvyssi rychlosti s intervaly del§imi:

cyklus pF; ?)(t:]elfj interval (s) g‘;}i?r?; sg; i[teol ;1*}’ teplota (°C)
1 3 10 500 1 7
2 3 10 750 1 7
3 3 10 1000 1 7
4 3 10 1250 1 7
5 3 10 1500 1 7
6 3 10 1750 1 7
7 3 10 2000 1 7
8 3 10 2500 1 7
9 3 10 3000 1 7
10 3 10 4000 1 7
11 222 30 4000 1 7

Pti zadani tabulky se definuje: pocet vzorkt (2 — 12), ndzev vzorki a druh kyvety ve které je
vzorek umistén. Nejbéznéjsi jsou polykarbondtové kyvety s obdélnikovym priifezem o tloust'ce 2
mm (délka optické drahy) oznacené kédem 2. Ke kazdému vzorku Ize déle prifadit poznamku.
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Temperace pfistroje

zaSroubovat bezpecnostni kryt rotoru, odstfedivku uzavfit a spustit pfikazem ,,run®. Zobrazi se
dialogové okno na kterém je mozné sledovat dosazeni zadané teploty (obvykle cca 10 minut)
Me¢teni pokracuje po zadani piikazu ,,Perform measurements®, kdy se objevi informacni okno
s pokyny pro umisténi vzorkii:

e equilibration...

Temperature equilibration completed!
1. Flace samples securely in slots as follows:
=  Channel 1 : Sample 1
Channel 2 : Sample 2
Channel 3 : Sample 3
Channel 4 : Sample 4
Channel 5 : Sample 5
Channel b : Sample b
Channel 7 : Sample 7
Channel 8 : Sample 8

2. Secure the rotor cap.

3. Close the lid.

4. Click the START button to begin
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Vlozeni vzorki:
kyveta se naplni injek¢ni stiikackou po rysku dobtfe promichanym vzorkem bez bublin vzduchu

a kyveta se uzavie zatkou a vlozi na zadanou pozici do rotoru (nutné dodrZovat rovnomérné
vyvazeni rotoru):

Po vlozeni vSech vzorkli se zaSroubuje bezpecnostni kryt rotoru, uzavie se viko odtredivky a
piikazem start se spusti mefeni.

V pribéhu meéfeni se zobrazuji stanovené profily transmitance - zavislost transmitance na
vzdalenosti od stfedu rotace (kazdy vzorek ma sviyj list — viz zélozka ve spodni ¢asti okna).
Detektor sleduje oblast od 103 do 130 mm — od hladiny vzorku ke dnu kyvety. Casova
zavislost je zndzornéna barvou kiivky — profily na zacatku méfeni ¢ervenou barvou, profily na
konci méfeni barvou zelenou:

M SEPView 5.1 - monodisp. Silica 500 v 0.40 % m/m - [Traced data]
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Vyvhodnoceni stanoveni sedimentaéni stability:

A. Integra¢ni metoda

— vyjadiuje zavislost stfedni integralni hodnoty transmitance celého vzorku na dob¢ plisobeni

odstfedivého zrychleni. Vyjadiuje rychlost vyjasnéné (vyceteni) vzorku.

V transmitan¢nim profilu se pomoci polohovaciho zatizeni nejprve vyznaci
svislé pfimky - hladina vzorku a dno kyvety):
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Ptikazem ,,Integration‘ se na zalozce ,,Integration* zobrazi zavislost stfedni
transmitance na dobé méfeni.

rozhrani vzorku (modré
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Sedimentacni stabilitu pak vyjadiuje smérnice této zavislosti v pocatecni, pokud mozno linearni fazi
separace. Oblast pro vypocet smérnice se zadd bud’ tahem mysi, nebo nastavenim intervalu hodnot

pomoci zadavaciho boxu (poklepanim mysi na krajni hodnoty os):
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Ptikazem ,,regression® se pak provede vypocet parametrt linearni zavislosti ve zvoleném ¢asovém
useku. Vysledky linearni regrese a statistické udaje jsou zobrazeny ve spodni ¢asti v tabulce.
Pro porovnani sedimentacni stability se pouziva hodnota smérnice (slope, %/h).

1 SEPView 5.1 - LTM joguriovd smés_sk3_240909 - [Detailed Analysis]
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B. Metoda stanoveni rychlosti rozhrani
— vyjadiuje zavislost pozice zvolené hodnoty transmitance urcujici rozhrani mezi disperzi a
vycetenou fazi na dob¢ plsobeni odstfedivého zrychleni. Tato metoda je vhodna pouze pro
vzorky se zfetelnou separaci fazi.

V transmitan¢nim profilu se pomoci polohovaciho zafizeni nejprve vyznaci oblast kyvety, ve které
bude pohyb rozhrani sledovan a (modré svislé pfimky) a hodnota transmitance, kterd bude rozhrani
urcovat (threshold - vodorovna modra ptimka):
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Ptikazem ,,Integration‘ se na zalozce ,,Front tracing* zobrazi zavislost pozice fazového rozhrani na
dob¢ méfeni.



Navody pro laboratorni cvic¢eni z technologie mléka 6/6

gne o‘;"'“‘
N ,J‘“/"‘

10 pyniismsarrt et
i rrssnnanesbppstsntsd

400 BO0 800 1000 1300 1400 1600 1800 2000 2300 2eh0 2600 2800 3000 30 3400 3600 IS0 4000 40 4e00 4600 4800 S000 SH0 5400 SE00 SE00 G000 B0 6400 G0 680
Time 3]

= Ty Mk

Sedimentacni stabilitu pak vyjadiuje smérnice této zavislosti v poc¢ate¢ni, pokud mozno linearni fazi
separace. Oblast pro vypocet smérnice se zad4 podobné jako u integra¢ni metody.

Ptikazem ,,regression® se pak provede vypocet parametrl linedrni zavislosti ve zvoleném casovém
useku. Vysledky linearni regrese a statistické tidaje jsou op€t zobrazeny ve spodni ¢asti v tabulce.
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Pro porovnani sedimentacni stability se pouziva hodnota smérnice (slope, pm/s, resp. um/h).
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