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Bevezetés

A robbantassal elkovetett bilincselekmények kivizsgalasaban a vegyész-
szakértd feladata az alkalmazott robbandanyag vegyiilet, vegyliletek azonositasa a
robbantas utan rogzitett anyagmaradvanyokbodl. Ez Osszetett fizikai és analitikai
kémiai eljarasok végrehajtasat igényli.

A hazai vegyész-szakértdi tapasztalat azt bizonyitja, hogy a
robbandanyaggal elkovetett bilincselekményekben nagyon gyakran alkalmaztak
ammonium-nitratot (AN), vagy ezt tartalmazo robbandanyag keveréket az elmult
¢vekben.[1]

A legismertebb ilyen Osszetett robbandanyag az AN ¢€s gdzolaj elegye
(ANDO), amelyet kiilonbozd keverési ardnyban, adalék anyagok hozzaadédséaval
az iparban gyartjak, foként banyaszati, de katonai célokra is.[2,3] Az ammdnium-
nitrat/gézolaj mellett a kalium-nitrat/kén/cukor, vagy a ,,fekete 16porként” ismert
kalium-nitrat/kén/szén keveréket is gyakran alkalmazzdk hazilag gyartott
robbanoszerkezetekben.[4,5] A széban  forgd  robbanodanyag-keverékek
Osszeallitdsanak alap koncepcidja, hogy robbandskor az erdsen oxiddld hatasu
nitrat oxidalja a szén(kén)-tartalmu tiizeldanyagot. Az ammonium-nitrat/gazolaj
keverék — teljes elégést feltételezd — elméleti reakcioja a kovetkezéképpen adhatd

meg [6]:



3 NH4N03 + -CHZ- —> C02 +7 Hzo + 3 N2

A fenti elméleti reakcion tal szamos mdas egyéb, részleteiben még nem
tisztazott kémiai reakcio is zajlik a robbanas soran, és az esetek tilnyomod
tobbségében mindig marad akkora mennyiségii elreagalatlan robbandanyag, hogy
beazonositasa a robbantdsi maradékokat vizsgald szakértok szamara megoldhatd.[7]

A fentickben bemutatott robbanoanyag-keverékekben a legnagyobb
mennyiségben jelenlévé komponens a szervetlen nitrat. Példaul a tisztan ammonium-
nitrat/gazolaj keverék esetében az optimalis keverési arany kb. 95:5, a fekete 16por
pedig kb. 75% kalium-nitratot tartalmaz.[4,6] Az elmondottak alapjan mindenképpen
indokolt, hogy a robbantasi maradékok elemzésekor a nitrat-ionok meghatarozasara
is kiterjedjen a vizsgalatok kore.

A Nemzetbiztonsdgi  Szakszolgdlat  Szakértéi Intézetében miik6dod
Robbandanyag Analitikai Laboratorium (RAL) tiz fajta szerves robbandanyag
vegyllet ¢és szervetlen komponensek anionjainak - koztik nitrat ion -
meghatarozasara dolgozott ki a Nemzeti Akkreditalo Testiilet (NAT) 4ltal akkreditalt
vizsgalati modszereket. A nitrat ionok azonositasara az eddig alkalmazott eljarasok
kore (klasszikus kémiai analizis, infravords spektroszkopia) ebben az évben boviilt. A
Gazdasagi Versenyképesség Operativ Program (GVOP-3.2.1-2004-04-0070/3.0)
keretében meghirdetett palyazat elnyerése révén beszerzésre keriilt egy 1CS-1500
Dionex tipusu ionkromatograf, amely alkalmazéasaval az eddigieknél érzékenyebb,
szelektivebb mddszer kidolgozasara nyilt lehetOseég.

A SMALL ¢és munkatérsai 4ltal, 1975-ben bevezetett ionkromatografia gyors €s
hatékony analitikai modszer szervetlen ionok meghatarozasara, ahol az ioncseréld
oszlopon lezajlodd megoszlasi folyamatok biztositjdk az ionok megfeleld
elvalasztasat. A modszer érzékenysége lehetdvé teszi, hogy a szervetlen ionokat -
koztik a nitratot - a robbantasi maradékokbol készitett vizes extraktumban mg/L

koncentracio-szinten meghatarozzak.[7-9]



A robbantasi kisérlettel, valamint az azt kovetd ionkromatografias
vizsgalatokkal azt kivantuk bizonyitani, hogy a moédszer alkalmas ammonium-nitrat
tartalmi robbandanyaggal végrehajtott robbantds helyszinén vett mintdkban,
Osszegylijtott anyagmaradvanyokban nitrdt ion megbizhaté azonositdsara. Célunk
volt tovabba igazolni a mintavételezési protokoll hatékonysagat, valamint mérési

adatokkal jellemezni a nitrat ion eloszlast a robbanas meghatarozott kornyezetében.

Kisérleti rész

A robbantasi kiserlet leirasa

A Kkisérletet a HM FLU Technoldgiai Igazgatosag Lokisérleti és Vizsgald
Allomasan hajtottuk végre a Detonet Kft. 4ltal gyartott ANDO PRILL Extra, 94,4%
AN tartalmu robbandanyaggal.

A robbandanyag Omlesztett, zsakos kiszerelésben allt rendelkezésre. Ebbol
egytizedes pontossagt digitalis mérleg segitségével mértiink ki 200,0-200,0g-ot az
altalunk készitett 8x30cm-es PVC tasakokba. A tasakokat a detondtor elhelyezése
utan milanyag kabelkotegeldvel zartuk le.

A kisérlet soran 7db, igy elkészitett toltetet robbantottunk fel.

A robbantoéteriilet terepviszonyait kihasznalva a robbantasok egymastol
minimum 10m-re torténtek (1. abra). 5 robbantast a teriileten korabban kialakitott kb.
50x15m-es, ellipszis alaku, kb. Sm mély krater oldalaban, a talajszinthez viszonyitva
1m-es mélységben, mig 2 robbantist a védelmi toltés oldaldban, kb. I1m-es
magassagban végeztiink el.

A homokos talaj teljesen szaraz volt, az erdteljes napsiités kovetkeztében a
levegd hdmérséklete 25-30°C kozott valtozott.

A késébbi mérési eredmények Osszehasonlithatosaga érdekében minden
robbantas el6tt hatteret vettiink a toltet helyérdl. A robbantast kovetden a kraterbol,

valamint a kratertél négy kiilonb6z6 tavolsagra (0,5; 1; 2; 3 méter) vettiink



talajmintakat. Minden helyszinrél megkdzelitden 500g talajmintat gyijtottiink. A
mintavétel minden esetben a kratertdl kiindulva egy egyenes mentén tortént.
A talajmintakat roppantozaras PE tasakokba csomagoltuk, és egyedi

azonositoval lattuk el.

védelmi toltés
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1. abra
A robbantasok helyeinek elhelyezkedése

lonkromatografias vizsgalatok

A nitrat-ionok kivondsa a robbantéasi maradékokbdl vizes extrakcidval. oldhato
meg. A vizes extrakcio kritikus mozzanat, ugyanis a nem megfelelden eldkezelt viz is
tartalmazhat nitratot. Példaul az egyszer desztillalt viz tisztasaga nem elegendd, a
desztillalt vizet tovabbi tisztitdsi eljarasnak (pl. ioncserés) kell aldvetni, hogy az
teljesitse a vizsgalatok elvégzéséhez sziikséges tisztasagi kritériumokat.[7,10]

Eléfordulhat olyan szituacié is - pl. egy gépjarmii vagy egy acél-konténer

feliiletének vizsgalata -, ahol a kozvetlen vizes extrakcid nem oldhatdo meg. Az el6z6



helyzetekre olyan eljarast javasol a szakirodalom, ahol metanollal nedvesitett
pamutvattaval tamponaljak a vizsgalando feliiletet, majd a megszaritott vattat vizzel
extrahaljak.[11]

Szervetlen ionok azonositdsakor sziikkség van a hattér meghatarozéasara is. Ez
kiilonosen fontos a talajt vagy tormeléket tartalmazo mintak esetében, ugyanis ezek
az anyagok — a kezeletlen vizhez hasonléan - mar eredetileg is tartalmazhatnak nitrat-
iont. Ilyen esetekben a hattérminta vizsgalatdnak elhagyasa téves kovetkeztetések
levonasahoz vezethet.[12]

Az analitikai vizsgélatokhoz a talajmintdkat 150 mL ultratiszta mindségii
vizzel extrahaltuk. A 25 C°-on 18,2 megaohm-cm vezetdképességli vizet
SIMPLICITY 185UV (gyarto: Millipore) tipust viztisztitd berendezéssel, desztillalt
vizbdl allitottuk el6. A vizes extraktumot 0,45 pum-es nylon membransziirOn
atszlrtiik.

Az extraktumok nitrat-tartalma 1CS-1500 (Dionex) tipust ionkromatograf-
berendezéssel keriilt meghatdrozasra. A meérés vezérlését, az adatgylijtést és a
kiértekeléest CHROMELEON (verzidoszam: 6.60, Dionex) szoftver végezte. A
mennyiségi elemzés kiilsd standard kalibraciés mddszerrel tortént.

Az ICS-1500 késziilékkel végzett ionkromatografias mérés vazlatos
elrendezése a 2. abran lathat6.[13] Az eluens vagy vivooldat aramoltatasat pulzalas-
mentes pumpa végzi (dramlési sebesség: 1 mL/perc), amely gézmentesités utan az
injektorba juttatja a folyadékot. Az eluenst nitrogén atmoszféra alatt kell tartani,
mivel a levegd szén-dioxid tartalménak beoldddasa karbondtosodéast okoz, amely
rontja a mérés érzékenységét. Az eluens 12 mM-os kalium-hidroxid oldat, amely
fenti modon eldallitott ultratiszta vizbdl késziilt. Az eluens erdsségének ilyen modon
torténd beallitdsa azért fontos, mivel az er6sséget meghatarozo ion (hidroxid-ion)
verseng a mérendd anionokkal az ioncseréld helyeken vald kotddésért.[14] A
mérend6 minta az injektorban (huroktérfogata: 25 upL) keriil az eluens-dramba,
ahonnan a védboszlopra (IonPac® AGl11, Dionex) jut. VédGoszlop alkalmazasa

megndveli az utana kotott anion-cserélé analitikai oszlop (IonPac® AS11, Dionex)



¢lettartamat, ahol az anionok tényleges elvalasztasa torténik. Mindkét oszlop toltete
alkanol-kvaterner-ammonium funkciés csoportokat tartalmazd, polisztirol-divinil
benzol alapi gyanta. A toltet kifejezetten nagyszadmu szervetlen- €s szerves anion
gyors ¢és hatékony - hidroxid-eluenst hasznald rendszerekben torténd - elvalasztasara

lett kifejlesztve.[15] A termosztalt kolonnatér hdmérséklete 35 C°-ra lett beallitva.
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2. abra: Az ionkromatografias mérés vazlata [13]

Az analitikai oszloprdl a minta Gn. anion-Onregeneralo szupresszorba vagy mas
néven ionelnyoméba (ASRS® Ultra 11, 4-mm, Dionex) keriil, amelynek mitkddése a
3. abran lathato.[13] Az elektrokémiailag regeneralt szupresszor egy kationcseréld
membranokbdl allé rendszer, ahol az eluens kationjai hidrogén-ionokra cserélédnek,
igy lényegesen lecsokken az eluens vezetOképessége (a hidrogén- és a hidroxid
Ionokbol semleges viz keletkezik), tovabba mindezek miatt megno a vezetoképességi
detektalas érzékenysége. A szupresszorrdl a minta termosztalt vezetOképesség-mérd

cellaba keriil, ahol detektalasra keriilnek a folyadékmintaban taldlhaté anionok. A
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detektorcella utan beépitett ,,backpressure” tekercsekre azért van sziikség, hogy a
szlikséges szintre csokkentsék a mérés zajat.

A szupresszor recirkulaciés ilizemmodban milkodik, a detektor utan a
,hulladék” eluens ellenaramban Vvisszajut a szupresszorba, ahol az elektrolizisen esik
at. Az anodtérben keletkezett hidrogén-ionok mozgésat a kationcseréldé membran
teszi lehetové az eluens-aram felé, hogy ott semlegesitse a hidroxid-ionokat (itt viz
keletkezik, 1dsd fentebb), a katdédtér negativ potencialja hatdsara pedig az eluens
kalium-ionjai a katddtérbe vandorolnak a membréanon keresztiil, hogy ott fenntartsak
az elektron-neutralitast a katodtérben keletkez6 hidroxid-ionokkal. A regeneraciod
eredményeként, ,,hulladék” kalium- és hidroxid-ionok, valamint O, és H, gazok
tavoznak a szupresszorbdl. A szurpesszorban mérhetd elektromos aram 30 mA-re lett
beallitva. A beallitando szupresszoraram értékét a mérést vezérld szoftver szamolja ki

az eluens erdsségének megadasa utan.
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3. abra: Az ASRS" Ultra II szupresszor mitkddése 6nregeneralé tizemmodban [13]
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Eredmények

Tekintettel az ionkromatografidss mérések soran keletkezett nagy szamu
kromatogramra, példaként a 6. szamu azonositoval ellatott robbantasi helyen, a
robbantas eldtt a toltet helyérdl vett hattér-talajminta, valamint a robbantds utan a
kraterb6l, valamint a kratertdl 2 méterre vett talajminta anion-kromatogramjat
mutatjuk be a 4-6. abrakon.

Az egyes robbantdsi helyeken vett talaymintdk — az ionkromatografias mérések
eredményeibdl szamolt, és a hattérrel korrigalt - nitrat-koncentracio értékei a 7. abran
lathatok. A hattér atlagértéke 0,2 (mg nitrat ion / kg talaj) értéknek adodott. A
robbantasok fizikai-kémiai mechanizmusabol fakaddan, a mérési eredményeket
bizonyos szoras jellemzi. Ahhoz, hogy a kiilonb6z6 robbantasi helyeken, az azonos
tavolsagoknal mért nitrat-koncentracio értékeket megfeleléen atlagolni tudjuk, a
kiugro6 legnagyobb és legkisebb értéket minden mintavételi tavolsagnal elhagytuk. Az
atlagértekeket 0sszekotd trendvonal jelzi a talaj nitrat-koncentracid eloszlasanak

alakulasat a robbantas utan.
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7. &bra: A robbantdsok utani — hattérrel korrigalt — nitrat ion koncentracié eloszlas az

egyes robbantasi helyeken

Kovetkeztetések

Az elozéekben bemutatott eredmények alapjan megallapithatd, hogy az
alkalmazott mintavételi és mintaelokészitési eljaras garantalja a nitrat ionok
megbizhatd azonositasait még azokban a hattér-talajmintakban is, ahol az anion-
a nitrat ion koncentracidja legalabb egy nagysagrenddel kisebb. Valamennyi
robbantds utan vett mintdban a nitrat ion koncentracidja szignifikdns emelkedést
mutatott a hattér értékekhez képest. A robbantds utani nitrat ion eloszlasra jellemzd,
hogy a talaj nitrat ion koncentracioja a kratertdl tavolodva hirtelen csokkenésnek
indul, és 3 méter tavolsagban mar gyakorlatilag a hattérhez kozeli értékek a

jellemzok.
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Kovetkeztetésképpen megallapithatjuk, hogy az ionkromatografia — megfeleld
mintavételi és mintaelokészitési eljarasok alkalmazasaval — érzékeny ¢és hatékony

modszer nitrat ionok robbantasi maradékokban torténd azonositasara.

Koszonetnyilvanitas

A szerzok koszonetiiket fejezik ki a HM FLU Technologiai Igazgatosig
taborfalvi Lokisérleti és Vizsgalo Allomas munkatarsainak a robbantasok
végrehajtasaban nyujtott segitségiikért, tovabba a szerzék még koszonetiinket
nyilvanitjak, hogy a Gazdasagi Versenyképesség Operativ Program keretében
lehetéség nyilt az 1CS-1500 Dionex ionkromatograf berendezés palyazati tuton

torténo beszerzésére.
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