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Uzévér zarf{zeni{ pro stacionérni kapku

Predmdtem vyndlezu je uzdvdr zaPizeni na vytvéfeni sta-

. ciondrni kapkové elektrody, Jjako Jje rtulové kapxovs elektroda,
o stéhoveném reprodukovatelném objemu kapky.

Z lgxeratury Je zndmosyJ.ileyroveky, J.Kata: ZAklady pola-
rografiéi NESaV, Peshe /1962//, Ze Pada polarografickych & e-
1ektrq%ﬁ§}yiickY¢h metod pouZivé seko indiksdni elektirodu cta-
cionérﬁigf£ufovou kepku. Zcela enalogicky polarograficié eanaly-
ze jsou v posledni dob® /Z.Ssmec a kol.: Chem. listy; 74 /1980/
715/ rozvijeny polarocrafické metody s pou¥itim polerizovanélio
mezifdzového rozhrani dvou nemisitelngch kepalin ve formé& roz-
tokové kapky Jjedné fdze uvnitf nenisitelné druhé féze. Yia sta-
ciondrni kapkové elektrod® Jjsou zazncmendvény k¥ivky proud-po-
tenciédl, potéﬁciéleéas, ¢iferencidlnf kapacita~potencidl, apod.
/viz A.Weissberger, B.W.Rossiter, Lds: Fhysical Methods of Che-

mistry; Electrochenical Methods; In%erséience, Vol. I, Néw York

224 T54



-2 -

| | , 224 754
/1971//, popPtipadd je staciondrni kapka vyuZivéna pro moderni
citlivé pﬁlsni-analytické metody, Jako je.diferenéni pulsni
polaragrafie /J.E.Anderson a kol.: Angl.Chem.; 53 /1981/ 1016/1

Prq vytvdreni staciondrni kapky, napt. rtutové, byla ﬁa—

vrZena Pada zePizeni, jednak na principu vytladent kanky z
hermeticky uzev¥eného zésobniku /F.Vydra a kol.: Electroche-
mical Stripping Analysis, Interscience, New York /1976//,jed--
nak ne principu-pferuéovéni toku rtuti kapilérou /.. Peter-
son: Interstationsl Laboratory, January/February, /19€0/51/.
P¥i pouZivdni staciondrni kepky v3ak byly pozorovény poruchy
/G.Cinzburg a kol.: mlectrochim.Actsa, 26/1981/851/, spofiveji-
ci v proudovych oscilacich a enonélifch na polurografickych Z &=
‘znamech. Systematicky vyzkum ukdzel, Ze znafny podil na tZchto
nezsédoucich ﬁoruchéch’maji netEsnosfi uvniti zafizeni.

"ﬁﬁ% za¥izeni na vytléfecim principu byvé kritickym mis-

iod pistu pPitlednym tieninim, kde se vytvéreji mikro-
dutiny vypln¥né plynem. v literatube /FP.Sagberg, W.Lund: Ancl.
Chim.Acta, 94/1977/457/ byl zaznamensn cokus Ye%it tento pro-
blém poufitim systému t¥sricich krouZkd o riznd tvarovangch
prifezech,_Poéaddvaného zleg¥eni funkce se viak timto zpisobem
nedociluje.@Navié neuno¥nuje tento typ konstrukce vychyleni
vietena reep. piéiu; sioulictho k vytlalend tekutiny, jako jJe
rtpf, do strany, co¥ zpisobuje ¢asté mechanické po3kozeni Lor-
ni ¥ésti kapildry & omezuje tuk Zivotnost zarizeni.

Podobné nevyhody jsou u zarizeni na principu prerufovéni
toku kapilérou /8s. 4.0. 2027316/, u n"hoZ je uzévdr vnit¥ni-
ho prostoru Pe¥en pou¥itim zdtky, kterou prochdézi jehlové

v¥eteno. Analogické je té% Pe¥eni podle F.I.Danilova a kol«s
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/Elektrokhimiya, lo /8//198u/ 1220/, kde je uzdvér proveden
s pouzitim pfipevniné plodné ocelové membrénylspojené s viete~
nem. rosledn¥ uvedené konstrukce ncumo?nuje dédle préci »Pi riz-
nych vyfkdch rtutového sloupce, s nim? je vnit¥ni prostor za-
Y{zeni sgpojen, nebo{ zvyXeni rtutového sloupce piscbi na plo®-
nou ocelovou membrénu nedlehovaci silou a v disledku toho se
zmen¥uje, popf. se rovnd nule, pottebnsd piitlalné sila v mis-
t&, kde vieteno docedéd do sedla kapiliry. Pri dlouhodobém po-
uzivéni zerizeni na principu p¥erufovéni toku kepildrou ¢ini-

7

vé navic potiZe zaji¥téni reprodukovstelného piivodu elektri-
ckého kontaktu hrotem vietens ke stacion#rni kepce. J.E.Ander-

son & kol. /Ansl.chem.; 53 1981/ 1016/ navrhuje pouZiti elek-

¢E¢Eicgy vodivého povlaku na vaitfnim povrchu kapiléry,napf. S
i7im kysli¢niku cini¢itého. vzhledem k nepatrnym vnitinim

prlnérlm pouZivanych kapilar, nept. C,1 mm, je viak vytvore-

ni{ trvenlivého povrchu néro&né. Jeho Zivotnost je navic Znaé—

héxomezena otérem viivem pratoku rtuti a dosedéni v¥etena.

V dusledku t¥chto konstruk&nich nedokonalosti dochézdi

p¥i zminé;;v&enc1dlu viklédeného na staciondrni kapku ke zme-

n& jeitho objemu vlivem potencidlové zévislého zp&iného tleku.
Pfi‘analytickych metoddchy zaloZenych na rychlych zm&nach po-
tenciéluIdoéhézi tek k pulzscim kapky, k vifeni roztoku v oko-
11 kepky a k nesévéani roztoku do vnit¥niho prostoru k&piléry.
1o zpdsobuje nereprodukovatelnosti v zéznamech, omezuje citli-
vost pouZitych metod & Zivotnost kapilér, apod.

Uké?alo se proto jako potPebné nevrhnout takové konstruk-

&ni uspoPddséni, které by uvedené nedostatky nemélo.
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ﬁeéeﬁim tohoto cile je konstrukéni uspofédénivuzézzzfu
zatizeni pro stacionérni kapku podle tohoto vynédlezu, kde v¥e-
teno, napfiklad jehlové, Jje pfipevnénobk pohyblivé désti ovlé-
daciho mechanismu a nachdézi se alespon z&4sti ve vnit¥nim pros-
toru zarizeni, piilemZ zasshuje do'upravené horni ¢4sti kapilé-
ry. rodstatou vyndlezu je konstrukce uzé;éru, kde vieteno pro-
chézi v horni &dsti vnit#niho prostoru uzédvéru profilovanym
t&snénim; s vyhodou ve tvéru'pismene U, pPtipevn&nym k t&lu uzé-
viru, pricemz je modul pruZnosti materidlu, z n&ho% je t&sné&-
ni vytvoteno, v rozmezi 0,01 ai 5;104€Pa. P¥itom mohou mit st&-
ny:profilovaného t&sn¥ni, v Useku 1/15 aZ 11/12 celkové aélky
fmté§néni,tvar vlnovce. Vieteno mi%e byt zhotoveno aiespoﬁ v
'éyoﬁigﬁ}i vrcholu z elektricky vodivého materidlu a miZe byt v
biiikbsti vrcholu konkévné zdZeno. |
;ﬁv‘ Navr¥ené reSeni je zeloZeno na poznatku, Ze dostateln?
m&kké, napriklad silikonové tésnéni s vyhodou ve tvaru pisme-‘

ne U, pripevnéné k hlavé zaPizeni, uzavira hermetlcky vnitini

pros;or zafizeni & pPfitom umoZnuje - na rozdil od. dosavednich
konstruk&nich Peleni - v potfebném rozsahu volny pohyb vretena/
jak ve vertikédlnim, tek v horizontdlnim sm&ru. Hrot vietena

se proto pPi dotyku s kspildrou orientuje do osy kepildry &
nedoché21 tek k jejimu nevratnému mechenickému poZkozeni. V dﬁ—
sledku toho jsou - ne& rozdil od dosud pouZivanych konstrukc{ -
funk¥ni peresmetry u konstrukce podle tohoto vyndlezu Easové |
stélé a fpnkéni Yivotnost zaPizeni se ‘prodluZuje alespon p&t-
' krdt. Jeliko¥ je cely systém velmi prufny, je horizontélni po-

hyb vietens ovladatelny zevn& ji% s pouZitim mélo vykonného
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ovlddaciho mechanismu, Jjekym je napPiklad elektromagnetické

relé.

za¥izeni pripojeno k externimu zdsobniku

[

Navic, je-1
vytlaﬁované tekutiny, dochézi p¥i zvySovéni zssobniku k prui-
nému pohybu tisnéni v horiZontélnim'sméru, &im¥ se zmenguje
?r&fe; tésndni a v ddsledku toho se kompenzuje vztlakovi sila
pisobici na t&snéni. Proto se é vy%kou zdsobniku neméni ani
pFitletnd sila vPetena v misté dotyku s kepilérou a nedochizi
iak jako diive k neZddoucim zmdnédm funknich parametri zafize—é

¥

ni. Funkce elastického t¥sn¥ni se zvySuje, mé-1i povrch tésnZ- .
ni ne uréitém dseku tvar vlnovce. Z funklnich divodd je vy
_hé;%gby se vlnovec nenachézel v oblasti horni a dolni dsti t&s-
A
n&n{. Privedeni elektrického kontaktiu ke staciondrni kapce hro-
tem v¥etena je dlouhodobd zejidténo tim, Ze je vreteno v oblas-
ti vrcholu konk&évnd projmuto. lento tver podstatnd sniZuje ne-
bezped{i ztrity elektrického kontaktu, co? je fyzik4lni odlvod-
ﬁéno rovnovshou hydrostatickych tlaki a zp&tnych tlaki na za-
kPivenych mgzifézovych rbzhranich v mist® dotyku vretens se
st¥nou kapiléry. Tekutina uvnit¥ kepiléry tek neustdle vyplnu-
Je prostor v t&sném okoli vrcholu vfetenala tim zabezpeﬁuje
dlouhodobd elektricky kontaki, coZ doposud ¢inivelo znalnd po-
ti%e. |

' Navrliend konstrukéni PeSeni uzdvdru je pouZitelné jek pro

=

{zeni na principu p¥erulovéni pritoku tekutiny, tek pro za-

N

&
¥{zen{ na principu vytlsé¥eni tekutiny. UmoZnuje zejména omeze-

ni{ nebo odstran®ni vy%e zmin&nych poruch pli elektroanalytickych
' L
m&fenich, zebezpefuje §$$metipkou t¥snost uzavieni vnit¥niho
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prostoru zafizeni, mo¥nost prdce s prom&nnou vySkou zésobniku
tekutiny - coZ je vyhodné z &nalytickéhovhlediska, potrebnou
¥ivotnost, snadnou ovledatelnost apod. Popsany uzavér lze vy-
uZzit téZ pro ze¥izeni ne ﬁeriodicky obnovovanou stacionédrnf
kapku /tzv. statickou kapkovou elektrodu/. V kombinaci s kla-
sickou obnovoveanou rtutovou kapkovou elekirodou zabranuje sou-
Sasné ztriatdm rtuti v dobé,’kdy je m¥bPeni prerudeno. UzavEr je>
vyuzZitelny zeJjména pro m&feni{ metodou cyklické voltametrie, |
anodické rozpouftéci analyzy, diferentni pulsﬁi polarografie
a pro dal¥fi polarografickd ¢i elektroanalytickd md¥eni, jakoZ

1 pro adsorpfni a bioelektrochemickd m&Feni,

Priklady:

§§ pfiloZenych obrézcich jsou znézornény priklady kongt-’

rukdgg%zévéru ze¥izeni pro staciondrni kapku:
Na obr.l je uvedens konstrukce precujici ne principu prerulo-
véani pratoku rtuti kapilérou s pou¥itim vietena; na obr.2 Jje
zndzornéna konstrukce pracujici na principu vytléfeni tekuti-
ny z vnit¥niho prostoru kapilé?y.

Na obr.l jJe znézofnéno konstruk&ni usporadéni, kde viete-
no 1 z oceli, prochézi v horni &ésti vnit¥niho prostoru 2 uzé-
véru profilovanym t¥sndnim 3 ze silikonového kauduku a zasahu-
je do horni ¥ésti kepilédry 6, prifemZ je v oblasti vrcholu 5
konkédvn¥ zi¥eno. Vieteno 1 je v horni ¥ésti spojeno s pohybli-

vou &&sti ovlddaciho mechanismu, sestévajictho z kotvy 7, civ-

ky §, jédra 9 a prufiny }0, pfifem# je ovlédaci mecharismus



-;L -

224 754
pripevndn k t&lu 4 uzév&ru s pouZitim obeplnaciho prstence 11.

K t&lu 4 uzévéru je rovn¥%¥ piipojeno profilované t&sndni 3,
‘ kapiléra 6 a pfivod 12 k zésobniku kapalné rtuti. Po piipoje-
ni zésobniku md profilovené t&snini 3 vlivem pretlaku ve vnit¥-
nim prostoru 2 deformoveny tvar 13. Ovlsdaci mechenismus miZe
byt spojen se zdrojem pulsd 14. |

Konstrukce podle obr.2 sestévé z v¥etena 1 prochdzejictho
v horni ¥&sti vnit¥niho prostoru 2 uzdvéru profilovanym t&sné-
nim 3 ze silikonového kauduku, které mé tvar pismene U a jeho¥
'ipovrch mé na dvou tPetindch délky ve vnit¥nim prostoru 2 tvar i
€,7V1novce, prifem? je profilované t¥snsn{ 3 pripevn&no k hlavd
‘Fi uzdvéru a vreteno 1 je spojeno s ovlddacim S3roubem 15. Vie-
teno 1 je dél%dzené v oblasti vrcholu 5 a zasahuje do kapi-
léry 6, u ‘ni¥ Je horni ¢ést prib&¥ného otvoru rozdi¥ena do vél-
covitého tvazu & kterd je prlbevnéna s pouZitim silikonovych
xruhovych fgsnéni 16 a pritlaéného Sroubu 17 k hlav¥ 4 uziveé-

ru. V hlavé 4 uzdv&ru mi%e byt vytvoren plrivod 12 k externimu

zésobniku tekutiny, kterou je kapalns rtuf.
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Uzév¥r zafizeni pro staciondrni kapku, kde vieteno, na-

. p¥{klad jehlové, je pFipevndno k pohyblivé ¥&sti oyléde-
ciho mechanismu & nachézi se alespon z¥dsti ve vnit¥nim
"ﬁgbétorquafizeni ptidemZ zasahuje do upravené horni Bhe-

tl kapiléry, vyznaﬁeny tlm, Ye vreteno /1/ prochézi v hor-

ni ¢4sti vnitPniho prostoru /2/ uzévéru profllovanym t¥s-

-:nénim /3/)§Fyhodou ve tvaru pismene U, prlpevnénym k t&lu

'ﬂ/4/ uzévéru, prifem¥ Jje modul pru#nosti materlélu, z né&hoZ

je tzsnéni vytvo¥reno, v rozmezi 0,01 aZ 5.10

Uzév&r podle bodu llvyznaéeny tim, Ze sté&ny profilovaného'

t8sn¥ni /3/ maji v dseku 1/15 a¥ 11/12 celkové délky t¥s-

n&ni tvar vlnovce.

"

Uzévér _ podle boad 1 a 2’vyzna5eny tim, Ze Je vie-
teno /1/ v blizkosti vfcholu /5/ konkévn& ziZeno.

Uz4vér . podle»bodﬂ 1 a% 3,vyznaéeny tim, Ze viete-

no /1/ Jje alespoll v pblasti vrcholu /5/ vytvofeno z elekt-

. ricky vodivého materidlu.

LB

2 ﬁkresy
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Obr: 1
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