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PRZEPLYWOWY DETEKTOR POLAROGRAFICZNY

Przedaiotem wynalezku jest przepiywowy detektor poclarograficzny przeznaczony do
ckreslenia zmian w skiadzie roztworu przeptywajacego przez komore detekcyjng, majacy
zastosowanie w analityce, zwlaszcza w chromatografili cieczowej.

Znany przeplywowy detektcr polarograficzny zewisra kanat detekcyjny, zwykle cy=-
lindryczny, wykonany z materialu nieprzewocdzacegc i nieaktywnego chemicznie, zwykle
teflonu. W kanale detekcyjnym umocowane sg na stale: kaplaca elektroda rteciowa oraz
kapilara doprowadzajqgca analizowany roziwér. Od dotu karal detekcyjny zamkniety jest
przez dno rtociowe gromadzace skapujgcg rtec¢ i stuzgce jednoczeénie jako elektroda
pomocnicza. Ponad kapiacg elektrodg rteciowa znajduje sig kanal odptywowy cieczy
z umieszczong w nim elektrodg odniesienia.

Dzialanie powyzej opisanagce detektora polarograficznege polega na dostarczaniu
przez doprowadzajgcg kapilarg roztworu o analizowanys skiadzie w bezposrednie sgsie-
dztwo kepigcej elektrody rteciowej, a nastgpnie odprowadzaniu go przez odptyw ktérego
wlot znajduje sig ponad kapigcg elektrodg rteciowg. Elektroda ta wrez z pozostaiymi
elektrodami: odniesieniea i pomocniczg podigczona jest do aparatury polaragraficznej,
dzigki czemu zmiana skiadu analizowanego roztworu powoduje zmiang prgdu plyngcego
przez kapigcg elektrode rteciows i jest przez te aparature rsjestrowana.

Niedogodnos¢ znanego ukiadu polega na braku mozliwoéci wizualnej kontroli kanalu
detekcyjnego, w tym zaréwno kapania elektrody rtegciowe] jak 1 jej wzajeanago poltoze-
nia wzgledea kapilary dostarczajace] analizowany roztwér oraz na braku @mozliwodci re=-
gulacji ich potozenia wzajemnego. Utrudnia to, a czgsto uniemozliwia uzyskanie opty-
malnych warunkéw wzrostu powierzchni kapiacej elektrody rteciowej przy zadanej i sta=
tej ezybkodéci pompowanis a zmiennym skiadzie roztworu analizowanego, co prowadzi do
niestabilnoéci rejeetrowanych przebiegéw i nis pozwsle na uzyskanie du2ych czulodci
wymaganych w zastosowaniach anslitycznych.
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Inng niedogodnoscia znanego uktadu Jest umisszczsnie elektrody pomocniczej pod
elektrodg kapiaca, przez co produkty reskcji na elektrodzie pomocniczej dostarczane
sa w bezposradnie sasiedztwo kapigcej elektrody rteciowej i moga powodowaé znieksztai-
cenie rejestrowanych przebiegéw.

Jeszcze inna niedogodnoscig znanego ukladu jest umieszczenie odptywu cieczy ponad
elektrode kaplace tak, 2e dostarczany roztwér analizowany gromadzgcy si¢ w poblizu
dna rtgciowego jest stamtad stosunkowo powcli wyplukiwany, przez co rejestrowane
przebiegl mogg byé znieksztalcone poprzez utworzenie tzw. “ogonéw”.

Przeptywowy detektor polarograficzny wedtug wynalazku posiada osadzong w korpusie
wymienng cylindryczng komorg detekcyjna wykonana z materialu przezroczystego dla $wia~-
tta, nieaktywnego chemicznie i nieprzewodzgcego. W komorze tej od doiu umieszczone sg
osiowo w ruchoaym osiowo uchwycie dolny.kanal odplywowy, kapilara dostarczajgca ana-
lizowany roztwér oraz kanal gromadzacy skapujaca rteé tworzgcs dno rteciowe. Od géry
do komory détekcyjnej wprowadzona jest osiowo stoxkowo zakofczona kapilara szklana
- kapigcej slektrody rteciowej. Przestrzen pomigdzy stozkowym zakoficzeniem kapilary
szklanej i dnem rtgciowym polgczona jest z gérnym kanalem odpiywowym, w ktérym umie-
szczone eg: elektroda pomocnicza, sonda w.cz. oraz dolgczona poprzez kanat tgczgcy
1 zawér w tym kanale, eloktroda odniesienie. '

Zaletyg przeplywowego detektora elektrochemicznego wedtug wynalazku jest uzyskanie
mozliwodci wizualnej kontroli kanatu detekcyjnege, w tym kapania kroplowej elektrody
rteciowej 1 pokozenia jej wzgledem kapilary doprowadzajgcej analizowany roztwér, oraz
sozliwoéé piynnej regulacji polozenia kapilary doprowadzajgcej, co w ratwy eposdéb po-
znala na uzyskanie optyamalnych warunkéw wzrostu elektrody kroplowej w warunkach prze=-
ptywu cieczy 1 uzyskanie stabilnosci rejestrowanych przebiegéw, co w rezultacie po-
zwala na uzyskanie duzych czuzosci wymaganych w zastosowaniach analitycznych.

Inng zalety detektora wediug wynalazku jest wyeliminowanie wpiywu produktéw re-
akcji zachodzgcych na elektrocdzie pomccniczej na rejestrowane przebiegi.

Jeszcze inng zalote detektora wediug wynalazku jest wyeliminowanie mozliwocéci po-
watawania znieksztaiced rejestrowanych przebiegéw w postaci tzw. "ogonéw" wywolanych
gromadzeniem sig@ roztworu analizowanego w poblizu dns rteciowego.

Ponadto zaletg detektora wedlug wynelazku jest uniwersalnosé zastosowar wynikajg-
ca z mozliwoéci wymiany komory detekcyjnej, pozwalajaca na stosowanie zaréwno ele-
ktrod kapigcych jek i elektrod stalych.

Przedmiot wynalsezku jest pokazeny w przykladzie wykonania na rysunku przedstawia-
Jecym schematycznie pirzepiywowy detcktor polaragraficzay.

Przezroczysta wykonana w postaci rurki szklanej komora detekcyjna 2 umieszczona
jest w uchwyclie mocujgcym 1, ktérego dolna cze$é jest wkrecana w korpus teflonowy 13.
Gérne cz@éé uchwytu mocujgcego 1 wykonana w korpusie 13, posiada osiowy kanal, przez
ktéry wprowadzona jest kapilara szklana 6 umocowana przy pomocy wkrecsnego cylindra
14 w korpusie 13 w ten eposéb, 2e¢ stoikowe zakchczenie tej kapilary 6 wprowadzone
jest od géry do komory detekcyjnej 2. Poumigdzy éciankami kapilary szklanej 6 od stro-
ny jej stozkowego zakoficzenia a sciankami kanalu w gérnej czesci uchwytu mocujacego 1
pozostawiona jest wolna przestrzen, do ktérej doprowadzony jest, wykonany w korpusie
teflononym 13 gérny kana odplywowy 7 z umieszczong w nim elektroda pomocnicze 8 wy-
konang np. z rurki ze stali kwasoodpornej. W kanais tym umieszczona jest sonda w.cz.
9 oraz poprzez zawér szklany 11 i kanal laczgcy 10 doprowadzona jest elektroda odnie-
slenia 12 wkrecona w korpus teflonowy 13. Dolna cz@é¢ uchwytu mocujacego 1, wykonana
z teflonu, posiada osiowy kanal z urieszczonymi w nim wspblosiowo, w ruchomym osiowo
uchwycle, kapilarga 3 dostarczajgacy analizowsny roztwér i dolnym kanatem odplywowym 4,
ktére wprowadzone sa od dotu do komory detekcyjnej 2. Pomiedzy éciankami dolnego ka-
natu qdplfwonego 4 a sclankami wewngtrznymi komory detekcyjnej 2 i $ciankemi kanatu
w dolnej cze¢éci uchwytu mocujgcymi i bozoatawiona jest wolna przestrzel stanowigca
kanat, w ktérym gromadzi sig skapujaca rteé stanowiaca dno rteciowe 5 zamykajace od
dotu komorg detekcyjng 2. '
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Roztwér analizowany dostarczany przez kapilarg 3 w bezposrednie sgsiedztwo kapia-
ce] elektrody rteciowej znajdujacej si¢ w przezroczystej komorze detekcyjnej 2, wyply-
wa nastepnie z niej przez dwa kanaly odplywowe: kanal gérny 7, ktérego wlot znajduje
ele ponad zakoficzeniem kapilary szklanej 6 kapliacej elektrody rtgciowej oraz kanat do-
lny 4, ktérego wlot znajduje sie poni2ej wylotu kapilary 3 dostarczajgce] analizowany
roztwér, a powyzej dna rteciowego gromadzacego skapujacg rteé i zamykajgcego od dotu
komorg detekcyjna 2. Podlgczona do przeplywowego detektora pomiarowa aparatura pola-
rograficzna, mierzaca prgd kapigcej elektrody, stuzy do rejestracji zmian sktadu ana-
lizowanego roztworu.

~

Zastrzezenie patentowe ‘

Przeplywowy detektor polarograficzny zawierajacy kapilarg dostarczajaca analizo-
wany roztwér, elektrode rtgciowg kapiaca na dno rtociowe orez usytuowany ponad elek=-
trode rteciowg odplyw cieczy z umieszczong w nim elektrodg cdniesienie, znam i e n-
ny t ym, 2e zawiera osauzong w korpusie /13/ wykunang z nisaktywnego chemicznie
1 nieprzewodzgcego materiatu przezroczystego dla éwiatla wyamienng cylindryczng komo-
re detekcyjng /2/, w ktérej od doiu umi:szczone sg osiowo w ruchomym osiowo uchwycie
dolny kanal odptywowy /4/ i kapilara /3/ dostarczajgca analizowany roztwér, a ponadto
kanat gromadzgcy skapujacg rteé tworzace dno rteciowe /5/, natomiast od géry do komo-
ry detekcyjnej /2/ osiowo wprowadzona jest stozkowo zakohczona kapilara szklana /6/
kapigcej elektrody rteclowej, a przestrzes# pomiedz- :riem rigciowym /5/ i stozkowym
zakoriczenien kapilary szklanej /6/ potgczons jest » aGrnym kanalem odplywowym /7/,

w ktérym umieszczone sg elektroda pomocnicza /6/, sonda w.cz. /9/ oraz dotaczona po-
przez kanal taczacy /10/ i umieszczony w nim >awér /11/ elektroda odniesienia /12/.
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Pracownia Poligraficzna UP PRL. Nakiad 100 egz.
Cena 130 zt
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