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i

Vynédlez se tykd zafizeni pro kontinualnf

analyzu plyndt a kapalin v laborato¥ i v

© provozni praxi, které umoZiiuje provadst -

analgzu za umélého vytvafeni p&ny.

~ Pfi dosud znamych zpfisobech a zaiize-
nich pro kontinuélni analyzu plyntt a kapa-
lin se analysované médium pf¥ivadi do ana-
lyzatoru bud ve form@& plynu nebo kapaliny
a prichéazi do styku s &idlem pro urfovani
koncentrace stanovované latky. Uspofgdédnt
zaf{zeni se méni pouze v zdvislosti na tom,
zda se napfiklad analyzovan§ plyn nechdva
probubldvat roztokem, v n&m? je umistdno
€idlo pro meéfeni, pou#iva se pomocnych ne-

bo reak&nich roztokd; proudf nosngch ply-

nit a podobns.
ZaFizeni, které je predmétem tohoto vy-

nédlezu je vytvofeno pro zpfisob, p¥l némZ

se analyzované médium smé3uje s p&notvor-
.nym ¢&inidlem a koncentrace analyzované
latky se uréuje ve vznikié pé&né. Podstata za-
fizeni pro kontinuélni analyzu plynd a ka-
palin podle tohoto vynélezu spoéivd v tom,
Ze je tvoFeno sniSovatem sestdvajicim z né-
doby nebo trubice, opatiené pfivodem ana-
lyzovaného média s p¥ivodem nosného ply-
nu, pfivedem pé&notvorného &inidla, alespoii

7 jednim p¥ivodem pomocného inidla a/nebo

privody reakéniho &inidla, d4le odvodem pé-

~ hy a popfipad& michadlem, pfifem? na od-
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vod pEny je napojen reak&ni prostor spojeny
§ analyzdtorem, v né€mZ je umistdno &idlo,
a ktery je opatfen p¥ivodem p&ny a odvo-
dem pény. ) :
K mé&fFeni koncentrace stanovované latk

.V péné& lze poufit bez jakychkoliv Gprav vit-

Sinu bd&Znych &idel, zaloZenych na méfeni
fyzikdln&-chemickych parametrt, jako je na-
piiklad pH, redox-potencial, elektrochemic- -

- ky potencidl, ‘membranovy potenciédl, proud

oxidace nebo redukce, priichod -elektrické-
ho néboje, elektrickd vodivost,  pohlcovani

. v zaF¥izeni a dalSich.

Mnohonédsobn& vyS8i objem p&ny neZ je
cbjem analyzovaného média ma za disledek
podstatné sniZeni zpoZd&ni signédlu ¢idla a
tim presn&jdl stanoveni prib&hu koncentra-
ce. SniZeni zpoZdé&ni' je zphsobeno dv&ma
vlivy. Prvnim a na prvni pohled zFejmym di-
vodem je, Ze mnoZstvi analyzovaného média
pfitomného v péné, jeZ se nachazi v zafize-
ni podle vynélezu v reak¢nim prostoru mezi

-sméSovatem a fidlem analyzdtoru je men3i.

Druhym dtvedem je zm&na hydrodynamic-
kych podminek v tomto prostoru. Analyzova-
né médium je rozptyleno v p&nd, ¢imZ je o-
mezena adsorpce stanovované l4tky na st&-
néch. P¥i pouZiti pény v metodé podle vy-
nélezu se dosahuje zvySeni rychlosti vymy-
vani stanovované latky se st&n zafizeni a
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ke sniZeni t10u§tky roztoku ulpivajiciho na '

sténéch. To vie mé za nésledek- zvyéem rych-
losti odezvy ¢idla.

Jako pé&notvorného &inidla se pouZivd po-
vrchové aktivnich latek nejrﬁz.né’j§i_ch typt,
jako jsou l4tky anionaktivni, kationaktivni

i latek neionogennich, napfiklad hydrofil-
nich koloid a ddle i p¥irodnich latek, které
nemusi byt pfesngd chemicky deanovany Lze
pouZit roztokii mydel, sulfonovanych mast-
nych kyselin, saponétfi, sméd&edel, flotadnich
Cinidel a jingch l4tek, pouZivanych v tech-
nické praxi pro p¥ipravu pgny.

Zatizeni k provadéni zplisobu podle vyné-
lezu je schematicky zndzorn&no na- piilo-
Zeném vykresu. Jeho podstatné soudésti tvo¥{
analyzédtor 3, reakén! prostor § a smé3o-
vac 8.

Analyzéator 3 je opatren odvodem 2 pény,
pfivedem 4 pény a je v ndm umfstdno &idlo
1. na mé¥eni koncentrace stanovované latky
v péné. Lze pouZit vétiny b&Zn¥& pouZiva-
nych didel zaloZenych na méfFeni fyzik4lns-
-chemickych parametrfi. Zvla§t¥ vihodné je
pouZiti &idel na elektrochemickém principu.
Jsou to pFedevSim ¢&idla potenciometrické,
vytvoFend pdrem elektrod-indika&ni a refe-
rentni elektrodou. Jako indikadni elektro-
du lze-napriklad pouZit sklen&nou elektrodu
na méFeni pH, platinovou, uhlikovou nebao
jinou inertn{ elektrodu na mé&¥eni redox-po-
tencidlu, iontovs selektivni elektrodu na mé-
Feni membrénoveho potencidlu a dalsich ty-
pll elektrod.

Jako referentni elektrodu lze pouZit b&i-
né pouZivanych elektrod, jako napiiklad ka-
lomelovou elektrodu, oddélenou od analy-
.zovaného -média solnym mostem nebo ar-
gentchloridovou elektrodu, umistsnou pi‘Imo
v analyzovaném médiu. Na prostorovém u-
mist&n! obou elektrod piili§ nezéalei.

Lze pouZit i riznych druhit pevnych elek-
trod a4 mé&Feni provaddst na principu volta-
metrie nebo konduktometrie. RovndZ 1ze po-
uZit Cidla, zaloZend na méfeni absorpce wi-

_ditelného a neviditelného zdfeni, nap¥iklad
-8idla kolorimetrické.

Reakeni prostor 5 je vytvoﬁen prostorem
libovolného tvaru, nejlépe v8ak trubicf, kte-
ré spojuje pfivod 4 p&ny analyzatoru 3 s od-
vodem 7 p&ny sm&Sovafe 6. Objem reakéni-

ho prostoru 5 je zvolen v zavislosti na pri- -
tokové rychlosti p&ny a rychlostni konstan--

t& reakce mezi stanovovanou l4tkou a re-
ak&nim &inidlem tak, aby b&hem prichodu

pé&ny reagujici smé&si reak&nim prostorem 5.

:mohlo dojit k reakei mez! stanovovanou l4t-
kou, a reak&énim &inidlem. Obvykle dosta¥uje,

je-li doba préichodu p&ny reagujicf smési-

n&kolik -sekund. P¥i vysoké rychlostni kon-
stanté nebo v p¥lpadech, Ze lze provadst
piimé méreni koncentrace stanovované l4t-
ky Cidlem 1 bez p¥edchozi chemické reakce

mezi stanovovanou latkou a reakénim &inid-

lem, lze objem reakéniho prostoru 5 zna&ns
zmen§1t Je pak moZné pfimo spojit p¥ivod

4 p&ny analyzétoru 3 s odvodem 7 pé&ny smg-~
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sova(‘ie 6 a ob]em reakéntho prostoru 5 tak
podstatné sni¥it,

Sm#Sovat 6 je vytvoFen nddobou libovol-
ného tvaru nebo trubici, jeZ je opatiena. p¥i-
vodem 9 pénotvorného émldla pfivodem 10
analyzovaného média a popmpadé i p¥ivo-
dem 11 nosného plynu, pfivodem 12 reaké-
niho &inidla, pfivodem 13 pomocného ¢inidla
a michadlem 8. Na tvaru sm&3ovade 6 prili§ -
nezédleZ{, nebot v p¥ipadd p&notvorného &i-
nidla lze ziskat stabilni p&nu-i ve sm&Sovati
velmi jednoduchého tvaru, vytvofeného na-
pfiklad trubici, k niZ jsou p¥ipojeny v¢Se u-
vedené pfivody. Tvorba p&ny miZe byt u-
snadndna michadlem 8 nebo jinym druhem
pomocného zafizeni na homogenizaci rea-
guj101 smé&si, napriklad mechanickym nebo
ultrazvukovym vibrédtorem, e]ektorerm od--
stfedivym Cerpadlem nebo jinymi zaFizeni-
mi, event. zplsoby.

Zafizeni podle vynalezu miiZe byt opatie-
no i jinym pomocnym zafizenim, naprtklad
zalizenim na rozruSovéani pé&ny, které.je p¥i-
pojeno k odvodu 2 pény analyzdtoru 3. Roz-
ruSovani pény lze provddét mechanicky, na- -
piiklad n&hlym zv&tSenim prhfezu trubice
odvodu 2 pény, chemicky p¥idavkem odpé-
tovade, fyzikéln& vedenim p&ny podél elek-
tricky zah¥ivaného drétu a jinymi zpfisoby.

Déle jsou uvedeny priklady pouim zari-

zeni podle vynalezu

P¥iklad 1

'Kontinu&lni ‘m&Feni koncentrace ‘ky'slu‘fni-
kil dusiku v plynech s voltmetrickym &idlem.
Méfeni se provédi v zafizen! pedle vyné&-

-lezu zndzorn&ném na vykresu. Do smé&Sova-

te 6 se pPivadi: pFivodem 10 analyzovany
plyn rychlosti 50 ml.min™%, piivodem 11
vzduch rychlosti 200 ml.min~!, p¥ifem¥Z
vzduch soufasné slouZi jako n-osm? plyn a
reak®ni &inidlo, p¥ivodem 9 rychlosti 0,3
ml.min-!, roztok 20 % hmot. sodné soli
laurylsulfdtu slouZici jako p&notvorné Cinid-
lo a pFivodem 13 rychlosti 0,3 ml.min-1
0,1 N kyselina sirovd. Pfivdd&né l4tky se
sm&3uji a vytvarejl pénu, v ni{Z jsou sloupce
plynu odd8leny tenkymi prepdZkami kapa-
liny podobn& jako v mydlovych bublindch.
P&na proudi reak®nim prostorem 3, jen¥ je
vytvofen trubici o vnitfnim prﬁméru 7 mm
a o celkovém objemu 250 ml. Doba priicho-
du reagujici smdsi reak&nim prostorem 5 je
asi 1 minuta.

Do analyzédtoru 3 je tedy p¥ivodem 4 pfi-
vadsna pé&na, obsahujici 0,05 N Kkyseliny si-
rové a promenlivé mnoZstvi stejnych kon-
centraci kyseliny dusité a dusitné, jeZ je -
mé&rné celkové koncentraci. kysli?‘,m'ku dusi-
ku v analyzovaném plynu. Sodné sdl lauryl-
sulfatu se reakce nezuastiiuje. P&na smaci
povrch ¢&idla 1 a odchédzf odvodem 2 do od-

adu.-

P Jako &idlo 1 slouZi voltmetmcke &idlo s in-
dika¥ni elektrodou zhotovenou z platinové-
ho drétu, jenZ je navinut v- n¥kolika zdvitech.
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na stonku solného mostu referentni Ag/AgCl
elektrody. Stonek je umistdn v ose vélcové
nadobky analyzdtoru 3 a je na dolnim konci
opatlfen sklenénou fritou. Platinovéd elekiro-
da je udrZovéna na konstantnim potencidlu
+0,8 V proti 0,1 N Ag/AgCl elektrods. Povrch
~ platinové elektrody je sméaden p&nou a je na
ném vytvafen film ‘rgztoku o definované
-tlou$tce. ' ' '

K maFenf koncentrace kyseliny dusité lze -

pouZit i jingch typh &idel. Pokud je t¥eba,
lze objem reak&niho prostoru 5 podstatng
zmensit na objem aZ n&kolika ml a m&Fit
koncentraci ‘kyseliny dusité v reagujici sms-
8i ve stavu dynamické rovnovéahy.

Priklad 2

Kontinuéini stanoveni organickych l4tek
po separaci na chromatografické kolons.

Mgfeni se provadi v zafizeni podle vyna-
lezu, jeZ bylo popsdno v p¥ikladu 1. Objem
reak&niho prostoru 5 je asi 10 ml, tak¥e do-
ba priéichodu reagujici smé&si reakénim pro-
storem je asi 0,10 sekundy. .

Do smé&Sovate 6 se pfivddi privodem 18
rychlosti 0,5 ml.min~! analyzovany roztok,
jimZ je eludt z chromatografické kolony, dé4-
le .pFivodem 11 rychlosti. 100 ml. min-1
vzduch slouZici jako nosny plyn, p¥ivodem

12 rychlosti 0,5 ml.min"! vodny roztok .

0,05 N jodu slouZici jako reak&ni &inidlo,
pfivodem 13 rychlosti 0,3 ml. min~! 1 N roz-
tok chloridu draselného slouZiciho jako po-
‘mocné ¢inidlo ke zvySeni vodivosti reagujict
smési a privodem 9 5 % hmot. roztok ne-
ionogenniho detergentu slouZictho jako pg-
notvorné ¢inidlo. -

V reakénim prostoru 5 a fdsten& ji¥ ve
sméSovali 6 dochdzi k reakci mezi stano-
vovanou latkou p¥itomnou v analyzovaném
roztoku s jodem. ‘ :

Koncentraci stanovované latky lze urléd-

vat v p8né& z tibytku jodu nebo naopak z kon-
centrace jodidovych iontft vzniklych pfi re-
akci. Koncentraci jodu nebo jodidu lze uréo-
vat mnoha typy C€idel, napiiklad kolorime-
trickym, v ném¥Z se m&¥ zm&na barvy reagu-
jici smési, potenciometrickym, v nd8mZ se

me&¥F{ pomoci platinové elektrody redox-po-

tencidl reagujici sm&si Gmérny koncentraci

jodu nebo pomoci iontov-selektivni elektro-

dy membrédnovy potencidl amé&rny koncen-
traci jodiddi, nebo &idlem voltametrickym, v
némz se méfi limitni proud oxidace jodido-
vych iontl na elementérni jod nebo naopak
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limitni proud redukce jodu na jodidové ion-
ty. PTi méfeni v p&n& metodou podle vyna-
lézu je moZno pouZit k detekci b&Znych typi
¢idel s objemem n#kolika ml, ani¥ by se tim
zvetsilo zpoZdéni a do3lo k rozmazéni piki
stanovované latky vzniklych separaci v chro-
matografické kolon&. :

Lze stanovovat i plynné nebo t8kavé latky
a zplisob a zafizeni podle vynédlezu pouZfvat

*k detekci latek pii plynové chromatografii.

Stanbvovand l4tka se rozpousti v pomocném

. Cinidle nebo reaguje v pomocném &inidle

a jejl koncentrace se pak stanovuje v p&né
pomoci n&kterého &idla na méfeni koncen-
trace latek v kapalindch. Zpfisob préce je
obdobny- jako p¥i analyze jinych plynf, jak

je uvedeno napiiklad v prikladu 1.

Priklad 3

Kontinualni stanoveni kysliéniku si¥igité-
ho ve vzduchu. )

Meéteni se provadi v zaFizeni podle Vyna-
lezu znézorn&ném na vykresu.

Do smésovaCe 6 se pFivadi privodem 10

“rychlosti 300 ml.min~1 proud analyzované-

ho vzduchu, piivodem 12 1 % hmot. roztok

- peroxidu vodiku rychlosti 1 ml. min-! a pii-

vodem 9°'1 aZz. 5 % hmot. roztok pfirodniho
pénotvorného &inidla, jako je mapiiklad va-
jetny bilek nebo Zelatina.

V reakénim prostoru 5 o objemu asi 50 ml
dochézi k oxidaci kysliSniku si¥i&itého pér-
oxidem vodiku. - _

Vizniklad kyselina sirovéd se rozpousti v ka-
paliné reagujici smé#si. Péna se odvadi do
konduktometrického analyzatoru 3. Analyzé-
tor sestdvd z trubice opatFené na dolnim
konci pFivodem p&ny 4 a na hornim konci
odvodem p&ny 2. V ose trubice analyzdtoru
3 je umisténo ¢idlo 1 sestavajici ze sklend-
né tyinky, na niZ je bifildrn& navinuto ng-

‘kolik z&vitlh dvou platinovfch dratd. Dréaty

slouzi jako. elektrody a jsou pfipojeny ke
konduktometru na mé&feni elektrické vodi- .
vosti.

Péna reagujici smé&si prochézi trubici ana-
lyzatoru a sméa€i stény &idla. Zména vodi-
vosti filmu na sténédch ¢idla mezi dvéma pla-
tinovymi elektrodami je dmé&rnd koncentra-
ci kysli¢niku sifiéitého ve vzduchu a je mé-
fena konduktometrem. :

Uvedené pftklady nijak nevyerpdvaji

-moZnosti pouZiti zplisobu a zafFizeni podle
-vynélezu, jeZ lze aplikovat i v mnoha dal-

Sich pripadech.
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© PREDMET VYNALEZU

Zatizeni pro kontinuélni analfzu plynd a
- kapalin, vyznalené tim, Ze je tvofeno smé-
SovaCem (6) sestdvajicim z néddoby nebo
trubice, opatfené pfivodem (10} analyzova-
- ného média s p¥ivodem (11] nosného plynu,
pfivodem (9) p&notvorného &inidla, alespoti
jednim p¥ivodem (13} pomocného Ccinidla

a/nebo p¥ivady (12) reak&nfho &inidla, ddle
odvodem (7) pény a pfFipadn# michadlem
(8), pritemZ na odvod (7) p&ny je napojén
reakéni prostor (5) spojeny s analyzédtorem
(3), v némZ je umisténo &idlo (1) a Ktery
je opatfen piivodem (4) pény a-odVodem
(2) pény. o '

1 list vfkresd

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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