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54) Zatizeni ke kontinnalnimu odstrafiovéni rozpu$ténych plyni z kapalin, zejména kysliku
pfi elekirochemickych analyzich kapalin

Zafizeni ke kontinudlnimu odstrafiovani
rozpust&nych plynd z kapalin, zejména kys-
liku pFi elektrochemickych analyzdach kapa-
lin sestdvd z jedné nebo celého svazku ten-
kosténnych difuznich trubic, propustnych
pro plyn, ale nepropustnych pro kapalinu,
kterd protékd témito trubicemi, pFitem# tyto
trubice jsou obklopeny obalem pro priitok
media s niZ$i koncentraci odstraiiovaného
plynu neZ je koncentrace tohoto plynu v ka-
paliné. Misto kontinudln& proudiciho media
obalem, napfiklad dusiku, miZe byt vnit¥ek
tohoto obalu evakuovédn. Difusni trubice, na-
piiklad ze silikonového kauduku, teflonu
apod., mohou byt koaxidln& umistény v dru-
hé silnosténné trubici z polyetylenu a tato
soustava trubek s vyhodou navinuta na jad-
ro. Pritok media vn&jsi trubici miZe byt
souproudy nebo protiproudy.

Zafizeni lze pouZit pri elektrochemickych
analyzach kapalin, p¥i chromatografickém
stanoveni s elektrochemickou detekci, pola-
rografické analyze apod.
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(54) Zafizeni ke kontinualnimu odstraiiovani rozpu$téngeh plyna
z kapalin, zejména Kkysliku pri elektrochemickych anal§zach kapalin
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Vynadlez se tyka zarizeni ke kontinudlnimu
odstrariovdni rozpu$ténych plynd z kapalin,
zejména kysliku pfi elektrochemickych ana-
lyzach kapalin. ‘

Pri aplikaci elektrochemickych analytic-
kych metod predstavuji plyny, napriklad
rozpustény kyslik v kapaling, Sasto rusivou
sloZku analyzovaného roztoku. Je to v di-
sledku komplikaci, zpfisobovanych chemic-
kou a elektrochemickou reaktivitou tako-
vych plynd i reaktivitou jejich reak&nich
produkti.

Napf. rozpustény kyslik, v Cisté vods je
prl 20°C a atmosferickém tlaku rozpusténo
pribliZzngé 8 mg 0,/1, poskytuje p¥i katodické
redukci znacné rusivy proudovy signél, kte-
ry pri pfimych stanovenich prekryva uZited-
ny signdl, nesouci analytickou informaci.
Peroxid vodiku, vznikajici jako meziprodukt,
miZe navic reagovat s celou radou latek
v roztoku, nebot je schopen reagovat jako
redukéni i jako oxida¢ni &inidlo, &imZ je
ovlivnéna presnost stanoveni. Je§té vyznam-
neéjsi efekt na presnost stanoveni mohou mit
zmény pH, zplsobené elektrochemickou re-
dukect kysliku v okoli elektrody. Nartist hod-
noty pH zde mfiZe vést k vysrazeni soli t&z-
kych kovill apod.

PEi polarografické analyze, kdy je pracov-
ni elektrodou rtutova kapkova elektroda, je
odstranéni kysliku z roztoku Zadouci navic
z diivodfi zabran#ni reakci:

0,+2 Hg+2Cl~ +2 H,0—H,0 + Hg,Cl, + 20H -

Obdobné& pFi rozpoust&ci voltametrii zpii-
sobuje pFitomny kyslik rozpou$t&ni nahro-
madéného kovu a tudiZ nizsi analytické vy-
sledky.

Z uvedeného vypottu je zfejmé, proé je tre-
ba odstraiiovat kyslik z roztokf analyzova-
nych p¥i pouZiti elektrochemickych metod.

Moe

NejCast&jsi zplisob odstrafiovani kysliku
z analyzovanych roztokil je probublavéani
inertniho plynu, napf. dusiku, argonu, mén&
fasto vodiku roztokem. Pro kontinuelni mé-
feni v pritokovém usporadédni lze tento zpi-
sob modifikovat nap¥. pouZitim prutokovych
kolon, obsahujicich rfizné ndplné anebo tvo-
fenych pouze dzkou trubitkou, kudy proudi
kapalina ve smési s inertnim plynem. Cle-
nitd ndplii plndnych kolon zajistuje velky
sty¢ny povrch mezi inertnim plynem a roz-
tokem. U trubi¢kové kolony na rychlost usta-
noveni rovnovéhy mezi kapalinou a plynem
plisobi pfiznivé turbulentni proudéni, které-
ho se p¥i malém prifezu trubi¢ky dosahuje
jiZ pFi pom&rné malych priitokovych rych-
lostech. Dalsi dosavadni zpiisob odstraiiova-
ni kysliku spoéivad v p¥iddvani vhodné redu-
kujici latky, ktera je schopna s Kkyslikem
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v roztoku dostatetné& rychle reagovat. Po-
uZivd se napf¥. roztoku alkalického siFi&ita-
nu, ktery je kyslikem oxidovdn na siran.

V kapalinové chromatografii je dosti roz-
§ifen zplisob odstraiiovani rozpusténych ply-
nd evakuaci roztokd jests pfed zahédjenim
vlastni analyzy. Podobn& jsou v nékterych
piipadech, nap¥iklad v chromatografii na
iontoméni¢ich odstratiovany plyny destilaci
elu¢niho rozpustidla pod Zpétnym chladi-
dem.

Uvedené metody vykazuji nskolik nedo-
statki. Metoda probubldvdnim inertniho ply-
nu je pro kontinuelni mé&Feni — moderni
analyzétory zpracovédvaji a pFes 100 vzor-
kii/h — p¥ili§ Easové narotna. Ustaveni rov-
novédhy se dosahuje bhem 5 a¥ 10 min.;
tento Cas lze vhodnou organizaci Zpracova-
vani vzorku sice pon&kud zkratit, nikoliv
v3ak podstatns.

PouZiti chemického odstrainovani je spo-
jeno se znetiStovanim vzorku, co¥ je zv14s-
t& zdvaZné pri provadsni stopovych analyz
a s moZnosti komplikaci v souvislosti s pru-
b&hem neZadoucich vedlejSich reakci.

Poslednf dva uvadéné zplsoby nejsou
obecné poufZitelné, odstratiovani kysliku va-
rem navic neni p¥ili§ ainné.

Zarizeni dle vynalezu naproti tomu umoz-
fuje odstraiiovani plynt kontinuelnd a bez
ztraty Casu, ktery je potFebny pro praci na
vedlejsi aparatufe, coZ se provadi obvykle
periodicky. Tak naptiklad pri probublavéni
vyZaduje se zvlastni zatizeni na separaci
inertniho plynu od zpracované kapaliny, kte-
ré je zarazeno do obvodu, jestd pfed vstu-
pem do detektoru nebo p¥i odstrafiovani kys-
liku chemickou reakei je nutné navic smé-
Sovaci zaFizeni. Dalsi vyhodou je, Ze pii po-
uziti pfedmétu vyndlezu v systému automa-
tického analyzdtoru je pln& zachovéna iden-
tita po sobé nésledujicich vzorkd. Zarizeni
lze snadno modifikovat pro zpracovéani vel-
mi malych kvant vzorku. Daldi vyhodou je,
Ze konstrukce zafizeni plisobi soutasné jako
tlumici element oscilaci toki zplisobovanych
¢erpadlem. Zafizeni mi%e nahradit i tzv.

reakéni civku, kterd slouZi k zajisténi pri-

b&hu pot¥ebnych chemickych reake;.

Pfedmé&tem vyndlezu je zafizeni ke kon-
tinuelnimu odstrafiovani rozpust&nych plynt
z kapalin, zéjména kysliku, pri elektroche-
mickych analyzdch kapalin, jehoZ podstatou
je, Ze sestdva z jedné nebo celého svazku
tenkost&nnych difuznich trubic propustnych
pro plyn, ale nepropustngch pro kapalinu
protékajici trubkami, které jsou obklopeny
obalem pro priitok media s niZ3i koncentra-
ci odstrafiovaného plynu neZ je koncentrace
tohoto plynu v kapaling, opatfenym na obou
koncich koncovkami pro napojeni trubek.
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Navrhované zafizeni k odstrafiovdni roz-
pusténych plynl z roztokidl je zaloZeno na
pouZiti trubice nebo svazku trubic, které
jsou z membrdny vhodného materiélu, ktera
odd8luje roztok od prostfedi s niZsi kon-
centraci oddslovaného plynu. Jako vhodny
materidl se osv&ddil napFiklad silikonovy
kauuk a teflon. Zafizeni bylo zkouSeno ve
formé tenkost&nné trubice tj. tlouStka stén
0,1 mm, ¢ 1 mm protékané roztokem a ko-
axidlng, umist&né v trubici o vét¥im pri-
méru. (¥ 4 mm) protékané proudem dusiku
protism&rng. Udinnost vymény je funkci po-
uzitého materidlu membrany, jeji tloudtky,
velikosti styéné plochy, v tomto piipadé& me-
zi dusikem a roztokem a prilitokov§ch rych-
lostt.
 Na pfiloZeném vykrese je zndzorn&n pii-
klad zatizeni podle vynélezu, kde na obr. 1
je zobrazeno konkrétni provedent celého za-
¥{zeni podle vyndlezu v nérysu a na obr. 2
koncovka pro napojeni koaxidln& umistg-
nych trubek v ndrysném Fezu.

Na obr. 1 je zndzorngno v nérysu zafizeni
podle vynédlezu, které sestdva z jadra 3, tvo-

feného polyvinylchloridovou trubkou, na kte-

ré je navinuta silnost&énné polyetylenovéa
trubice 2 vniténfho primé&ru 4 mm, ve které
je koaxiédlng& umisténa tenkostdnnd difuzni
trubice 1 o vnitfnim priméru 1 mm a tloust-
ce stény 0,25 mm.

Vzorek, z nsho# je odstraiiovdn rozpusté-
ny plyn, vstupuje do tenkosténneé difusni tru-
bice 1 v dolni 8&sti zafizeni, naproti tomu
medium vstupuje do silnosténné trubice 2
do prostoru mezi st&énami obou trubic 1, 2
v horni &asti zafizeni. o
' Jako medium lze s vyhodou pouZit ne-
reaktivni plyny jako argon nebo dusik.

4

Dostate&nou rychlost difuze plynu pfes
st&nu difusni trubice 1 lze zajistit i evakua-
ci prostoru mezi st®nami obou trubic 1, 2.

Na obr. 2 je zndzornéna koncovka pro na-
pojeni koaxidln& umisténych trubek v nérys-
ném Fezu. Koncovka sestdva z téla 4 kon-
covky s dv&ma nédtrubky 6 pro napojeni tru-
bice 2 a p¥ivodu inertniho plynu a je opat-
fena dutou jehlou 5 pro nasazeni difusni
trubice 1.

Jako piiklad praktického vyuZiti zaFizeni
podle vynélezu lze uvést kontinudlni analy-
zu vzorkd, obsahujicich olovo ve vysiedné
koncentraci tj. v tekoucim roztoku Fadoveé
10~%y s pouZitim polarografického detekto-
ru. Kyslik, obsaZeny v zdkladnim elektrolytu
(10~ KC1) byl kontinuéln& odstraiiovan za-
Fizenim podle obr. 1, tvofenym jedinou ten-
kostdnnou difusni trubici ze silikonového
kautuku tj. vnitfni priémé&r 1 mm, tloustka
stény 0,25 mm, koaxialng umisténou v druhé
silnost&nné polyetylenové trubce, tj. vnit¥ni
primér 4 mm, tloustka stény 2 mm, p¥i€emZ
tato soustava trubek byla navinuta na jadro
z novoduru o @ 15 cm. PFi rychlosti priitoku
elektrolytu silikonovou trubi€kou 5 ml/min.
a rychlosti priitoku dusiku polyetylenovou
trubici 100 ml/min. bylo dosaZeno na tomto
zatizeni o délce trubic v koaxidlnim uspo-
f4dani 2,70 m odstransni 96 % pfivodné& roz-
puséténého kysliku.

Zakizeni 1ze pouZit pri elektrochemickych
analyzach kapalin, pfi chromatografickém
stanoveni s elektrochemickou detekef, apod.

PREDMET VYNALEZU

7atizen! ke kontinudlnimu odstratiovani
rozpusténych plynd z kapalin, zejména Kys-
liku pri elektrochemickych analyzach ka-
palin, v§zna&né tim, Ze sestavé z jedné nebo
celého svazku tenkosténnych difusnich tru-
bic (1) propustnych pro plyn, ale nepropust-

nych pro kapalinu protékajici trubkami (1),
které jsou obklopeny obalem (2] pro pritok
media s niZz& koncentraci odstraifiovaného
plynu neZ je koncentrace tohoto plynu v ka-
palin&, opatfenym na obou koncich koncov-
kami (4) pro napojeni trubek (1, 2).

2 vykresy
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