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(54) IZaiizeni k provdd¥n{ termochemickgch rozbord p¥i rozd{lné teplotd misenych

roztokd

Vynélez se tykd zaf{zenf k provéddn{ termochemickgfch rozbord pro pripad, %e analyzo-

‘vany roatok mé jinou teplotu ne? roztok &inidla.

Termochemické analytické metody jsou zaloZeny né‘piesném héfeni tepldtniho rozdilu,
zplsobeného uvolndnym nebo pohlcenym teplem pfi chemickych reakcich, nejlastdji mgzi avé-
ma kepalinami. Pro mifeni tepel reakc{ v roztocich byl navrien znadny poZet sm&Sovacfch
kalorimetrd, Jjejich% konstrukce se zna¥n& 1i3{f s ohledem ﬁa stanovené reak¥nf podminky,
U&el méfen{ a poiadovanou ptesnost. Ve vSech pFipadech se mfsené kapaliny pfédem temperu-
J1 na stejnou teplotu. Pokud takové zaffzeni slouff pro uWlely tak zvané injek¥nf ental- v
piometrie v analytické chemii, roztok ¥inidla se nej¥astdji priddvd z pipetky, kters se
po naplnéni pono¥i do analyzovaného roztoku na pot¥ebnou dobu, aby se doséhlo vyrovnéni

~ teplot obou roztokd. Po smiseni obou roztokd probdhne chemickd reakce a méF{ se vznikl4

zména teploty, umérnéd obsahu reagujicivstanovovanéveloﬁky ve vzorku. Zatfzeni pou¥fvand
pro U¥ely chemickych rozbord metodou injek¥nf entalpiometrie neumo%nujf{ mfchat roztokem
&inidla v pipetce & jeho teplota se nem¥#Ff, tak¥e o nulovém teplotnim rozdflu obou mise-
nych kapalin neni objektivni jistota. - ‘

Tento krok postupu je proto ¥asto zdrojem chyb, zvlést¥ pfi poufit{ vdtZfch objemd
¥inidle., Ponornéd pipetka zbyte¥nd svysuje tepelnou kapacitu reakdn{ ¥dsti zabizenf a pri
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opakoveném poufivén{ vy%aduje pe¥livé oplachovéni a osulenf. V ndkterych plfpadech se

stanovujf postupn® i t¥i slofky v jediném roztoku a potom se pou%fvé t#{ ponornych pipe-
tek. Manipulace s nimi a pot¥ebnd doba k temperovénf, kterou je mo¥no pouze odhadnout,
prodlufuje dobu potfebnou k provedeni m¥fenf, neumofnuje dostatedn# rychlou vyménu vzorkd
a tim omezuje moZnosti provddini rychlyeh sériovych chemickyeh rogbord. Je znémovzafizeni
pro dZely termochemickych rozbord, které je vybaveno stolnim po¥ftalem, feSfcfm rdzné ko-
rekce, jako nap¥fklad teplo vym3novené s okolfm, pr¥fpadn¥ eventudlnf nelinesrnf zévislost
zmdfené teplotni zmény na kongentraci stanovované sloZky, aviak konstrukce resk&niho blo=
ku zaloZené ne poufitf ponornfch pipetek pro roztoky &inidla s nésledujfcim temperovénim
neddvé mo¥nosti daldftho zjednoduleni a tim urychleni celého postupu, |

Uvedené nevyhody a nedostatky odstrenuje za¥fzen{ k provédsni termochemickych rozbo-
rd pfi rozdflné teplotd misenych roztokd podle vynédlezu, jehof podstatou je, %e sestévé
z reak¥n{ nddoby s vikem opat¥enym michadlem a teplotnim ¥idlem a z alespon jedné zésobnt
1éhve ¥inidle se zétkou, v ni% je ulo¥eno dallf teplotnf ¥idlo, dals{ michadlo a dévkoval
¢inidla, propojeny s reak¥nf nédobou trubilkou zausténou do horn{ ¥ésti reak¥ni nddoby.

Podle vyhodného provedeni zarfzen{ podle vynélezu je mezi reaknf néddobou a zésobni-
mi lahvemi Xinidla izola¥nf néddoba, v nf¥ jsou vlioZeny trubilky ve tvaru hadd, p#ilem?
v uzdvdru izolaZnf nédoby je uloZeno dal3{ teplotni &idlo a dal3{f michadlo.

Vyhodné je rowd%, kdy% reak¥n{ nédoba, zédsobni léhve a izola¥nf néddodba s trubilkami

ve tvaru hadd jsou vloZeny v kapalinové temperaini vané s d&lenym vikem.

Vyhodou za¥f{zeni podle vynélezu je, Ze umofnuje vzit sou¥asnd v dvehu korekei na
teplo ptivdddné michénim, vyménu tepla s okolim, nelinearitu zévislosti m3fené v¥stupni
elektrické veli¥iny na teploté a dalﬁi specifické korekce podle povehy méfenf. Daldi vy-
hodou zat{zen{ je mo%nost stanoveni vice slofek v jednom roztoku postupnym pridévénin vi-
ce %inidel rdzného typu. Uspotddéni zarizeni zajistuje malé teplotni rozdily mesi mfseny-
mi roztoky i zaffzenim, takie vypolftané korekce jsou pomdiné malé, ¥im¥ je piisﬁivé

ovlivnina reprodukovetelnost m&feni.

PF{kladné provedeni zaffzenf podle vynélezu je znézorn¥no na vykresech, kde obr. 1
predstavuje schematicky svisly Fez zaf{zenim v nejjednodussim provedeni v nérysu a obr. 2

schematicky aviely fez zalfzenfm s kapalinovou tempera¥ni vanou.

Zaf{zen{ podle obr. 1 je tvoleno reak¥nf nédobou ] z plastické hmoty pro analyzovany
rostok 2, kterd je opatfens vikem 3 s teplotnim ¥idlem 4 a michadlem 5. Reakinf nédoba 1
je trubi¥kou 6§ z plastické hmoty, detfcf 4o hornf %dsti reak¥ni nédoby 1 nad hladinou
analyzovaného rosztoku 2, spojena & dévkovalem 7, vioZenym v zésobni 1éhvi 8 Zinidla 9
a opatfenym pistem 10. Zésobni léhev 8 je opatiena sétkou 11, v ni¥ je krom® zmindného
dévkovale 7 zabudovéno dalif teplotni ¥idlo 12 & dal{ michadlo 1J. Mf{chadla 5 a 13 jsou

pFipojena k neznészorn¥nému pohonnému dstroji.
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Tpto'popsané zafizen! v nejjednoduss{m proveden{ miZe byt pro pfeénéjéi méfent! a mo%-

- nost postupného pfiddvén{ vice Zinidel 9 rdzného typu, pfipadné k provédéni“série mé¥ent,
dopln¥no o dalsf ¥4sti, jak je zndzornéno na obr. 2. Reakdn{ néddoba 1 je vloZena v Dewa-
rové nédobs li‘é trubi¥ka 6, spojujic{ reak¥n{ néddobu 1l s ddvkovalem 7, je vloZena v izo=-
ladni nddobé 15 a je vytvofena ?e tvaru hade 16 pono¥eného v kapelinové lézni 17. Izola¥-
n{ néddoba 15 je opatfena uzévérem 18, v n¥mZ je krom® pF¥ivodni a v¥stupni Edsti trubilky
6 ulo¥eno dal3{ teplotn{ &idlo 19 a dalsf michadlo 20. Toto doplnéné za¥{zenf je umfsténo
v kapalinové tempera¥ni vané 21 s temperovanou kapalinou 22. V d¥leném viku 23 kapalinové
tempera¥n{ vany 21 je oto¥n& uloZeno dael3{ michadlo 24 neznézornéného michaciho dstrojf.
V kapalinové tempera¥ni vand 21 je v obr. 2 znézornéna odmirné banka 25 s analyzovanym
roztokem 2. Pro postupné pridévéni vice Zinidel 9 rizného typﬁ miZe byt v zafizeni.pouZi-
to vice zédsobnich lahvi 8, z jejichZ dévkovadd 7 jsou trubilky 6 vloZeny v jedné izola¥ni
nddobZ 15 ve tvaru hadd 16.

Postup préce na zad¥f{zeni{ podle obr. 2 je nésledujfce:

Do resk&nf nddoby L se vleje analyzovany roztok 2, spusti se viko 3 s teplotnim &id-
lem 4 a michadlem 3. Po pfipojeni dévkovale 7 v ginidlem 9 nepln&né zésobni léhvi 8 k tru-
bi¥ce 6 se pohybem pfstu 10 dévkovaele 7 naplni Zinidlem 3 celd trubilke 6 vietn® jeji &és-
ti ve tvaru hada 16. Potom se pist 10 ddvkovale ] nastavilna poZadovany objem &inidla 9
a uvedou se do chodu neznézorndné pohonné detrojf michadel 5 a 20. Po odeZtenf teplot ana-
lyzovaného roztoku 2 a ¥inidla 9, zmdFenych teplotnimi ¥idly 4 a 12, se stladi pist 10
dévkova¥e 7, &fm¥ se pFedem nastaveny objem ¥inidla 9 pFevede trubiZkou § do reak¥ni nédo-
kde dojde k chemické reakci. Po skonZeni této reakce se

=?

odeXte teplota analyzovaného roztoku 2. Zm&fené hodnoty teplot lze zpracovat na po¥ftali,

by 1 s analyzovenym roztokem 2

ktery soufasné provede korekci na rozdilnou teplotu misenych roztokd, vyménu tepla s oko=-
1im a na p¥ipadnou nelinearitu zévislosti zm&¥ené teplotnf{ zmény ne koncentraci stanovova-
né slofky. Popsany postup préce na zatizeni lze zautomatizovat pouZitim neznédzorn&ného Za-
sovactho spinacfho relé, které v predem urfené dob¥ umoZni odelteni a zaznamendni teploty

obou roztokd, 44 povel ke vst¥iku &inidla a zaznamené poreskini teplotu.

Zarizen{ podle vynélezu je moZno vyuZit pro sériové termochemické rozbory s dalSim
uplatndnim ve fyzikélni chemii, organické chemii a pfilehlych oborech.

PREDMET VYINALEZU

1. Zaffzen{ k provéd&nf termochemickych rozbord p¥i rozdilné teploté misenych roztokl,
vyznadujict se tim, %e sestdvéd z reak¥nf nédoby (1) s vikem (3) opatfenym michadlem

(8) 2 teplotnim Sidlem (4) & 2 alespol jedné zdsobni léhve (8) Zinidle (9) se zétkou
(11), v ni% je uloZfeno dals{ teplotnf &idlo (12), da18{ michadlo (13), a dévkova¥ (7)
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ginidla (9), propojeny s reakdn{i néddobou (1) trubilkou (6) zaustEnou do hornf Zdsti

reak&ni nédoby (1).

2. Za¥fzeni podle bodu 1, vyznafujic{ se tim, Ze mezi reakZnf nédobou (1) a zésobnfmi
léhvemi (8) ¥inidle (9) je izolaZnf nédoba (15), v ni% jsou vlofeny trubidky (6) ve
tvaru hadd (16), pFi¥em? v uzévéru (18) izoladn{ nédoby (15) je ulo¥eno 4alif teplotn{
gidlo (19) a dal3f michadlo (20).

3. Zatfzenf podle bodd 1 a 2, vyznadujicl se tim, %e reakini nddoba (1), zésobn{ lahve
(8) a izola¥ni nddoba (15) s trubi¥kemi (6) ve tvaru hadd (16) jsou vloZfeny v kapali-
nové tempera¥ni vand (21) s A¥lenym vikem (24). ‘

2 vykresy
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