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(54) Polarograficky detektor pro kapalinovou chromatografii

Vynélez se tyké polarografického detektoru pro kapalinovou chrometografii s vystupem
Y

z chromatografické kolony do nddobky se zdkladnim elektrolytem.

Znémé polarografické detektory pro kapalinovou chromatografii jsou nejdasté ji konstru-
ovény s rtufovou elektrodou umfstXnou v ksnélku, jimZ prochézi mobiln{i féze s rozdé&lenyan
vzorkem po prichodu kolonou. Rozm&r kandlku je minimélni, aby mrfvy objem detektoru byl cc
hejmenéi. To prinés{ znalné potfie pri umist&ni, resp. konstrukei specidlni ministurni re-
ferentni a pomocné elektrody, které maji byt, zv1gstd pio detekei v wdlo vodivych mobilnich
fézich, co nejslife prascovni elektrody. Je-li nap¥. referentni elektroda umlstdna a% na
vystupu z detektoru, dosahuje impedsnce mezi prgcovni s referentni elektrodou hodnot jedno-
tek MOhm, jak zjistil nspf. W. P. Smyth (dnsl. Chem. Symposia série Vol. 2 15€0). Potom

Jsou kladeny extrémni{ poZadasvky na potenciostat.

Jiné konstrukce vyuZivsji specidlnich tenkych kapilér pro vytvoreni rtufové kapkové
elektrody v dutin& tubuldrni referentn{ elektrody. Tenké kapiléry Jjsou mechsnicky mélo
odolné.

Vyhodnou alternativou je pouZiti objemné nédobky se zékladnim elektrolytem, zpravidla'shod-
ﬁjm 8 motiln{ fézi{, do které je zavedena pracovni refersntni a ”pomocné elektroda g do bez-
prost¥edn{ blizkosti pracovni elektrody, tj. rtufové kapky, Jje vyustén vystup z chromato~-

grafické kolony sm&rovany na rtulovou kapku - tzv. well-jet systém. Mrtvy objem je minimdl-
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ni a lze pouZit b&Znych, mechanicky odolnych elektrod - pomocné s referentni.
Znémé konstrukce (USA patent &. 4 142 9%44) mé vystup z kolony orientovédn soucse proti ustf
kapildry, ns které se vytvér{ rtulové kapka, zabrousené do kuZele, coZ mé zabezpedit lami-

nérni proud&ni v okolf rtulové kapky.

Nevyhodou je, Ze p¥i opakovanych nést¥icich se zdkladni elektrolyt v nddobce postupnd

"otravuje", coZ neZédoucim zp&sobem'zvyéuja proud pozadi.

Uvedenou nevyhodou postatné redukuje uspoidédénit podle'vynéleéu s vyﬁsténim Z chromatogra-
fické kolony do nédobky se zdkladnim elektrolytem, do kterého Jjsou zavedeny referentni,
pomocné a pracovni rtufovd kapkové elektroda, Qyznagujicf se tim, Ze vyétup z kolony je
sm&rovén na rtulovou kapkovou elektrodu kolmo k ose kapiléry, na které se rtulové kapka vy--
.tvéFL, a nédobkas md Ustl prepsdové trubilky pro odtok prebytedné mobilni féze orientovéno
proti vystupu z kolony ve vzdélenosti odpovidajicl 1 g% 3 vn&j$im pramértm kapiléry.

Na pripojeném vykresu je zndzorn¥n realizovany p¥iklad de tektoru podle vynédlezu.

Na rtutovou kapkovou elaktrodu 3 Je smérovén vystup 1 z chromatografické kolony resli-
zovany kapilérou o priméru 0,2 mm, ze vzddlenosti pfibliZn& 1,5 mm. Vystup 1 je orientovén
pomoc{ dridku navledeného na kapiléru 4 proti dsti prepadové trubilky 2, kterd je natsvens
na sténu nédobky 2 vytvarované tak, aby dsti prepadové trubidky 5 bylo v bezprostiredni bliz- j
kosti, tj. ve vzdélenosti odpovidsjfci 1 aZ 3 vn&jdim primérim kspildry 4 od vystupu 1 a ve |

sméru proudu mobiln{ féze.
Z vystupu 1 proud{ mobilnf fdze ke rtufové kapkové elektrod& 3. Fro kulovou elektrodu
plat{ pro limitni proud podle V.Levide vztah

I =47 r,nFblc + knro.2 pé/3 opls2

ve kterém

I znamené limitn{ proud,

r, Je polomér kulové elektrody, !
n je podet elektrond zudastnénych nsa resgkci,

D znamené difuvzni koeficient,

F znomené Faradaylv néboJ,

£ Jje frekvence michéni roztoku,

k je empirické konstants a tok v okolf elektrody je turbulentni.

Je tedy proud udm&rny koncentraci depolarizétoru c. MEFici proudovy okruh se uzaviré
pfes pomocnou platinovou elektrodou, umisténou v blizkosti rtutové kapkové elektrody 3,
v nédobce 2. Napslovy spéd na zéklsdnim elektrolytu je kompenzovén potenciostatem s refe-
rentni elektrodou umisténou rovn¥f v blizkosti ftuiové kapkové elektrody 3. Proud mobilni
féze Jje sm&rovdn do usti prepadové trubidky 5 s strhdvd s sebou kontaminovany zédkladni
elektrolyt. Tim vyrezn& sniZuje postupny nérist proudu pozadi obvykly u jinyech usporédéni.

Vyhodou detektoru Jje také vyjimedné jednoduchost s nendrofnost na presnou vyrobu.
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PREEDMET VYINLLEZU

Polerograficky detektor pro kapalinovou chromatografii vyusténim vystupu z chromstogra-
fické kolony do hédobky se gzékladnim elektrolytem, do kterého jsou zavedeny rgferentni, po-
mocné a pracovni rtutovéd kapkové elektrods, vyznadujici se tim, Ze vistup (1) z kolony Je
sm¥rovén na rtufovou kapkovou elektrodu (3) kolmo k ose kapildry (4), na které se rtufové
kapkové elektroda (3) vytvé¥l, s nédobks (2) mé dsti prepsdové trubilky (5) pro odtok pre-
byteéné mobiln{ féze orientovéno proti vystupu (1) z kolony ve vzdélenosti odpovidajicf 1
a%z 3 vn&j8im proméram kapilédry (4).

1 vykres
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