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(5% zax{zent pro coulometrickou titraci

1

Vynélez se tyké zafizen{ pro coulometrickou titraci, Dosud znémé za¥izeni pouZivaji
titradni celu, kterd Jje pevnd spojena s titraénim zaf{zenim, coi mé za nésledek ztifenou
ddribu, vymyvéni i zt{fenou manipulaci. Jejich konstrukce vyZaduje i v&t%i obsah elekiro-
lytu., Pritom toto za¥fzeni umo¥fuje men¥{ podet titraci ne% za¥f{zen{ podle yjnélezu.

Stévajlci princip zapojeni zdroje generadniho proudu zavéd{ nepfesnosti do méiici'metody
iim, %o velikost generadniho proudu kolfsé se zm&nou vodivosti elektrolytu, které se v
pribghu titrace minf. Jako zdroj generainiho proudu se pouZiva napéfového zdroje s velkym
vanit¥nim odporem,‘coi nezaruduje stdlost generatniho proudu § vyznaduje se vyskytem vy-
sokého napéfi.

Uvedgné nevyhody odstraﬁuje zat{zen{ podle vynélezu, JjehoZ podstata spodivéd v tom,
%o plochd st¥fbrnéd generaini anoda Jje uloZena na dn& titra&n{ nédobky;‘opatrené spodnim
vyvodem, pritem? k této ploché étfibrnévgeneraéni anod¥ Jje pfipojen m3d&ny drétek uspo-~
t¥é4dany pro vodivé spojent ploché stfiprné generadni anody titradni celou, které je vodi-
v§ spojena s konektore m. Tento konektor Je sbojen 8 proudovym idrojem generadniho
proudu, pridems pfoudovy zdroj sestdvd z operadniho zesilovale & tronzistorem napojenym .
Jjako zdroa konstantnfho proudu. Vihodou zatizen! podle vynélezu je, %fe umoifuje jedno-
ducnou manipulaci s elektrodami, upnutymi ve viku titraen{ nédobky. Po vyjmuti vika s
elektrodami lze elektrody snadno oégtflt, p¥ipadn& je pevrchové uchovat v nédpbni destile-

vané vody, Jsou~li mimo provoz.
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V dasledkun stélého prdtééeni t&liska magnetické.micheéky ge udriuje kvalita povrchu
generad¢ni anody, nebof generované stfibrné ionty jsou okamZitd =z povrchu elektrody odst-

‘ ransny a vmichény do roztoku zékladnigo elektrolytu, cof umofiuje presné stanoveni bodu
ekvivalence momoci st¥{brnjych indikagnich elektrod. PouZitim plynule regulovatelného
proudového zdroje jako zdroje genera&niho proudu de doséhne konstantniho proudu v elektro-
lytu, bez ohledu na stav elektrod a dobu titrace. Podstatnd se také avysi bezpe&nost
celého zaFfzeni, pondvadf Jje umoZn&n provoz 8 nizkym napdtim do 15 V. Dosud se pouZivé
zdrojd generaéniho proudu tak, Ze se zapgf z3 zdrojem vysokého nap&t{ aZ 300 V do série
odpor, Jjeho% velikost Jje nékolikanésobng v&t3{ ne% odpor prostiedl mezi obéma generad~
nimi elektrodami. A na jedné z elektrod se potom ob jevi vysoky ubytek nap&tl ai ngkolik
set voltd. To je u zatfzeni pddle vyndlezu vylouCeno. .

Dals{ vyhddou za¥izenf je automatické Zasové vyhodnocenf bodu ekvivalence s pomoci
releového ovlédédni startu 2 ukonleni titrace._Pfiklad za¥fzeni podle vynélezu Jje uveden
na vykrese. v
Obr. 1 schematxcky znédzornuje zapojeni za¥izeni podle vynélezu a obr. 2 znézornuge se~
stavu titradni nédobky s Ffunkinimi elektrodami.

Sestava titraini nédobky 1 Jje zapojena do celkového elektrlckého obvodu tak, Ze

- platinové generatni katoda 2 a st?{brnéd generadni anoda 3 tvofi v sérii se ste jnosmir-
nym proudem 4 generaéniho proudu a kontaktem spinactho relé 10 generaéni obvod.
Indikadnf obvod tvor{ dvojice st¥fbrnych indikaénich elekirod 5 zapojenych v sérii ptes
zdroj 6 regulovatelného ste jnosm&rného napiti ke vstupu kompardtoru 7, ktery Jje v pod-
statd elektronickym mikroampérmetrem, a ktery mé na svém vystupu pfipojenu civku vy=
pinactho relé 8, jeho% kontakt je zapojen do startovaciho obvodu 3. Ve sfartovacim
obvodu 9 je zapojena civka Vypinaciho relé 10, které dalsim svym kontaktem prOpOJuJe
generdtor 11 pulsi s &ftatem 12,na n&jt je ddle pripojen &islicovy displej 13.

Pitradni nddobka 1 je opatiena vitkem 14, jeho? prvn{ otver 15 je urden pro pipe-
tovéni zkoumaného vzorku roztoku. V druhéh otvoru 16 viéké ;iAje uchycena sestava pla-
tinové generadni katody 2, kterd je ve form¥ spirdly umiéténa v polyetylenové trubici
18, uzav*ené na koncich zétkou, kterd je opatfena fritou ig, nad niZ ‘je néplh roztoku
pomocného elektrolytu. Ve tretim otvoru 17 vitka 14 Jje uchycena sestava st¥{brnych indi-

- - - gs¥nfch-elektrod -5; které- jsou -upevniny ve- spodn{ zétce dallf polyetylénové trubice 20
a v n{ propojeny s vyvedy 21. Plpché st¥{ibrné genera¢ni anoda 3 Jje uloZena na dnd titrad-"
ni{ nédobky 1 a opatfena spodnim vyvodem 23. Na generadni anodd j se pohybuje michaci t&-
lisko 24 magnetické michalky.

P¥i pracovnim postupu se titradnf nédobka 1 naplnf zékladnim elektrolytem. Michaci
t8lisko 24 se leZI na pevrch st¥ibrné genepaéni anody 3. Systém elektrod se zasune do
titradni nédobky l. Po zapojen{ elektrod do ni¥ictho systému se nastavi hodnoty generac-
ntho proudu v rozmez{ 6 a% 10 miliampérd a hodnota indike&niho napéti v rozmezi 10 aZ
240 milivoltu. Potom se provede kontrolni oviieni genegrace stfibrnychbionta titraci sa-
motného zéklndntho elektrolytu, a to tak, Ze se pbmoci tlazftka startovacfho obvodu 3

sepne spinaci relé 10,kterd svymi knntakty propojf Jjednak genera&n{ obvod s generagnimi
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elektrodami v titrainf hddobee 1, a Jjednak obvod registrace &asu poztstéva jici s gene~
rétoru pulasu 11, ¢{tade 12 31 dfslicového diepleje 13. Pritom se ov&r{ pomoc{ komparétoru
7 generace st¥ibrnych iontd v zdkladnim elektrolytu, jejichi koncentracé Je z8visld na
in£énzité generadéniho proudu.a na &ase, po kterém se vypfnacf reld 8 komparétoru 1 vy-
pne celé mi&rné zarizent. v

Po provedenf této kontroly sevdo zékladntho elektrolytu napipetuje otvorem 15 ve
vitku 14 20 9% 50 mikrolitrd roztoku obsahujicfhisa provede se titrace, pii kterd gene-
rované st¥ibrné ionty vytitrujf ionty chloridové. Po vytitrovéni chloridy zplsobf pre-
bytetné st¥fbrné ionty vzrdst indikagntho proudu, jehoZ hodnota v pribshu titrace je a%
2 mikroampéry. JestliZe indika&n{ proud doséhne hodnoty 5 mikroampérd, dojde k vypnut{
relé B, které svym kontaktem ve startovacim obvodu 8 rozpojf spfnacf relé 10, a tim
preru${ generadnf proud a vypne ¢itad 12. V tomto okam¥iku se na &fslicovém disple ji 13
odedéte titraini éas, ktery Jje p¥imo dmdrny koncentraci titrovanych chleridd a podle nsho
z diagramu odedteme koncentmaci chloridd v analyzovaném vzorku. Dal3f titraci je moZno
provést a% po poklesu indiksdntho pfoudu pod 5 mikroampérq. To se doséhne dalsfm pri-
pipetovdnim zkoumsného rdztoku, kdy dojde k vysréieni chloridu st¥ibrnsho a k potfebnému
poklesu indiks&niho proudu. Cely proces je mo¥no opakovat a% padesétkrdt.Po ukondent sé-
rie titracf se indikadnf elektrody 5 o3etf{ tak, %e titraén{ nédobka se naplni destilo-

vanou vodou, do ni% se systém elektrod pono¥{, -
PREDMET VYNiLEZU

Zatrizen{ pro coulometrickou titraci, sestdvajfc! z titraént néddobky s platinovou ga~
neragni katodou s se st¥ibrnou generalni anodou a zg st¥ibrnyeh indika&nfch elektréd, vy-
znatené tim, %e ploché st¥fbrnd generagni anoda /3/je ulofens na dn& titra&ni nddobky/1/
opat¥ené spodnim vyvodem /23/, pritem? k této ploché st#fbrné generaint anodd /3/ je
pfipojen vodivy drédtek, napt. médény usporddany pro vodivé spojeni ploché gtifbrné gene-
racni anody /3/ s titradnf celou /14/, kterd je vodivs spojena s konektorem spojenym g
proudovym zdrojem /4/ generadnfho proudu, pritem% proudovy zdroj /4/ sestévéd z oparad-

ntho zesilovade s tfanzistorem Zapojenym Jjako zdroj konstantntho proudu.

2 vykresy
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