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SP0SÓ3 OBRYWANIA KROPEL IV POMIARACH PRZY UŻYCIU KAPŁfrCEO ELEKTRODY

Przedmiotem wynalazku jest sposób obrywania kropel w pomiarach przy użyciu kapiącej
elektrody z ciekłego metalu, zwłaszcza rtęciowej. Przedmiot wynalazku Jest przeznaczony do
stosowania w laboratoriach badawczych, kontrolnych i analitycznych, posługujących się
zwłaszcza polarografią chronokulometrią lub metodami pomiarów impedancji, na przykład przy
wyznaczaniu szybkości przebiegu reakcji lub stężenia roztworu.

Pomiary takie polegaję na tym, że w dowolnej odległości od elementu zwilżonego przez ciekły
metal, zwłaszcza od elektrody, zwanej elektroda prądowa lub pomocnicza, umieszcza się, często
w roztworze? elektrolitu, koniec kapilary, stanowiącej, wraz z poleczonym z nia wężem elastycz¬
nym zbiornikiem ciekłego metalu, kapięcę elektrodę. Łgczy się te obie elektrody do źródła
prędu lub napięcia, mierzy się wielkości elektryczne, które zmieniają, się wraz ze wzrostem
tworzącej się na Końcu kapilary kropli ciekłego metalu, a następnie wykorzystuje się uzyskane
pomiary, zwłaszcza prądu lub impedancjir do wyznaczania wielkości chemicznych. Ten element
zwilżony ciekłym metalem stanowi albo elektrodę, zwane elektrodę prędowa lub pomocnicza, w
postaci zwłaszcza tak zwanego dna rtęciowego, albo element z metalu obojętnego, na przykład
z platyny, zwłaszcza siatka, blacha lub drut.

Znany sposób obrywania kropel w pomiarach przy użyciu kapiącej elektrody z ciekłego me¬

talu, zwłaszcza rtęciowej, rzadziej amalgamatowej lub galowej, polega na tym, że - z uwagi na
fakt, że mierzy się najczęściej prąd lub impedancję w momencie, kiedy powierzchnia kropli

jest największag a więc w chwili tuż przed oderwaniem się tej kropli od końca kapilary, a w
zwięzku z tym wymagana jest znajomość wielkości tej powierzchni i powtarzalność wielkości
powierzchni kolejno odrywających się od końca kapilary kropel, a także ponieważ napięcie
powierzchniowe ciekłego metalu, zwłaszcza rtęci, zmienia się nieco w czasie pomiarów w zależ¬
ności od zmian potencjału oraz gęstości prędu płynącego przez elektrody - przy dokładniej¬
szych pomiarach, w odpowiednim momencie lekko uderza się młoteczkiem lub potrząsa się kapi-
larę, i w ten sposób powoduje się mechaniczne obrywanie kropli i spadnięcie jej, na przykład
przez roztwór elektrolitu na dno rtęciowe.
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Niedogodność stosowania tego znanego mechanicznego sposobu obrywania kropel jest spowo¬
dowana wpływem rezystancji roztworu w momencie oderwania się kolejnej kropli, ale jeszcze przed
zetKnięciem się z dnem rtęciowym, na wynik prowadzonych kapiące elektroda pomiarów.

Istota wynalazku polega na zmianie sposobu obrywania kropel ciekłego metalu od końca
kapilary.

Sposób według wynalazku obrywania kropel w pomiarach przy użyciu kapiącej elektrody po¬
lega na tym, że koniec kapilary elektrody kapięcej umieszcza się od elementu zwilżonego ciek¬
łym metalem w odległości zapewniającej zetknięcie się powierzchni tworzącej się pod końcem
kapilary kropli z powierzchnią tego elementu przed oderwaniem się kropli od końca kapilary pod
własnym ciężarem, a element zwilżany ciekłym metalem umieszcza się pod lub obok końca kapilary,
w płaszczyźnie prostopadłsj lub nachylonej do kierunku drogi kapięcej kropli.

W przypadku długotrwałych pomiarów powierzchnia dna rtęciowego może ulegać podwyższeniu,
czego unika się stosując naczynie z przelewem, względnie korzystniej, stosując dodatkowe kapi-
larę odsysająca nadmiar ciekłego metalu, zwłaszcza rtęci, przy czym w kapllarze odsysaJacej
winno panować podciśnienie, zapewniające odprowadzenie poza naczynie co najmniej takiej ilości
ciekłego metali i/lub elektrolitu, jaka ilość ciekłego metalu wycieka w tym samym czasie z
końcówki kapilary.

Zaletę sposobu według wynalazku obrywania kropel w pomiarach przy użyciu kąpiącej elek¬
trody z ciekłego metalu, zwłaszcza rtęci, jest wyeliminowanie wpływu rezystancji roztworu na
wynik pomiarów.

Praktyczny przykład wykorzystania wynalazku jest pokazany na rysunku, którego fig. 1
przedstawia schemat zetknięcia się kąpiącej kropli elektrody z dnem rtęciowym naczynia/z
przelewem, fig. 2 - z dnem rtęciowym z kapilarę odsysającą, fig. 3 - z blachę platynowe prosto¬
padłe do kierunku drogi kępięcej kropli elektrody i fig. 4 - z drutem platynowym nachylonym pod
ketem 45° do kierunku kapięcej kropli.

Przykład I. Do naczynia 1, w którym jako element zwilżany ciekłym metalem użyto

dno 2 rtęciowe, wprowadzono koniec kapilary 4 kapięcej elektrody rtęciowej, której szybkość
wypływu rtęci, czyli tak zwana "wydajność kapilary" wynosiła 0,4 mg rtęci na sekundę, a poten¬

cjał względem nasyconej elektrody kalomelowej wynosił -0,51 V. Koniec kapilary 4 zamocowano
nad powierzchnię dna 2 rtęciowego w odległości odpowiadającej tworzeniu się kropel 5 rtęci o
wyliczonej średniej średnicy 0,56 mm i stwierdzono doświadczalnie, że mierząc w milisekundach
krople 5 odrywały się od końca kapilary co:

1911

1907

1907

1913

1897

1919

1895

1910

1913

1905

1924

1894

1914

1905

1883

1885

1901

1883

1905

1892

1871
1881

1889

1887

1891

1881

1884

1900

1903

1839

1866

1863

1884

1883

1865

1884

1872
1868

1881

1866

1860

1870

1867

1882

1884

W celu uniknięcia podnoszenia się poziomu dna 2 rtęciowego, do pomiaru użyto naczynie 1
posiadające wygięty króciec 6, przez który nadmiar rtęci przelewał się do podstawionego na¬
czynka 7.

Przykład II. Do naczynia 1, w którym jako element zwilżony ciekłym metalem użyto
—2

dno 2 rtęciowe, stanowiące elektrodę prądową, nad którą wlano roztwór 3 10 mola chlorku pota¬
su na litr roztworu, wprowadzono koniec kapilary 4 kapięcej elektrody rtęciowej, której wydaj¬
ność wynosiła 0,4 mg rtęci na sekundę, a potencjał względem nasyconej elektrody kalomelowej
wynosił -0,51 V. Konisc kapilary 4 zamocowano nad powierzchnią dna 2 rtęciowego w odległości
odpowiadającej tworzeniu aię kropel 5 rtęci o wyliczonej średniej średnicy 0,73 mm i stwier-
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dzono doświadczalnie, że mierząc w milisekundach krople 5 odrywały się od końca kapilary 4 co:
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W celu uniknięcia podnoszenia się poziomu dna 2 rtęciowego do naczynia 1 wprowadzono
kapilarę 8 odsysajęcę, której koniec zamocowano na wysokości powierzchni dna 2 rtęciowego,
połęczonę z nie pokazanym na rysunku źródłem podciśnienia.

Przykład III. Do kapilary 4 kapięcej elektrody rtęciowej, której wydajność wy¬
nosiła 0,4 mg rtęci na sekundę zamocowano jako element zwilżany przez ciekły metal pod ketem
45° do kierunku drogi kropli 5 blachę 9 platynowe w odległości odpowiadającej tworzeniu się
kropel 5 rtęci o wyliczonej średniej średnicy 0,34 mm i stwierdzono doświadczalnie, że mie-
rzec w milisekundach krople 5 odrywały się od końca kapilary 4 co:
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Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób obrywania kropel w pomiarach przy użyciu kapięcej elektrody z ciekłego metalu,
zwłaszcza rtęciowej, znamienny t y m, że koniec kapilary elektrody kapięcej umieszcza
się od elementu zwilżonego ciekłym metalem w odległości zapewniającej zetknięcie się powierz¬
chni tworzęcej się pod końcem kapilary kropli z powierzchnię tego elementu przed oderwaniem
się kropli od końca kapilary pod własnym ciężarem.

2. Sposób według zaetrz. 1, znamienny tym, że element umieszcza się pod koń¬
cem kapilary.

3. Sposób według zastrz. 1,znamienny tym, że element umieszcza się obok koń¬

ca kapilary,
4. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że element umieszcza się w płasz¬

czyźnie prostopadłej do kierunku drogi kapięcej kropli.
5. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że element umieezcza się w płasz¬

czyźnie nachylonej pod ketem do kierunku drogi kapięcej kropli.
6. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że podnoszenie się ciekłego elemen¬

tu przez kapięce krople niweluje się, stosujęc naczynie z króćcem przelewowym.
7. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że podnoszenie się ciekłego dna

przez kapięce krople niweluje się, wprowadzajęc do naczynia kapilarę odsysajęcę, połęczonę ze
źródłem podciśnienia.
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