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64 Zpusob amperometrické detekce latek v roztoku pomoci rtutové

elektrody a detektor pro provadéni tohoto zpasobu

Zpisob detekce ja zaloZen na postupu
Ze do rtutové elektrody s vloZenym pola-
rizadnim napé&tim se privadi po kapkach
analizovany rogztok, ktery je ve vodivém
styku s alespon jednou pomocnou elektro-
dou. M&fici zafizeni indikuje prochaze~
jici proud, ktery odpovida sloZeni roz-
toku.
Detektor k provaddni amperometrické de-
tekce ma t&leso detektoru (1) vodivé t:i
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rozdéleno separadnim prostredkem (3) do
dvou komiurek. V prvé komtrce je rtufova
elektroda (4), napojend na zrdoj napéti
(7), v druhé elektrolyt (10) s alespon
Jednou pomoenou slektrodou (6). Do rtufo-
vé elektrody (4) Gsti p¥ivod (2), kterym
se dodavéa analyzovany roztok (10).
Detektor lze upravit tak, %e vodivy styk
analyzovaného roztoku s elektrolytem se
déje pomoci separadniho prostiedku, vlo-
Zeného do privodu analyzovaného roztoku.

Zpusob detekce a detektor je urden
pro kontinuédlni analyzu chromatografic-
ky rozdélenych sloZek, pro komtinualni
méifeni sloZeni roztoki a podobnd.
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Vyndlez se tykd zpisobu detekce ldtek v roztoku a konstrukce detektoru, kterym je zpisob
uakuteéﬁpvén. Zplisob detekce a detektor ¥e81 problémy spojené se stenovenim ldtek p#i pra-
b&%ném miteni, omezuje vliv setrvainosti &idla na nemdfené vysledky a detektor je vyrobng
jednoduchy.

Prikopnické prdce ve vyvoji prdtokovych polaragrafickych detektord jsou spojeny
s vjvojem chrometopolarografie, tj. s kaspalinovou sloupcovou chromatografif{, vyuZivajfci
k detekci eluovanych létek rtulové elektrody. Druhou oblasti vyu¥itf prdtokovjych polaro-
grafickych detektori jsou sutomatické analyzdtory.

Stdvaejict polarogrefické/detektory jsou uspoPdddny tek, %e do proudu snalyzovené ke-
peliny je zavedena rtulovd kepkové elektroda, prifemi odkepdvajict trul je zachycovdna bud
bezprostfednd u kapkové elektrody, nebo je nesene spolu s proudem snalyzovené kepaliny.

Do proudu analyzované kepeliny usti té%Z pomocné elektrody. Usporéddéni s jimkou pro odke-
péveajict rtul bezprost¥ednd souvisejici s rtulovou kepkovou elektrodou je velmi ndro&né

- ne pfesné ;pracovéni materidlu e dosaZeni malého objemu enslyzované kepeliny je obtiZné.
V&t51 objem analyzovaené kapaliny nedovoluje dostaten& rychlou zm&nu reakce detektoru na
zmgn¥ni slofeni kapeliny. Uspo¥dddn{ s odvodem kapek rtuti s analyzovanou kepalinou dovo-
lujé dogdhnout men¥fho objemu enalyzovené kapaliny, nevyhodou je narudeni toku analyzo-
vené kepaliny. Dal¥f vyvoj polarogrefickych detektord, sledujfci zmendeni objemu snalyzo-
vené kapaliny, a tim i zmenden{ setrvadnosti detektoru se zem&¥il ne minimelizaci rtulové
kapkové elektrody a zkrdceni doby kapky. V t&chto p¥ipadech bylo zmenSeni setrvaZnosti
detektoru docilovéno za cenu zvyZené pracnosti p¥i vyrob& detektoru.

Experimentdlng bylo nalezeno a ovdfeno, Ze lze smpérmetricky detekovat ldtky v roz-
toku tek, %e enalyzovany roztok, ktery je ve vodivém styku s slespon jednou pomocnou elek-
trodou, se p¥ivéd{ ve form& kapek do rtulové elektrody s vloZenym polariza&nim nepétim a
m&ficim ze¥izenim se indikuje prochdzejfci proud, odpovidajic{ sloZeni roztoku. PFi ane-
1yze chrometograficky rozddlenych sm&si se s vyhodou postupuje tek, %e vloZené polarizalni
nap&t! rtulové elektrody se programovd m&ni podle sloZeni roztoku.

K vyuZit{ popssného zpisobu byl zkonstruovén detektor, jehoZ podstata spodivd v tom,
%e tdleso detektoru je sepsra¥nim prost¥edkem vodiv¥ spojujicim anelyzoveny roztok s elek-
trolytem rozd&leno do dvou komdrek. V prvni komirce je rtulové elektrods s odvodem analy-
zoveného roztoku; rtulovéd elektroda je napojena na zdroj napdti a do rtulové elektrody je
se¥n¥ s plochou membrény vydst&n pfivod enalyzoveného roztoku a v druhé komdirce t8lesa
detektoru je elektrolyt spolu s alespon jednou pomocnou elektrodou.

Detektor je mo¥né konstruovet té% tek, %e t¥leso detektoru sestévéd z komirky s rtu-
Yovou elektrodou s odvodem enalyzovaného roztoku, rtulovd elektrodas je napojena na zdroj
nepét{ a usti{ do ni pFivod enalyzoveného roztoku e z komirky s elektrolytem, kierou od-
chdzf pf{vod snalyzovaného roztoku a ktery je alespon na jednom mist& ve styku s elektro-
lytem opat¥en separainim prostiedkem, vodivé& spojujicim analyzovany roztok s elektrolytem
a v elektrolytu je umistZna alespon Jjedna pomocnd elektroda.

Prednosti postupu podle vyndlezu je minimdlni objem snalyzované kepaliny, ktery je
piredstavovén kapkou kapaliny vytlaZovenou do rtulové elektrody, tekfe zpisob detekce neni
prekticky zet{¥en setrva¥nostf & dovoluje mimoPddn& ostré rozlifeni sloZek analyzoveného
roztoku. Detektory podle vyndlezu jsou mdlo pracné p¥i jejich zhotoveni a tudiZ vhodné pro
sériovou vyrobu.

PFikled provedeni zefizeni pro ampérometrickou detekci ldatek v roztoku pomoci riu-
Yové elektrody Jje znézorn¥n na priloZeném vykrese, kde na obr. ' je schematicky zndzorndn
‘detektor s t8lesem rozdilenym pomoci separanfho prostiedku, vyuZivajfei dvou pomocnych
elektrod. V detailu je rozkreslen jen p¥fvod anelyzovaného roztoku do rtulové elektrody.
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Nea obr. 2 je schematicky zndzorn¥n detektor se samostatnymi komirkemi t&lesa pro
rtufovou elektrodu a pro elektrolyt.

Na obr. 1 zndzorn¥ny detektor sestdvd z télesa ! detektoru se dvéma odd¥lenymi
vnit¥nimi prostory - komGrkami, mezi kterymi je separaéni prostiedek 3. Prostory, &dsted-
ng napln&né rtut{ a elektrolytem 10 jsou vodiv¥ propojeny separa&nim prostbedkem 3, kterym
je v tomto p¥fpedd iontoménilovd membréna. V komfirce naplnéné elektirolytem 10 jsou umis-
t&ny pomocné elektrody 6. Zpisob detekce spodivd v tom, Ze analyzovany roztok je veden
privodem 2, do komirky &astedn& naplndné rtuti, kterd tvori pracovni rtulovou elektrodu
4. Analyzoveny roztok 9 odchdzi odvodem 8. Zdroj nap&ti 7 a m&fic{ zaFizeni registruje
proud prochézejici mezi rtulovou elektrodou 4 a pomocnou elektrodou 6, odpovidajfcf slo-

%eni analyzovaného roztoku. Na obr. 2 zndzorn&ny detektor tvoifi t¥leso ) detektoru, roz-
délené do dvou komirek. Do komirky 3dsteind vyplniné rtulovou elektrodou 4 je analyzovany
roztok 9 veden p¥ivodem 2, ve kterém separadni prostiedek 3, tvoreny kapilérnim kandlkem
zprostifedkovdvd vodivé spojeni s pomocnou elektrodou 6. Odvody 8 slouZf k odvédéni analy-
zového roztoku 9 a pFebytku elektrolytu 10 s analyzovanym roztokem. U tohoto detektoru
analyzovany roztok 9 v&t¥inou prochdz{ rtulovou elektrodou 4 & v malé mi¥e elektrolytem
10. Zdroj nepéti 7 a méfigi za¥izeni registruje proud, prochézejici mezi rtulovou elekw

trodou 4 e pomocnou elektrodou &, ktery odpovidéd sloZeni analyzoveného roztoku,

Zptsob detekce a detektor je pFedevSim urden pro kontinudlni enalyzu chromatogra-
ficky rozd&lenych sloZek roztoku, ddle pro kontinuélni m¥¥eni sloZeni roztokl apod.

PREDpMET VYNLLEZU

1, Zplsob empérometrické detekce 1dtek v roztoku pomoci rtulové elektrody s vloZenym
polarizednim nepdtim, vyznedeny tim, Ze analyzovany roztok, ktery je ve vodivém styku
s alespon jednou pomocnou elektrodou, se privédi ve form& kapek do rtulové elektrody,
nade? se m&ficim zefizenim indikuje prochdzejici proud, ktery odpovidé sloZeni analyzova-
ného roztoku,

2. Detektor X provéd¥ni zpdsobu podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze t&leso (1) detektoru
je separe&ninm préstfedkem (3) vodiv¥ spojujicim snalyzovany roztok (9) s elektrolytem (10)
rozd&leno do dvceu komdrek, v prvé komirce je rtulovd elektroda (4) & odvod (8) analyzova-
ného roztoku (9), rtulovd elektroda (4) je napojena na zdroj (7) napdti s do rtulové elek-
trody (4) Jje se¥n¥ s plochou separsdnfho prost¥edku (3) vydst&n p¥ivod (2) analyzovaného
roztoku (9), s v druhé komirce t&lesa (1) detektoru je umist&n elektrolyt (10) spolu
s alespon jednou pomocnou elektrodou (6).

3. Detektor podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze t¥leso (1) detektoru sestdvé z kdqﬁrky
s rtutovou elektrodou (4) a odvodem analyzoveného roztoku (9), rtufovd elektrods (4) je
napojena ne zdroj napdti (7), a dsti dp ni p¥ivod (9) analyzovaného roztoku (9), a z ko-
mirky s elektrolytem (10), kterou prochdzi pffvod (2) analyzovaného rozitoku (9), ktery je
alespon na jednom mist¥ opatien separadnim prostiedkem (3), vodivé spojujicim analyzovany
roztok (9) s elektrolytem (10) a v elektrolytu (10) je umistdna alespon jedna pomocnd
elektroda (6).
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