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. [54} Pi‘iqu ahalysz_rén‘h.éhq' iuztnkil:':lie:fthii(ivé kapkové elékti-odé

"ReSeni se tykd konstruké&ni tpravy pola-
rografického detektoru '@ konkréiné Fredl
problém umisténi elektrodového systému v
prostoru s minimé&lnim mritvym objemem a
spravné nasmérovéni piivddéného analyzo-
vaného roztoku-na povrch pracovni elektro-
dy. Podstatou feSeni je konstruk&ni dprava i L ) 7
p¥ivodu analyzovaného roztoku ke rtutové m /
kapkové elektrodé pro priitokevy polarogra- r’\ : o
ficky detektor s vysokou rychlosti odezvy, ‘ ‘
vytvoieny z kapildry pFivodu analyzovaného
roztoku, upravené v horizontdlni roving, a
z kapildry rtutové kapkové elektrody, upra-
vené svisle. Kapildra p¥ivodu analyzovaného

_roztoku je zhotovena z kovu odolného ko-
rozi, ma vnitfni primér mensi neZli 0,5 mi-
limetru a je opatifena u svého tsti vodici : - : ,
dosedaci ploSkou, vybrouSenou v roviné kol- 3 4
mé k ose kapildry rtutové kapkové elektro- | /i /

dy, jejiZ €elni plocha je v trvalém ploSném — —p—ttt
styku s dosedaci ploSkou na kapiléfe p¥ivo- / ( ““““““““““““ T

o3

du analyzovaného roztoku. Dosedaci plos- 2
ka je vybrou$ena v délce rovné nejvySe po- \
loving vnéjSiho pruméru kapildry rtutové 6 5
kapkové elektrody.

ReSeni mtZe byt v nejvstdi miFe pouZito o
pFi konstrukci priatokovych .polarografic-
kych detektortt s vysokou rychlosti adezvy.
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Vynalez se tvké pfivodu analyzovaného -
roztoku ke rtutové kapkové élekirodé pro

priitokovy polarograficky detektor s vyso-

kou rychlosti odezvy, vytvoreny z kapilary

pfivodu analyzovaného roztoku, upravené v
horizontalni roving, a-z kapildry rtutové
kapkové elektrody, upravené svisle.
Pratokové polarografické detektory se vy-
vijely od jednoduchych pritokov§ch nédo-
bek k dokonalym typQm, které jsou schop-
ny zajistit citlivou a rychlou odezvu také
v prostifedich s malou elektrolytickou vodi-
vosti. Pii konstrukci pritokovych polarogra-
fickych detektorfi ziistdvd stdle nejvétSim
problémem umisté&ni elektrodového systému
v prostoru s minimalnim mrtvym objemem.
Komer¢né dostupny priatokovy polarogra-
ficky detektor typu PAR-310, vyrabény fir-
mou Princeton Applied Research v USA, je
yyieSen velmi jednoduSe z hlediska problé-

mu umisténi elektrodového systému. T¥{-~ ~

elektrodovy systém v provedeni obvyklém
pro statickd méfeni je umist&n v néddobce
o objemu desitek mililitrli. Analyzovany roz-
tok se privadi k povrchu kapkové elektrody
teflonovou trubitkou s vnitFnim primérem
cca 0,5 mm, umisténou v ose konicky sbrou-
_8ené sklen&né kapilary, naproti jejimu asti.
Priitokovy polarograficky detektor piipra-
veny pro vyrobu v koncernovém podniku
Laboratorni piistroje, je koncep¥n# odvozen
z typu PAR-310, vyrdb&ného v USA, od nd-
ho% se lidi tim, Ze analyzovany roztok je ke
kapce pfPib4dén v horizontdlni roving, to
znamend ve sméru kolmém ke sméru osy
kapildry rtutové kapkové elektrody.
Oba uvedené typy priitokového polarogra-
fického detektoru pouZivajf pro pifvod ana-
lyzovaného roztoku pfivodni trubitku s re-

lativné velkym vnitfnim primérem. Tato -

skutetnost je v rozporu s tim, Ze disperze
zOny vzorku pii toku kapaliny trubici roste
se &tvrtou mocninou jejiho priméru a zvy-
Seni disperze mé v kaZdém piipadé za néa-
sledek sniZeni rychlosti odezvy a sniZeni
rozliSovaci schopnosti detektoru. Vysledky
studia obou uvedenych typdl pratokového
polarografického detektoru vSak ukazuji, Ze
pouZiti pfivodnich trubi€ek nebo alespori
"koncové trysky s velkym vnitfnim prims-
- rem je pfi stdvajicim uspofdddni nezbytné.

Zéasadni vyznam s ohledem na dobrou ja-
kost detektort uvedenych typd predeviim z
hlediska velikosti rychlosti odezvy a dosa-
Zeni co nejnizsi hodnoty zbytkového prou-
du mé spravné nasmérovani pfivddéné ka-
paliny na povrch pracovni elektrody. P¥i u-

Ziti kapilary pfivodu analyzovaného roztoku,

jejiz vnitfni primér je maly, vznikaji obti-
Ze s vystFed&nim jeji osy do blizkosti stie-
du rtutové kapky a to predevsim v dasled-
ku nesymetrie doddvanych sklen&nych kapi-
lar. Vystupni signéal takto vybaveného de-
tektoru je i v pF¥ipad& sprdvného nastaveni
velmi citlivy na mechanické otfesy, p¥i nichZ
dochézi ke zméndm v charakteru proudé&ni
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‘(;analyzovaneho roztoku V. okoh kapkove e-
-lektrody.. -

Uvedené nevyhody é nedostatky dosud
zndmych konstrukci pritokovych polarogra-
fickych detektord jsou velkou mé&rou zmir-

nény- nebo zcela odstranény upravou podle

vyndlezu, jehoZ podstatou je pifivod analy-
zovaného roztoku ke rtutové kapkové elek-
trodé& pro pritokovy polarograficky: detektor
s vysokou rychlosti odezvy, vytvofeny z ka-
pilary pfivodu analyzovaneho roztoky, u-
pravené v horizontdlni roviné, a z kapilary
rtutové kapkové elektrody, upravené -syisle.
Podle vynalezu mé& kapildra privedu’ analy-
zovaného roztoku, kterd je zhotovena z ko-
vu odolného korozi, vnit¥ni primér mensi
neZli 0,5 milimetru a je opatfen u usti vo-
dici, dosedaci ploSkou v rovinég kolmé K ose
kapilar rtutové kapkové elektrody,  jejiZ
gelni plocha isti je v trvalém plo¥ném sty-
ku s dosedaci plo§kou na kapildfe piivodu
analyzovaného roztoku, vybrouSenou v délce
rovné nejvyse polovmé vnéjsiho prﬁméru
kapilary rtutové kapkové elektrody. .
Hlavni vyhodou uspoiddéni podle vyné-
lezu piivedu analyzovaného roztoku ke rtu-
tové kapkové elektrodé je stdla a reprodu-
kovateln® nastavitelnd geometrie pfivodu. a-
nalyzovaného roztoku k povrchu rtutové
kapkové elektrody kapildrou o malém vnit¥-
nim priiméru, tj. mens$im ne# 0,5 milimetru.

‘Timto opatfenim je pii detekci zaji¥téna vy-

soké rychlost odezvy a zaroveil nizké hod-
nota zbytkového proudu. Popsané vyhody je
dosaZeno konstrukéni Gpravou spotivajici v
pFesném vedeni nerezové kapilary piivodu,
v konkrétnim provedeni s vnitinim prims-
rem 0,2 mm. Piesné vedeni kapilary piivodu
analyzovaného roztoku ve svislé roviné je

--zajisténo ‘plodkou vybrouSenou na konci je-

ho kapilary, jeZ je opfena o &elni plochu ka-
pilary rtutové kapkové elektrody, jeZ byva
sklen#nd nebo z umélé izolaéni hmoty. Vy-
brougend - ploSka na povrchu kapilary pfi-
vodu analyzovaného roztoku leZi v roviné&
kolmé k ose kapildary rtutové kapkové elek-
trody a umozZiiuje také umistit osu kapilary
piivodu analyzovaného roztoku ve vzdéle-
nosti odpovidajici poloméru rtutové kapky.
Vystied&ni piivodu v. roviné horizontdlni
lze v pFipad& potieby snadno provest ]eho
jemnym pFihnutim.

Pri ovéfovéni byl detektor Vybaveny pfl-
vodem analyzovaného roztoku podle vyna-
lezu, 's pomocnou platinovou a referenéni
nasycenou kalomelovou elektrodou testovan
v chromatografickém prostfedi acetdtového
pufru s obsahem 50 objemovych procent me-
thylalkoholu néstfiky vzorkdli s obsahem o-
-pitrofenolu. Ve srovndni s detektorem vy-
bavenym kapildrou pfivodu o vnitfnim pri-
méru 0,5 mm byla zjiSténa asi 4krdt vy35i
rychlost odezvy a hodnota zbytkového prou-

Yo

du o jeden aZz dva Fady niZsi, to znamena

* 10kr4t aZ 100krat niZ$i. Zjisténd hodnota,

tzv. objemovd odezva 5 mikrolitru, je zcela
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srovnatelnd s hodnotami naméfenymi u de-

tektord s pevnou pracovni elektrodou.
Podstata vynélezu-  je v dalSim bliZe vy-
svétlena pomoci pfipojeného vykresu, na
némZ je znazornéna celkovd sestava piivo-
du analyzovaného roztoku ke rtutové kap-
kové elektrodé. Na vyobrazeni:je zndzorné-
na kapilara 1 rtutové kapkové elektrody, je-
jiZ &éast &elni plochy 2 tsti je v trvalém plos-
ném styku s vybrouSenou ploSkou 3 na ka-
pilafe 4 p¥ivodu analyzovaného roztoku.
Ploska 3 je vybrouSena v kapilafe 4 tak,
aby proud 5 analyzovaného roztoku dopa-
dal pravé na stied rtutové kapky 6. Osa ka-
pilary 1 rtutové kapkové elektrody :je kol-
ma k ose kapilary 4 privodu analyzovaného
roztoku, kterd ma vné&jSi pramér napiiklad

1,3 mm a vnitfni pramér 0,2 mm, obecné&

mens$i neZli 0,5 mm a je zhotovena z mate-
ridlu odolného korozi. Kapildra 1 rtutové
kapkové elektrody je zhotovena ze skla ne-

bo vhodného izolantu. PloSka 3 je vybrou- -

Sena na kapildie 4 v délce rovné nejvyse
poloving priméru kapildry 1, naphklad v
délce 5 mm.

Obé kapilary 1 a 4 jsou vhodnym drza-
kem zajiStény ve stdlé poloze. Zéroveil je
zaruena reprodukovatelné nastavitelna

. geometrie pFivodu analyzovaného roztoku k

povrchu rtutové kapkové elektrody pouZitim
kapilary 4 pfivodu analyzovaného roztoku

6

0 malém vnitfnim priméru. Vlivem toho je
pii detekci zaji$téna vysokd rychlost odezvy
a nizkd@ hodnota zbytkového proudu. JelikoZ
obé kapilary 1, 4 jsou ve stdlé poloze a v
trvalém ploSném styku, to znamend, Ze se
Celni plocha kapilary 1 opird o vybroude-
nou plosku 3 na kapilafe 4, je zarufeno
spravné a presné nasmeérovani proudu 5
analyzovaného roztoku a nevznikaji potiZe
s vystfed&nim osy kapilary 4 do blizkosti
stfedu rtuiové kapky. Zejména vSak vystup-
ni signdl detektoru vybaveného pfivodem
analyzovaného roztoku podle vynélezu neni
citlivy na mechanické otfesy, nebot nedo-
chézi ke zméndm v charakteru proudéni v
okoli kapkové rtutové elektrody. Velikost
zabrouSeni ploSky 3 v kapilafe 4 je déna
velikosti, to je primérem kapky rtuti. V ho-
rizontdlni roviné lze podle potieby vystredit
pFivod, tedy proud analyzovaného roztoku
jemnym piihnutim kapilary 4, ktera je ob-
vykle z kovu odolného korozi.

Uspofadéni pfivodu analyzovaného rozto-
ku ke rtutové kapkové elektrodé nejen ne-
vyluduje rézné modifikace, ale naopak je
umo#Ziiuje podle toho, jaké jsou kladeny po-
#adavky na celkovou konstrukci pritokové-
ho polarografického detektoru. s vysokou
rychlosti odezvy, pro néjZz je pouZiit uspora-
déni podle vynélezu uréeno.

PREDMET VYNALEZU

Piivod analyzovanehe roztoku ke rtutové
kapKové elektrodé pro prﬁtokovy polarogra-
ficky detektor s vysokou rychlosti odezvy,
vytvoieny Z kapilary pfivodu analyzovaného
roztoku, upravené v horizontdlni roving, a
7 kapildry rtutové kapkové elektrody, upra-

vené svisle, vyznafeny tim, Ze kapilara (4).

pfivodu analyzovaného Loztoku kterd je z

‘kovu odolného koroz1 md vniténi primér

mensi neZli 0,5 milimetru a je opatfena u
svého usti vodici dosedaci pleSkou (3], vy-
brouSenou v roving kolmé k ose kapilary
{1) rtutové kapkové elektrody, jejiZ Celni
plocha {2) je v trvalém plo3ném styku s
dosedaci ploSkou (3]} na kapildre (4) pfivo-
du analyzovaného roztoku, vybrouSenou v
délce nejvySe poloviné vnéjSiho priméru ka-
pilary (1) rtutové kapkové elektrody.

.1 list vykresi
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