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Zpisob zhotoven{ sedla kapiléry

, Vyndlez se tyké zpisobu zhotoveni sedla kepiléry ne-
§fiklad pro statickou kepkovou elektrodu, lépe Feleno popi~-
suje pbstup dpravy hofni ¢4sti kapildry do tvaru sedla.

7 1iterstury je znsmo /R.Kalvoda, J.Kate: Chem.Listy,
T4/1960/674/, %e citliyost a reprodukovatelnost Fady polaro-
grafickycn a jingch eléktroanalytickych metod /E.Kirova-Zis-
ner & kol.: Anal.Chem., 53/1981/581/ Jjsou mimo Jjiné zévislé
ne vlastnosﬂéch pou?ité kapiléry. Dosud se V této souvislos-
ti v&novala pogornost pfevéiné dpravém dolni ¥ésti kapilary

/I.Smoler: J.Electroenal.Chem.,51/1974/452/, kterd zasahuje
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do m8feného roztoku. V posledni dob& v3esk roste té% vyznam

konstruk&nich dprav horni &asti kapilédry, spojéné se zésobni-
' kem protékajfci tekutiny, nejfast&ji rtuti. Dlje se tsk ze-
jména v souviislosti s vyvojem za¥fizeni na staciondrni kapku
/W.Kemula,J.Zawadowskas: Fresenius Z.khnal.Chem.,300/1980/39/
a tzv. statické rtufové kapkové elektrddy /W.M.Peterson: In-
ternational Laboratory, January/February, /1980/51/. V p¥ipa-
dg prvniho-druhu zetizeni /F.Vydra a kol.: Electfdchemical
Stripping Analysis,iihtérscienée, New York, 1976/ byla horni
t4st képiléry upravovéna ao tvaru p¥iruby lisovdnim zsa horks.
U statickélfiu%ové kapkové elektrody byla horni ¥ést kapiléry
upravovéna broudenim a célo kapildry bylo pak vyleé%éno. Pb
.deZiti tdchto operaci byla na vnit¥nf i vndjsi povrch kapi-
' 14ry nanesens mikrovrstva elektricky vodivého materidlu, nap?.
Sn0,, aby se zabezpelil piivod elektrického kontaktu ke kap-
ce. V ptipads kohstrukce /8s. 4.0. 202 316/, umoZRujici vy—“
tvdfeni jak stacionérnif, tek statické rtulové kapky, m¥la hor-
ni &8st kapildry formu ventilového sedla, které bylo vytvofe-
no nspriklead brouéenim.sgdlo bylo mo¥no vytvorit té% zdZenim
- silnost&nné kapildry o velkém vnit¥nim praméru, hap%. 2 mm.

~ Pou¥iti uvedenych zpisobd, a¥'lisovéni, broudeni, led-
t&ni nebo tafeni, pro dpravu hornfho Konce kapildry do tvaru
sedla vedlo, Jjak experimenty ukézaly, &e v&t%{ ¥i men¥{ mite
k omezené ¥ivotnosti karilsr, nékdy i jen na desitky hodin,
ze jména byly-1i kapiléry pouZivdny jeko soulést ZEfizeni ha
stacionérni nebo statickou kapku. Tyto postupy zpasobuji v

materidlu kapiléry, jako je sklo, poruchy a vyvolévaji mate-
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ridlové pnuti, vznlk krystallckych struktur, epod. V disled-

ku toho jsou funk&ni paremetry kepilér %asové prom&nlivé a s
fosem se zhorSuji. P¥i m&Fenich se tyto zmé&ny projevuji napr{i-
kled zménami prditokové rychlpsti tekutiﬁy kapildrou, zhor3ové-
nim reprodukovatelnosti a sniZovédnim citlivosti m&reni apod.
Kon&{ mechanickym pofkozenim a zni¥enim kapiléry.

Proto se wkézalo jako u&elné navrhnout takovy zpdsob zho-
toveni sedls kepiléry, ktery by vedl k podstatnému omezeni
hebé odstranini zmin&nych poruch a k prodlouZeni Zivotnosti
kaplléry alespon na dobu xadové stovek a¥ tisfcovek hodin.

Uvedeného cile Je dosaZeno reoenim podle tohoto vynélezu,
jeho¥ predm&tem je zplsob zhotoveni sedle kapllary,napriklad
pro statickou kepkovou elektrodu. Podstatou vyndlezu je po-
stup, p¥i némZ se kapiléra na zvoleném useku zahfeje na tep-
lotu vy3ZL ne# je bod transformace a niZ3{ neZ bod téni mate-
ridlu kapilén» no¥e? se do vnit¥niho prib&Zného otvoru kapi-
léry privede stlaleny plyn a plsobenim pretleku mezi 5 kPa a
1,5 MPa se vnitini pf&béiny otVorlza rotace kapilary podle
Seji pddélné osy roz8ifi do tvaru Ziroké dutiny e panujfci
pretlak plynu se zrus{. Poté se kapiléra na udseku 8iroké du-
tiny zah¥eje na teplotu mezi bodem transformace a bodem téni
materidlu kapiléry, naleZ se vytéhne a po ochlazeni pod bod
tpansformace se ve zvoleném mist¥ prefizne. Pak se mi¥e kapi=-
lére v misté prechodu ¥iroké dutiny ve vnit¥ni prib&Zny otvor
opét zash¥ivat na teplotu mezi bodem téni a bodem transforma-
ce materiflu kapiléry tek dlouho, aZ se vnit¥ni prabdiny ot-

vor pisobenim teploty zmen3{ na poZadovanou hodnotu.
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Vynélez vychdzi z poznatku, %e pri formovéni tvaru sedla

navrZenym postupem plsobi pouze sily, JjejichZ podstatu

‘ tvof{ mezifézové napdti, gravitadni a tlakové sily, te-
dy nikoliv sily vyvolané u¥inkem pracovnich nédstrojd jeko to-
mu bylo dosud. V disledku toho nedochdz{ z mikrohlediska k
hrubému po3kozeni povrchové vrstvy materidlu keapiléry.

I pfi vytvérent sg@la rozfukovénim‘véak vznikaj{ na vnitr-

nim povrchu kapilédry mikrotrhlinky, JejichZ pof&et a velikost
‘rostou s pouZitou hodnotou pFretlaku nete¥ného plynu. Je-li
v8gk upravens kap;%éra'po rozfouknuti op&t zsh¥4ta alespon
na teplotu méknutifmateriélu kapilédry, dochézi nejen k odstra-
néni pnuti a zkrystalovanjch oblasti, nybrz iAk homogenizaci |
pavodné& poruéeného vnltfniho povrchu. Nejvétsiho uélnku se do-
sahuje tehdy, kdyZ je protaveni tak intenzivni, %e se vnit¥ni
primdr kapiléry v mist¥ prechodu sedla ve vnit¥ni pribé&Zny
otvor samgyolné zmen3i. Toto misto byvéd u kapildr nejvice me~
chanicky naméhéno a proto i nepatrné poruchy v ndm vedou d¥i-
~ ve nebo pozd&ji k trvalému po¥kozeni. Je-li navic vnit¥ni prh-
‘b&Zny otvor kapildry roz¥iren té% v okoli dolni ¥&sti sedla,
1ze protaveni provédd&t bez nebezpef{i zataveni vnit¥niho pri--
b&Zného otvoru.

Pri pouZivéni kapiléry,zhotovené zpdsobem popsanym v
tomto vyhélezu,jsou podstatn& omezeny nebo odstrandny vyle
zmin&né experimentdélni poruchy. Vynélez vede zejména k dlou-
hodobému zlep¥eni reprodukovatelnosti_méfeni a k podstatné-
mu, obvykle pateronésobnému a¥ desaterondsobnému, prodloufe-

ni Zivotnosti kapiléry.
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pFedmét vynélezu je vyu¥itelny nap¥ikled v polarogratiij

v bioelektrochemii a v elektroanalytické chemii.

Pfikiady:

Na pfiloienjch obrézcich jsou znézorn&ny dva p¥iklady
zplisobu zhotoveni sedla kapiléry. Na obr.l je uveden zplsob
zhofoﬁeni sedla kapiiéry pPi roz3i¥eni vnitiniho prdb&iného
otvoru do tveru dvou dutin; na obr.2 je uveden zplsob zhoto-
vent sedls kapildry pfi rozdiPeni vnitfnfho pribéiného otvo-
ru do tvaru jedné dutiny.

Na obr.l Jje znézorn&n poétup,pfi n&mZ se kapiléra 1 ze
skla SIAL vnit¥niho praméru 0,07 mm ﬁa jednom konci zatavi,
pripoji se k zésobniku 2 stla¥eného vzduchu o pretlaku C,06
MPa a po té se za stfidavé rotace ve zvolené vzddélenosti od
zataveného konce a pii zahPivédni na teplotu 84C a? 860 K roz-
51${ vnit¥ni prib¥¥ny otvor 3 do tvaru dvou na sebe navazuji-
cich dutin,dzké dutiny 4 a 3iroké dutiny 3 a to do té miry,Ze
primér vnitfniho prib&¥ného otvoru 3 v mist¥ prechodu 6 uzké
dutiny 4 v $irokou dutinu 5 je 0,5mm.Po zruSeni pfetlaku vzdu-
chu a po op&tovném zah¥dti na teplotu 890 a% 910 K se 3iroka
dutina 5 povytéhne,ve zvoleném misté T7-T v iseku Siroké duti-
ny 5 se kapiléra prefizne a v mistd prechodu 6 Ziroké dutiny 3
v dzkou dutinu 4 se op&t zah¥ivé na teplotu 860 aZ 900 X tak
dlouho,a?¥ se vnit¥ni prib&Zny otvor v mist& prechodu 6 paso-
benim teploty zmen3{ na Q35 mm.Po té se kapildra 1 neché vol-

né vychlédnout.
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Na obr. 2 je znézorn¥n postup, p¥i n&mZ se kapildra 1

ze skla SIMAX vnit¥niho prim&ru O,1 mm na jednom konci zatae-
vi, pripoji se k zdsobniku stlaeného dusiku 2 o pretlaku 0,07
MPa a poté se za stiidavé rotace ve zvolené vzdélenosti’od
zataveného konce pri zah¥ivéni na teplotu 9CO aZ 930 K rozsi-
1 vnit¥ni ;rib&Zny otvor 3 do tvaru 3iroké dutiny 4. Po zru-
Seni pretlaku dusiku se 3iroké dutina 4 p¥i teploté mezi‘900
a¥% 930 K povytéhne a po ochlezeni na 3lu K se kepildra 1 ve
zvoleném mist¥ 5-5 Siroké dutiny pfefi;ne. Poté se kapilédra 1
v mist& prechodu ¥iroké dutiny 4 ve vniifni prib&%ny otvor 3
opdt za rotace zshPivé na teplotu 920 K po dobu 15C s a pak

se neché volné vychladnout.
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Zp&sob zhotoveni sedla kapiléry’napfiklad pro statickou

kapkovou elektrodu,vyznaéeny tim, %e se kspiléra na zvole-
ném uUseku zeh¥eje na teplotu vy38{ neZ je bod transforma-
ce & niZ3{ ne%’bod téni materidlu kapiléry)naﬁei se do

vnit¥niho prdb&¥ného otvoru kapiléry privede stladeny plyn

a pisobenim p¥etlaku mezi 5 kPa a 1,5 MFa se vnit¥ni pra-

b&Zny ot#or za rotéce kapilédry podle jeji podélné osy roz-
éifi db‘tvaru $iroké dutiny a panujici pretlak plynu se |
zruéi{lpoté se kapildra na dseku 3iroké dutiny zahfeje na
teplotu mezi bodem transformace a bodem téni materiélu ka-
pildry, naleZ se vytéhne & po ochlazeni pod bocé transfor-

mace se ve zvoleném mist& prelizne.

Zplsob podle bodu 1IVy%naéeny tim,

%e kapilédra se v mist& prechodu $iroké dutiny ve vnitrni

prab&%ny otvor opdt zahfiva na teplotu mezi bodem téni a

‘bodem transformace materidlu kapildry tak dlouho, &% se

vnit¥ni prib&Zny otvor plsobenim teploty zmen¥i ne poZsdo-

vanou hodnotu.

& wykresy



" 224 757

CoaANy
yidezste
3 \__’/ S =y
2
7
|
S FEA
|
7







	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS

