e POPIS VYNALEZU |(231026

(19) K AUTORSKEMU OSVEDCEN] | ™ o

(51) Int. €13
. G 01 N 27/06
(22) PRihldseno 27 09 82 ‘| G o1 N 27/07
(21) (PV 6889-82)

(#) ZveFejn&no 15 02 84
URAD PRO VYNALEZY (45) Vyddno 15 06 86
A OBJEVY

(5) ' » ’
Autor vynalezu SERAK LUBOMIR ing. CSc., GAP JAROSLAV ing., PRAHA

(54) Zpisob voltametrického stenoven{ kysliku a &idlo
k provéd¥ni tohoto zplsobu stanovent

Zpisob voltemetrického stanoveni kysliku
‘podle vyndlezu spodivd v tog; Ze &idlo se
polerizuje preavodhlymi napdtov, mi pulsy,
p¥i¥em% ke%dy puls ndsleduje e% po obmoveni
koncentrace kysliku v prostoru mezi sepa~
redni membrdnou a povrchem pracovni elektro-
dy. ’ -

81dlo k provéd¥n{ tohoto zplsobu mé
podle vyndlezu mezi membrdnou & pracovni
elektrodou vytvofen ohrani&eny prostor vypl-
nény elektrolytem, s vfhodou vdlcovy, Jjeho3
plocha zdkladny je v rozmezl jedné tretiny
a% desetindsobku plochy precovni elektrody
a vyika je v rozmezf 1 ea% 500 um.

ento ohranieny prostor lze s vyhodou
vytvorit prost¥ednictvim védlcového otvoru
ve folii, kterd je vloZena mezi membrénu
a pracovnl elektrodu.

Vynélezu lze vyu¥it v provoznich pod-
minkdéch ke stanoveni kysliku jednak roz-
pudt&ného v kapalindch, ale té% obsafeného
v plynnych sm&sich.
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Vyndlez se tyké Jednak zpisobu stanoveni kysliku elektrochemickou voltsmetrickou
metodou a Jednak &idls, umo!nudiciho tento, gpisob stanoveni.

' Voltsmetrickd, resp. polarografické stenoveni kysliku je znémo téméF 50 let. Prvni
polarografické stanoveni popsal V. Vitek, Collection 7, (1935) 537 a¥ 547, polerografické
stenoveni se rtulovou kepkovou elektrodou, kterd je oddélena od m¥feného rozstolku permeabil-
ni membrénou, popsal jeden z autord tohoto.vyndélezu L. Serék: 2. Phys. Chem., Leipzig, Son-
derheft, 1958, s. 84, Stanoveni s pevnou pracovni elektrodou, odddlenou od vsorku vrstvou
elektrolytu popsali P, W. Daview a F. Brink, Rev, Sci. Instrum. 13, 524, stanoveni s pev-
nou pracovni elektrodou, odd¥lenou od m&Feného vzorku membrénou, popsel L. C. Clark, Trens.
Aper. Soc. Art. Int. Org. 2, (1956), 41 a% 45.

V tichto pracfch bylo voltesmetrické stenoveni kysliku postupnd zdokonalovéno .8 v po-
dobs, vychdzejici g préce Clerkovy, je provéddno dodnes, nep®. Kimich, H., P. Kreugzer, F.,
Spean, J; G.: Biocapt 75, 307 a% 312, 1975. V Clarkov# uspo¥éddni je Zidlo sloZeno 3 pra-
covni polerizované pevné elekirody, referentni elektrody, elektrolytu e membrdny, propust-
né pro kyslik a nepropustné pro vodu, ionty e velké molekuly tek, fe mezi membrénou @ po-
vrchem pracovni elektrody je jen tenkd vrstva elektrolytu. Pracovni elektroda Je katodicky
polarizované ma konsientni potencidl a proud, prochdézejfci 8idlem, Je pFi konstantn{ teplo-
t& pfimo dmdrny mno¥stvi kysliku dopraveného k povrchu pracovn{ elekirody, e tedy i koncen-
traci kysliku ve vySetiovaném prostiedi v bezprostfedn{ blizkosti membrdny. Vynikajici
viastnosti &idla jsou ale provdzeny vlastnosti nevyhodnou, totiZ znaé&nou zdvislosti prou-
dového signdlu na teplotd (zvy3eni signélu e% o 8 % pri zvySeni teploty o ! %¢). Tato
zévislost je urdovéna prevéind velkym teplotnim koeficientem propustnosti membrény pro
kyslik. Tato propustnost se s rostouci teplotou exponencidln¥ zvy3uje. PFi praktickém n&fe-
ni musf byt teplotni zdvislost signdlu automaticky kompenzovdna, co¥ pfi vdt3ich teplot-
nich rozdflech omezuje reprodukovatelnost i sprévnost méFeni.

Uvedend nevyhoda je odstranéna zpﬁsobem pulsnfho voltametrického stanoveni a ¥idlem
podle vynélezu, jehof podstata spodivéd v periodické polerizaci #idle pravodhlymi nap&fovimi
pulsy, pfifem? keZdy puls nédsleduje a¥ po obnoveni koncentrece kysliku v ohranileném,
elektrolytem vypln&ném prostoru, vytvoleném mezi ‘membrdnou 8 povrchem pracovn{ elektrody.

Volba velikosti intervelu mezi Jednotlivymi pulsy od 1 a% do 10 s &1 vice zdviel ne
vlastnostech membrény a rozmdrech ohranideného prostoru.

Déle je pPedmitem vyndlezu &idloc k provéddn{ zpisobu podle vyndlezu, jehoi podstata
spodivé v tom, %e Je mezi membrénou a pracovni elektrodou vytvoren ohrenileny prostor vy-
plndny elektrolytem, s vyhodou védlcovy, JehoZ plochea zékledny je v rozmez{ Jedné t¥etiny
a% desetindsobku plochy pracovnl elektrody e vyska Je v rozmezi 1 a%f 500 mm.

Tento ohranileny prostor lze s vyhodou vytvofit prost¥ednictvim vdlcového otvoru ve
£61ii, kterd je vioZena mezi membrénu a pracovni elektrodu.

Informece o koncentraci kysliku se ziskd m&Fenim okemZitého proudu v pfesnd nastavené
dobs po zaddtku pulsu, kdy se ji% neuplatnuje nabijeci proud dvojvrstvy a nedochdzl Jelté
k podstatnému spifeni koncentrace kysliku v ohrani%eném prostoru mezi membrénou a povrchem
pracovni elektrody. \

Na pPipojeném vykrese je v podélném Fezu znézornéno éidlo'podlé vynédlezu.

$idlo se sk1lddd z pldstd ¥idla 8 odd&leného vrstvou tmelu 3 Jednek od referentni
elektrody 5 a déle pak od izola&nfho t¥la pracovni elektrody 1, v n&mZ je v podélné ose
#idle vedena pracovni elektroda 4. Ob¥ elektrody jsou Jednim koncem napojeny na koaxidlni
kabel 10 a Jejich druhy konec vystupuje do prostoru elektrolytu 6. Elektrolyt & je odddlen
od vn&jdiho prosti¥ed{ membrdnou 3, je% Je pfipevndna k plé3ti &idla 8 prost¥ednictvim fixed-
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niho prstence 1!. Mezi membrénou 3 e pldst %idia 8 je v prostoru elektrolytu & vloZena
folie 2 s vélcovym otvorem, ktery mezi pracovni elektrodou 4 a membrdnou 3 ddvd vznik
ohrani&enému prostoru .

MéFenim okam$itého proudu v p¥esnd nastavené dobd po zaddtku pulsu, kdy se ji% ne-
upiatﬁudo nabijeci proud dvojvrstvy a nedochdzi Je3t& k podstatnému sni%eni koncentrace
kysliku v ohranifeném prostoru ! mezi membrdnou 3 a povrchem pracovni elektrody 4, se
ziskaji ddaje slouifci k uréeni stanovované koncentrace kysliku.

Vyndlezu lze vyuiit v provoznich podminkéch ke stanoveni kysliku Jednak rozpudtdného
v kapalindch, ale 1é% obsaZeného v plynnych sm&sich.

PREDMET VINALEZU

1. Zpisob voltemetrického stanoveni kysliku pomoc{ &idla, které obsshuje separa¥ni
membrdnu a pracovni elektrodu, & ddle pomoc{ vyhodnocovede signdlu, vyznadeny tim, %e
#1idlo se polarizuje pravodhlymi napsfovymi pulsy, piidemZ ke%dy puls ndsleduje a% po obno-
' veni koncentrace kysliku v prostoru mezi separadni membrénou a povrchem pracovni elektrody.

2. Gi1dlo k prévidéni zplsobem podle bodu 1, aloZené z pracovni elektrody, nepolarizova-
né referentn{ elektrody, elektrolytu a separadni membrdny, vyzna¥ené tim, %e mezi membrénou
(3) a pracovn{ elektrodou (4) Je vytvoren ohranileny prostor (1) vyplniny elektrolytem,
nap¥ikled védlcovy, jehoZ plocha zdkladny je v rozmezi jedné tretiny a%f desetindsobku plo-
chy pracovni elektrody e vy¥ska Je v rozmez{ 1 a%f 500 um,

3. 81dlo podle bodu 2, vyznadené tim, %e ohraniZeny prostor (1) Je vytvoren védlcovym
otvorem ve £6lii (2), které je vloZena mezi membrénu (3) =a pracovni elektrodu (4).

1 vykres
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