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PredloZeny vyndlez se tykd oblasti
elektrochemie, zejména polerogrefické in- .
strumentace. Popisuje zpisob zhotovend
podstatné Edsti polarografické kapiléry,

u niZ je vpit¥nf pribdiny otvor v dolni
$4sti rozii¥en do tvaru dutiny konicky se
zufujfcl smirem k dsti. Podstatou vyndle~
zu je pracovni postup, pFi ndmZ se vycho-
z{ kapiléra, p¥ipojend k zésobniku stla-

~ Beného inertniho plynu o pFetlaku mezi 1

" kPa a¥ 0,6 MPa na kaZdjoch 100 mm délky ka~
piléxry, rozfoukne do tvaru bubliny tek, Ze
meximgind wnit¥ni primér rozfouknuti ne=
pFeséhne 6 mm s bublina se pek kdnicky vy-
téhne a ve zvoleném migtd pielomi,

Vynélez lze vyu¥ft pii zhotoveni ka-
piléry pro elektrochemiokd, zejména viak
pro polarografickd mi¥eni. Lze ho vyuZit
zejména v oblasti elektrochemie, elektro-
analytickfoh metod, biocelektrochemie, me-
sifédzovych mdieni, apod.
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Vyndlez se tykd spisobu zhotovovéni podstatné &dsti kapilédry, vhodné zejména pro po-
larografické Udely, PFesndji Fedeno, vyndlez se tykd zpisobu roz#ifovéni 34stl souosého
pribd¥ného otvoru v t8lese kapildry do tvaru hrudkovité dutiny.

V poslednich letech lze pozorovat neustdle rostouci zéaem o pYesnd elektrochemickd
m¥¥en{, mimo jiné o mé¥eni polarografickd, jako jsou mdfeni zdvislosti elektricky proud -
-~ elektricky potenciél,.elektricki proud - Zas, elektiicki potencidl - 3as a Jjiné. Klasic-
kim polarografickym 3idlem je rtulfovd kapkovéd elektiroda, jejiZ podastatou je kapiléra, se
které vytékd po kapkdeh rtuf. Vivoji reprodukovatelnd a dlouhodobd fungujfcfch kapildr by-
la zvl48t8 v poslednich letech vdnovéna pozornost - viz nepfs prédci I. Smolera (J. Elec-
$roanal. Chem. 51/1974/452) pojedndvajic{ o vdlcové sklensné, ne spodnim konoi konicky
zi¥ené kepild¥e. Zpisob, jakym byly tyto kapildry zhotovovédny, spodival v zah¥dti sklend.
né kepildry ve zvoleném mistd s poufitim plamene na teplotu mSknuti skla, nadef se vyta-
Yenfm docflilo zifeni a jeho pieFiznut{ vedlo ke konednému tvaru kapildry, ziZené v oblas-
ti Gsti. Jak viak ukezuj{ ndkteré publikaece (napi. W.D.Cocke & spol.: Anal.Cheme 33/1961/
/1209), nevede tento postup vZdy k vytvofeni konického tvaru pribéiného otvoru kepildry
v t8sné blizkosti tsti, pop¥. vznikd jeho pouZitim konidnost nedostateind. To mi ze né-
sleﬁek zv§Seni moZnosti poruch, jai. jsou nepravidelnostl v dobé tvorby‘kapky, vnikéni
roztoku do vniti¥niho prostoru kapildry apod.

Jiny pokus o vytvofeni dokonalej#i kepildry ne? je kapildra vdlcovd popsal C,.Barker
(Anal.Chim,Acta 18/1958/118), ktery vyfukovel s poufitim vzduchu dst{ kapildry do tvaru
kuli8ky. Kepildre viak nenalezle 3irs{ uplatndni predevidim proto, Ze byl otvor v oblasti
Usti otaveny a pribd&iny otvor v t8ané bli..osti dst{ byl védlcovity. Kepildra vykazuje rov-
né% vyde zmindné poruchy, i kdy% v porovnéni s kapildrou vélcovou miZe krdtkodobd vykazo-
vat menS{ rudivé elektrické BSumové proudy. '

Jeden 2z nejnovéjdich typl pfedstavuje kapiléra podle L.Novotného a spol. (3s. autor-
ské osviddfen{ &, 185 982). Aby se s jejim pouiitim vytvéPely dostatedns stabilnf a repro-
dukovatelné kapky,yje tieba pil zhotoveni dodrifet takovy postup, ktery vede k poZadované-
mu hruskovitému tvaru, splmujicimu poti#ebné geometrické pomdry. Doposud byl v souvislosti
s timto typem kepildry popsén zpisob zhotoveni, spo¥ivajfc{ v umfstdnf gahisté vychozi oy~
lindrické kapiléry do pfedem pFipravené formy, v ni¥ je provedeno vyfouknut{ do konedného
tvaru. Tento zpisob Je mo¥no s ispdchem poufit piedevidim pro kepildry, u nich%f je spodni
hrubkovité rosdiFenf Siroké (nap¥. 5mm) a tenkostdnné. P¥i zhotovovéni silnosténnfch a mé-
lo roziiFenfoh kepildr, u kteryoh ini nejdir¥{ hodnote vnitfnftho priméra nap¥. 0,3 a¥
0,5 mm dochdz{ Zasto k tvorbd roziifenfch dutin, které z hlediska funkce obvykle nesplnu-~
J1 pot¥ebné geometrické pomdry. Tak nap¥. je pro pouZiti kapildéry pro polarografioké d¥ely
zpravidle tFfeba, aby byla smirem k Usti se sva¥ujfof 34st roz¥f¥end v&t5{ ne% 0,7-ndsobek
celkové délky roz¥i¥ené bubliny.

Existuji rovnéZ p¥{ipady, kdy dochdzi k pozvolnému chemickému rozpoudténi neSistot na
vndjsim povrchu kepildry, které zde ulpdly v disledku styku zah¥dté kapiléiy 8 formou. Do-
chdzi tak k nefddoucimu zneéiﬁ%ovéni mné$Peného roztoku.

Ukdzalo se prote jako dSelné a fihodné, aby byl vytvofen gzplsob zmhotovovédni uvedenédheo
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typu kepildzy, kterj by nemdl vise zmin¥né nedostatky. Byl hleddn postup, ktery by byl po~
ufitelny p¥i shotovovéni kepildr o ncdrﬂsniaiioh‘paramétrooh.

Jde o to; aby postup zarudoval maximdlni G¥innost co do kvality funkece vyrobenyfch ka=
pllér, tzn. aby saruloval minimfini smetkovitost. Soudasnd Je z vfrobnfho hlediske #ddou-
of, aby #lo o Fadu jednoduchfoh operaci, které lze popi. strojovd uryochlit.

Uvedeny ofl je splnén spisobem shotoveni podle tohoto vyndlezu t}kadiciho 8e zhotove~
ni podstatné 3dsti kepildry sejména pro polarografii, kterd md tver alespon z¥dsti zaoble-
né dutiny, Jejif sm¥rem k dsti se gsufujfof st Jje s vyhodou tvoFena ndkolike, nap¥. dvima
kénusy o risnfoh kénidnostech, pFilemf je dutina vytvoFens rozfukovénim vfchosz{ kapildry
a nésledujicim ta¥enim veniklé bubliny, Podstatou vyndlezu je pracovni postup, u ndhof se
pid roztukovini nachézf vfohozd kepildra mimo formu a je jednim koncem pripojens k z&mob-
afku stladeného plynu, chemicky neteného vi¥i materidlu kapiléry, pPiSem¥ je pretlak ply-
ou vi8i okolf - v sévislosti na déloe piipojené kapildry - v rozmez{ 1 kPa af 0,6 MPa na
ka¥dfoh 100 mm délky kapildry e kde ddle vnitini primdr rozfouknuté S4sti kapiléry nepie-
sahuje 6 mm, ndsledujfof konické vytaZeni bubliny je provedeno na tseku 1 mm ai 100 mm &
kone¥ného tvaru se dociluje pielomenim kapildry ve zvoleném mistd konického tseku.

?oatupim podle vynélezu Je mo¥no zhotovovat poudrnd ryohle a jednodude jak kepildxy
tenkostdnné s ¥iroce roziifenym prib¥injm otvorem, napf., o vaitfnim primdru 5 mm v nejsir
§{m mist¥, tak kapildry silnost¥nné s melymi vait¥nimi primdry. Je tedy mofno zhotovovat
kapildry s riznfmi parametry s tak mit mo¥nost podle pot¥eby disponovat nap¥. s kapkovymi
rtufovymi elektrodami, které maj{ velmi rosdflné doby kapéni (nap¥, 1 af 100 s) & rizné
pritokové rychlosti,

Pracovni postup podle tohoto vyndlesu ddle uno¥nuje shotoven{ kapiléry bez nebezpeds
jejiho povrohového mne¥istnl jakolto ddsledku provéddinfeh operaci, Sim¥ se tento postup
podstatnd odliluje od shotoveni kapildry s pouzitim formy.

Podstatnd je rovnd% skutednost, %e lze pii dodr¥eni popsaného postupu minimalizovet
gmetkovitost kapilér, nebot je mo¥no vytvdfeni pofadovaného tvaru a geometrickfoh paramete
rd pridd¥nd oviiviovat, napi. mmdnou intenzity pah¥fvén{, sménou mista oh¥evu a podobnd,
co¥ je v pFipad¥ poufiti vyfukovdni do forem obti¥né, U forem je nutno poSitat s jejich
gnadnou tepelnou kapaoitou, kterd je p¥i¥inou jednak nebezpedi vaniku polotovari o nestej~
nomérné sfle st¥ny, jednak prodlufuje dobu trvdni celé operace. Krom$ toho se v praxi uka-
guje, %e pracovni postup podle tohoto vyndlezu lze do gnadné miry mechanigzovat nap¥. po-
u¥itim vhodné upraveného soustruau, vybuvdného sklé¥akym kahanem,

Omegeni ve velikosti pou¥fvaného pFetlaku ohemicky netedného plynu, které je v pfed~
m¥tu vyndlezu uvedeno, je zplisobeno vysokym nebezpedim tvorby po%rohovioh‘trhlin p¥i vyso~
kyoh pretlacioch, obecn¥ vyésfoh ne¥ asi 0,6 MPa/100 mm délky & naopak nebezpelim sataveni
(uzav¥eni prﬂohodﬁoiti) kepildry p*i p¥etlaku pod asi 0,001 MPa/100 mm, P¥etlak 0,6 MPa/
/1b0 mn je viak vhodn§ pouze ojedinsle, obvykle se pracuje p¥i pretlacich Fddovd setin MPa.
Omezeni v déloe romfouknuti véloové kapiléry v rozmezi 1 af 100 mm je p¥i b&%nd pou¥ive-
nfoh Aélkéoh kapildr dlsledek kompromisu meszi malym hydrodynamickym a elektrickym odporem
vysledné kepiléry na‘aedné strané - v piipad$ dlouhfoh roz¥fifeni - a vyé¥{ reprodukovatel-
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nosti kapky na strend druhé - p#i krétkfch ros¥fienfch. Délky rosii¥enf krat¥f ne’ asi 1
mnm vedou viiak ke zhorSeni reprodukovatelnosti funkce kapildry.

Na obrdzofoh 1 a¥ 5 Je ilustrovén pdstup‘podle vynélezu, ktery bude detailn¥ popadn
v nésledujicim p¥ikladu.

P¥{klad

Véloovitd sklendnd kapildra 1 (obr. 1) se skla SIMAX vnit¥nfho prim$ru 0,05 mm, vndj-
8iho primiru 5 mm a délkyvzoo mm se jednim konocem p¥ipoJ{ k zdsobniku 2 stlg&oného dusiku,
jeho# pietlak je vi¥i okoli 0,03 MPa, nale¥ se na Useku délky asi 35 mm vyfoukne za podél-
né rotace (kterd se d¥je napi. st¥{davd doprava a doleva) & p¥i zah¥fvédni v plameni labo-
ratornfho plynového kahanu podélné bublina tak, Ze je jeji spodni konec vzddlen asi 20 mm
" od ﬁéti vélcové kapildry., Bublina je pak po zrudieni pretlaku pFivddéného plynu za pokradu-
Jioiho_postupného gzah¥ivén{ a rotace polinaje dolnim koncem, na vseku asi 2/3 avé celkové
4é1ky kénicky zifena (obr. 2 a 3), tak¥e alespon jeji Sdst sfskd ¥édouc! hrudkovity tvar.
Poté je kapildre na krdtkém iseku (nap#. 15 mm) kdnické 34eti zahFdta do plastického sta-
vu (obr. 4) e pou¥it{ nepatrné sily vytafena (obr. 5) a ve zvoleném mfstd 1 - 1 uifmnue
ta. Pondkud hord{ funk¥nf vlastnosi. wé kapildra vytvoliend postupem podle obr, 1 a¥ 3 a
nésledujfofm uFfznutim ve zvoleném mist¥ 2 - 2,

PREDMEDD VYRLLEZU

Zpisob zhotoveni podstatné Sdsti kapiléry zejména pro polarografil, kterd mé tvar
alespon z34sti zaoblend dutiny, jeji% smirem k dsti se sufujicf 34st je s vyhodou tvorena
nékolika, napi. dvdma, kénusy o risnfch kéninostech, pFi¥eéms Je dutine vytvorena rozfuko-
véni{m vychozi kapildry d'nésledujioim taZenim vzniklé bubliny, vyznadujiof se tim, Ze se
p¥i rozfukovédni nachdz{ vichow{ kepildra mimo formu e Je jednim konoem p¥ipojena k zdsob-
niku stladeného plynu, chemicky netedného vidi materifli kapildry, p¥idemi je pretlak ply-
- bu vidi okolf, v sévislosti na déloe pFipojené kepiléry, v rosmez{ 1 kPa af 0,6 MPa na
kaZfdych 100 mm aélky kepiléry, & kde ddle vnit®nf prumér rozfouknut{ S&sti kepildry nepie-
sahuje 6 mm, nésledujfcf konické vytaZen{ bubliny je provedeno na vseku 1 ai‘1000 mm 8 ko=
ne¥ného tvaru se dociluje prFelomenim kapildry ve zvoleném mistd k6n1ckého tseku,

1 vykres
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