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{54} Spektrocoulometrickd makrocela
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RieSenie sa tyka spektrocoulometrickej
makrocely. Podstatou rieSena je, Ze jadro
je opatrené otvorom valcového tvaru, ktory
prebieha pozdl¥ priestoru pracovnej elek-
trody, s ktorym je vo vrchnej fasti spojeny
a v spoduej Casti usti vedla dna, ktoré je
zavitom spojené s jadrom a opatrené otvo-
rom pre trojcestny kohat pre privod inert-
ného plynu do analyzovaného roztoku a jeho
vypustanie, priCom v otvore je umiestnend
optickd sonda, pozostavajuca z privodnej
Sasti, ktora je opatrend diStanénymi kruz-
kami, a spodnej Casti, priCom ovbhidve Casti
st tvorené teflénovym valcom ukonfenym
SoSovkou, v ktorom je uloZeny svetlovodivy
kébel.
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- Vynalez sa tykd spektl’ocouilofhetnickej
makrocely, ktord umoZiiuje -sledovat elek-
trodové absorpcné spektrum elektrolyzova-

riého roztoku pocas elektrolyzy i po jej

prerudeni alebo skondeni. ‘

Potenciostatickd coulometrie je zauZiva-
néd analytickd metoda, kitorda sa aplikuje pri
stanoveni latok i pri rieSeni mechanizmu,
kinetiky a rovnovah chemickych reakcii. U-
moZiiuje vSak experimentdlne sledovat len
elektroaktivne latky, t. j. pdvodnl elektro-
lyzovand l4tku a jej pripadné elektroaktiv-
ne medziprodukty. M4 vyhradne charakter
kvantitativnej metddy, na kvalitativne do-
kazy sa nehodi. Sledovanie optickych cha-
rakteristik elektrolyzovaného roztoku, trans-
mitancie alebo absorbancie, odstraiiuje spo-
menuté nevyhody a poskytuje dalSin moZ-
nost Stidia analyzovaného roztoku vratane
identifikicie absorbujicich medziproduktov,
pripadne produktov. Preto sa vyvinuli tech-
niky vyuZivajice niiteny obeh elektrolyzo-
vaného roztoku cez spektrofotometricka ky-
vetu pomocou dferpadla. Ich nevyhodou je
mftvy objem rozoku cirkulujiceho mimo
elektrolyzér. Naviac obmedzend rychlost
transportu roztoku z elektrolyzéru do ky-
vety limituje ich pouZitie len na Stddium
pomalych chemickych reakcii. Tieto nedo-
statky sa neprejavuja v pripade, ak sa elek-
trolyza vykondava priamo v kyvetovom prie-
store spektrofotometra. PoZiadavky na cou-
lometricki nddobku z hladiska optického
sledovania v8ak zapri€ifiuja zld geometriu
nadobky z hladiska efektivnosti elektrolyzy.
Elektrolyza modZe prebiehat len pomaly a
‘Stidium chemickych reakcii v tomto pri-
pade je obmedzené jej pomalostou. Intt moz-
nost poskytuje umiestnenie spektroelektro-
chemickej cely do kyvetového priestoru
spektrofotometra. V tomto pripade elektro-
lyza prebieha len vo velmi tenkej diftznej
vrstve pri elektrode a efektivnu optickd
drahu tvori hriubka diftiznej vrstvy, resp.
zrovnatelne tenkej reakénej vrstvy. To spé-
sobuje, Ze vyuZitie spekiroelektrochemicke]
cely je obmedzené len na pripad latok s vy-
sokym moélovym absorpénym koeficientom.

Uvedené nedostatky st odstrdnené spek-
trocoulometrickou makrocelou pozostavaju-
cou z hlavice, jadra, pladta a dna, ktorej
podstatou je, Ze jadro je opatrené otvorom
valcového tvaru, ktory - prebieha pozdlZ
priestoru pracovnej elektrody, s ktorym je
vo vrchnej Gasti spojeny a v spodnej Casti
asti vedla dna, ktoré je zAvitom spojené
s jadrom a gpatrené otvorom pre trojcestny
kohut pre privod inertného plynu do ana-
lyzovaného roztoku a jeho vypiStanie, pri-
¢om v otvore je umiestnend optickd sonda,
pozostdvajica z privodnej Casti, ktora ]e
opatrend diStan¢nymi kruZkami na spodnej
dasti, priom obidve &asti si tvorené teflo-
novym valcom ukonenym So3ovkou, v kto-
rom je uloZeny svetlovodivy kabel.

Vyhodou spektrocoulometrickej makroce-
ly podla vyndlezu je, Ze umo#iiuje stasné
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“snimanie niekolkych charakteristik skima-

ného roztoku, a to elektrolytického pridu a
transmitancie, respektive absorbancie pri

.viacerych vinovych diZkach. VyuZitelny roz-

sah vlnovych diZok zdvisi od pouZitych svet-
lovodivych vldkien, pri pouZiti kremennych
svetlovodov je 300 aZ 800 mm. Aplikacia ce-
ly umoZiiuje viacrozmerny pohlad na reaké-
ny systém a ziskand informdécia o systéme
méd vysokd obsaZnost. V pripade, ak sa so
skimanou latkou elektrolyzuje aj interferu-
jica latka, sledovanie transmitancie aleho
absorbancie skumanej latky alebo jej elek-
trolytického produktu pri vhodne vybranegj
vinovej dlzke umoZiiuje jej selektivne sta-
novenie. Na rozdiel od coulometrie, spektro-
coulometrickd techniku moZno pouZit aj na
priamu identifikdcin medziproduktov, resp.
produktov chemickych reakcii spriahnutych
s elektrodovym procesom, najlepSie snima-
nim celého absorpéného spektra v spojeni
spektrocoulometrickej cely s rychloskenuji-
cim spektrometrom. V porovnani so zndmy-
mi spektroelektrochemickymi technikami je
spektrocoulometricky spdsob univerzélnejsi,
kedZe experiment nie je obmedzeny len na
latky s vysokym kdélovym absorpénym koe-
ficientom. Ak sa elektrolyza prerusi, moZno
pomocou optickej sondy dalej sledovat pre-
biehajice chemické reakcie, a €o je zvlast
vyhodné, na matematické rieSenie reagujui-
cich systémov moZno pouZit publikovany a-
parat chemickej kinetiky.

Na priloZenom vykrese je axonometricky
znédzornené jadro s dnom a s optickou son-
dou.

Jadro spektrocoulometrickej makrocely je
opatrené otworom & valcového tvaru, ktory
je spojeny s priestorom 1 pracovnej elektro-
dy a usti vedla dna 9, ktoré je zivitom spo-
jené s jadrom a je opatrené otvorom 10 pre
privod inertného plynu do analyzovaného
roztoku a vypuStanie. V otvore 6 je uloZenéd
optickd sonda pozostdvajliica z privodnej
gasti 11, tvorenej svetlovodivym kdblom 13,
opatrenym distanénymi kriZkami 15 a roz-
Sirenou ¢&astou 12. Druhd cast 16 optickej
sondy pozostdva z teflénového valca ukon-
¢eného 3SoSovkou 14, v ktorom je uloZeny
svetlovodivy kéabel 13. Jadro spekirocoulo-
metrickej makrocely je opatrené otvorom 2
pre solny mostik referentnej elektrédy, kto-
ry je od priestoru 1 pracovnej elektrédy od-
deleny poréznym uhlikom, otvorom 3 pre
privaed inertného plynu nad elektrolyzova-
ny roztok a otvormi 4 pre privod inertného
plynu do priestoru 7 pomocnej elektrédy, pri-
¢om tieto otvory su vytvorené rovnobeZne
s priestorom 1 pracovnej elektrody. Kolmo
na priestor 1 pracovnej elektrddy s vytvo-
rené otvory 8 pre spojenie priestoru 1 pra-
covnej elektr6dy a priestoru 7 pomocnej e-
lektrédy. Hlavica je na jadro upevnend po-
mocou prichytnych skrutiek 3.

PozdlZ priestoru 1 pracovnej elektrody je
vytvoreny otvor valcového tvaru 6 spojeny
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s pracovnym priestorom a ustiaci vedla dna
9 cely, ktory sliZi na vsunutie privodnej ¢as-
ti 11 optickej sondy. Hibka zasunutia sa re-
guluje pomocou teflénovych distanénych
kruZzkov 15. Bez nich sa sonda zasunie aZ
po rozsirent cast 12, ¢im sa definuje optic-
ka drdha v roztoku na 5 mm. Kombindciou
vhodnych distanetnych kruZkov 15, ktoré
sa vyrobené s vySkou 1 2, 5, 10 a 20 mm
mozno regulovat dizku optickej drahy v roz-
sahu 5 aZ 30 mm. KriZky vZdy dosadni aZ
po roz§irend Cast 12 sondy. Privodnou cas-
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tou 11 sondy sa privedie spektrdlny signal
do skimaného roztoku. Privodnd cast 11
sondy je tvorend teflénovym valcom ukondée-
nym 3oSovkou 14, v ktorom je uzavrety svet-
lovodivy kabel 13 pripojeny na spektrofoto-
meter. Opticky signdl sa po prechode roz-
tokom privddza spdt do spektrofotometra
pomocou spodnej Casti 16 optickej sondy
tvorenej svetlovodivym k&blom 13 uzavre-
tym do teflonového skrutkovatelného val-
Ceka, taktieZ ukon€eného SoSovkou 14.

PREDMET VYNALEZU

Spektrocoulometrickda makrocela pozosta-
vajuca z hlavice, jadra, plasta a dna, vyzna-
Cujlca sa tym, Ze jadro je opatrené otvorom
(6) valcového tvaru, ktory prebieha pozdlZ
priestoru (1) pracovnej elektrody, s ktorym
je vo vrchnej Casti spojeny a v spodnej Casti
asti vedla dna (9), ktoré je zdvitom spoje-
né s jadrom a opairené otvorom (10) pre
trojcestny kohut pre privod inertného ply-

nu do analyzovaneého reztoku a jeho vypusta-
nie, pricom v otvore (6] je umiestnena op-
ticka sonda, pozostavajica z privodnej &as-
ti {11}, ktord je opatrend diStan€nymi kriZ-
kami {15) a spodnej Casti (16}, pridom obi-
dve Casti su tvorené teflénovym valcom u-
konCenym 3So$ovkou (14), v ktorom je ulo-
Zeny svetlovodivy kabel (13).

1 list vykresov




254677

d_h 12

Severograﬁé, . p. zdvoq 7, Most



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

