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Aparalura pro termometricksd titrace

(57) Aparatura pro termometriclk? tit-
race, qbsfavnalvx 7z titradni nddobky
5 michadlen, privedu ¢inidla a sninnle
teplotnich zmén, u niz titraéni pddob-
ka je uwaistinn v predadétovim prostoru
opticks plOJL}CHl soustavy tvoiend jed-
nou nebo vice Codkeni, napiiklad z ger-
menie nebo = k¥emiku a/n-to_jednin ne-
bo vice dutymi zrcedly, pFifenf v obra-
zovdém pzoqtoru optic orogehun DS -
tavy je unlsten gnimad qn*rqc“rvr*n tho
zifeni, anllklwd 3vronle‘tz1 Fodetel-
tor infracervendho zdreni, Pri jeho po-
uZiti je moino ziskdvat derivadni tit-
radni ijvky, pokud ae zdfeni vychice-
3101 2 tltr“cnl _hddobly nepze“uJch
preruqov~cum zdfeni. Pri zaxvqcnl ple-
PUJOVQOL do Optlgku drdhy se ziskdva-
i1 normilni titradri kiivky.
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Predmétem vyndlezu Jje sparatura pro termometrické titra~
ce, 1j. pro odmérnou analyzu, pri niZ se bod ckvivalence zji-
gtuje sledovénim zmén teploty snalyzovaného systému v zdvis=-
losti ne mnoZstvi titraénfho &inidla, privéadéného do néddobky,
jejiZ obssh se udinné miché.

U h&Zné pouzivanych aparatur pro termometrické titrace Je
v titra&ni nddobce, v&t3inou sklenéné a opatfené michadlem a
alespon Sdstedné tepelné izolované, jako &idlo teploty pouif-
vén termistor ponoffeny do analyzovsného roztoku. Mé-1i tento
polovodifovy prvek mit rychlou odezvuns zmdny teploty, musi
mit i velmi malou tepelnou kapacitu, tedy i malou hmotnost a
malé rozméry. To se projevuje snadnou zranitelnosti, zvlasts
citlivost{ na nédrazy, é protoZe Jjsou tato ¢idla vétSinou skle-
néng&, mohou s¢ snadno podkodit,; napriklad ndrazem od rychle
rotujicfho michadla. Dal&{ nevyhodou je zandSenf povrchu ter-
mistoru sraZeninami nebo jinymi usedami z snalyzovanych roz-
tokd, takie se termistory musif &ssto &istit a do nédobky zno-
vu pracné montovat a adjustovat. Zv1iasté u ;.tinnich analyz
ne jsou takové prdédce prijemné s Jjejich Casovd néroénost préci
zdr¥fuje. Zminéné uUsady na termistoru jej tepelnéd izoluji. od
analyzovaného systému,a tim zvysuji dobu edezvy na zmény te-
ploty, takZe na titradni kPivce, kterd zaznsmenéva zévislost

teploty ns prab&hu reskdnfiho ddje pii konstentni rychlosti




-2 - 26 WO

ddvkovéni titra&niho &inidla, se objevi misto ostrych zlomd
ohyby, které se obtiiné& vyhodnocuji‘a znamens ji vZdy snifZeni
pfesnosti analyz. |

Tyto nevyhody Jjsou diky aparatufe pro termcmetrické titra-
ce podle vyndlezu sniZeny na minimum. Podstate vynédlezu spo=-
S{vd v tom, Ze titradni nddobka Jje unisténas v pledmétovém
proétoru optické projekéni soustavy, tvoFend Jjednou nebo vice
totkami e/nebo jednim nebo vice dutymi zrcadly, pfilemZ v ob-
razovém prostoru je umfstén snimad infralerveného zérenit, (o=
¢ky mohou byt zhotoveny vyhodné z kiemfku nebo z germania,
nebof tyto materidly Jjsou pro infratervend zérent trassparent-
ni, ale pro viditelnou &dst sapektra opaknf. PFi pouZitf pyro-
elektrického detextoru Jjako. snimale infradervendho zdient
je nutno proto, aby bylo moZno zachytit titrading k¥ivky, za=
Fadit do optické osy prerudoval zareni, Neni-li zaPazen, pil-
e p¥ipojeny zapisoval piimo derivadni kiivky.

Vy&81 a novy technicky udinek tkvi jednsk v oddéleni ti-
traéni nddobky od snimsde teplotnich zmén, ktery je v tomto
piipadé pfedstavovén snimalem infralerveného zéreni a tak jJe
chrénén piled poékozenim, jednak pfénos teplé z analyzoveného
aystému se uskute¥nuje z v&t8iho objemu roztoku, protofe op=-
tické projekéni soustzve snimé vetdf S&st plochy titradn{ né-
dobky, respekiive jejiho‘ohsahw,a promftd na snimeé¢ infrader-
vendho zélent. Usady, které mohou vznikat ns vnit¥nf sténd
titraln{ nddobky, se daji odstranit bez nebezbeéi po8kozend
~snimale teplotnich zmén, ktery je v tomto p¥fpadé mimo nédob-.
ku, na rozd{l od termistoru, ktery byl v titradni nédobes.

Daldf{ vyhodou sparatury pro termometrické titrace podle

vyndlezu je mo¥nost ziskot piimo derivaci signdlu,

Na pfipojeném vykresu ( obr.l.) je zndzornénoe uaposdént
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aparatury pro termometrické titrace podle vyndlezu se snina-
¢em infralerveného zdéieni rezistorového typu. Titraéni nddobe-
ka 1 s pfivodem T &inidla a michadlem 9 Jje pro lep8{ fokusaci
tepelného zd¥eni opatfena zrcadlen 8 a unfsténa v pledm&tovdm
prostoru optické projekini soustavy 2, v jejim¥ obrazovém pro=
storu je umfstén snimaé 3 infralerveného zdreni, plripojeny
k vyhodnocovacimu obvodu 5, k Jeho%Z vy¥stupu Jje plipojen zopi-

soevet 6 titraénich kitivek.

Na obr. 2. je uvedeno uspol'édeni apsratury pro termometri-
cké titrace, kde oproti uspoféddéni na obr. 1. je snimelem 3
infrafervendho zéten{ pyroelekiricky detektor infralerveného
zéleni{ s plredrazenou rotalni dvoukiidlovou clonou 4 ve funkci
prerusSovade zifeni. Ostatnl vziashové znalky Jjsou stejné jako
v obr. 1. V pfipad& poZadavku na derivaci signélu se vynechd
rotatn{ dvouk¥{dlovd clona 4.

Funkce aparaetury vyplyvd jiZ z uvedeného popisu & Jje moZno
Ji strudné vyjadrit tekto: Analyzovany roztok se odpipetuje do
titreénd néddobky 1 e zelne se kontinué}né priddvet titralnf i~
nidlo p¥*{vodem 7 za st4lého michéni michadlem 9. Je vyhodné po-
vZit eutomstickou byretu podle 4J2 193 836, u niZ Jje elektric-
ky pres elektrovodnou sif synchronizovén posuv papiru zapisova-
e s ddvkovAnim &inidla. Zdroven s dAvkovénim titrsénfho &ini-
dla pfivodem 7 ¢inidla se posouvé synchronné pepir v zapisova-
¢i 6 titradnich kPfivek. V pPipsde, Ze chemické reskce probihs- -
Jilci v titradni nddobce 1 je exotermickd, zalne teplota stoupat
a tepelné zédieni se optickou projekiéni soustavou 2 promitd nz
snimaé 3 infracerveného 2éfeni, pfgvédéjici dopadajici infrad -
vendé zéieni na elektricky 'signdl, zavadény pies vyhodnocovaci
obved . -5 do zapisovale 6 titralnfch kiivek. V bodé ekvivalence

teplota pirestone stoupat a no titradni kPivcee se objevi zlom,
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jehoZ poloha od podétiu priddvéni titralniho &inidla,méfeno
ve sméru posuvu papiru,leZf v bode ekvivolence, tedy vaddle~
nost zlomu od poddtku je piimo umérnd spotFebé &inidla a te-
dy také obsahu urdované sloiky v odpipetoveném vzorku. .

Aparatura pro termometrické titrace podle vynélezu 80 miw
%e¢ uplatnit v analytické chemii, v hydrometalurgii i pii fy-
zikd1lnd chemickych experimentech, napiikled pri studiu sorp-

gnich vlaghost{ zrnitych materiald.

PREDPMET VYNALEZU

1. Apsratura pro termometrické titrace sestévajici z titralni
nédovky s michadlem, pfiquu ¢inidla, snimade teplotnich zm&n
a vyhodnocovaci Cdsti, vyznalend tim, Ze titraéni nédobka (1)
Je umisténa v pledmCtovém prostoru optické projekéni soustavy
(2), tvorenéd jednou nebo vice &ofkemi, zhotovenymi napi{klad
z germenia nebo kPemiku a/nebo jednim nebo vice duiymi zrca-
dly, pififemZ v obrszovém prostoru optické projekén{ soustavy
(2} je umistén snimal (3) infraderveného zdéfeni, (

2. Apsratura pcdle bodu ly vyznalend tim, Ze snimad (3) infra-
~8erveného zdreni je pyroelektricky detektor infralerveného
zéent.

3. Aparstura podle bodi 1 a 2, vyznadend tim, %e v optické ose
bud mezi optickou projekdni soustavou (2) & snimadem (3) in-
fraderveného zéiend, nebo mezi titraéni wnddobkou (1) a opti-:

ckou projek¥ni soustavou (2) Jje umistén pierulovad (4) zéident.

1 vykres
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OBR.2.
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