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Sposéb vrywania kropli w rigciowej elektrodzie kroplowej
oraz vrzqdzenie do przeprowadzania tego sposobu
Udzielono patentu z moca od dnia 18 stycznia 1954 r.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb urywania
kropli w rteciowych elektrodach kroplowych,
podczas oznaczania polarograficznego. Przepro-
wadzanie analiz sposobem polarograficznym tak
w laboratoriach naukowych, jak i w laborato-
riach przemystowych, przy ktérych stosuje sie
rteciowg elektrode kroplowa, posiada te wade,
2e w dotychczasowych wykonaniach sprawnos$é
i dokladno$é tej elektrody jest zbyt mala. Ce-
lem wynalazku jest usuniecie tej wady. Metode
polarograficzna stosuje sie np. do oznaczania ste-
zen i innych danych charakterystycznych wszel-
kich depolaryzatoréw nieorganicznych i organi-
cznych w §rodowiskach wodnych i innych,

Wymieniona wada znanych sposobéw dokony-
wania analiz w polarometrii wynikala gléwnie
z trudno$ci uzycia kropli rteciowej, powstajacej
podczas pomiaru u ujScia kapilary elektrody.
Zmiany czasu trwania kropli przy naturalnym

wyplywie rteci z kapilary moga byé znaczne za-
leznie od zmian potencjatu tej elektrody, wsku-
tek czego charakterystyka elektrody kroplowej
jest zmienna. Ta zmienno§é charakterystyki po-
cigga za soba zmiany natezenia pradu dyfuzyj-
nego, utrudniajace wymierzanie fal na polaro-
gramie, znacznie obnizajac dokladno§é oznaczen.
Dalsza wada elektrody kroplowej o naturalnym
okresie trwania kropli sa oscylacje o duzej am-
plitudziev pojawiajace sie na polarogramie wsku-
tek znacznego stosunkowo czasu trwania kropli,
ktéry wynosi Srednio 3 sekundy. Skracanie tego
czasu. tworzenia sig kropli przez np. wigksze
uniesienie zbiorniczka zasilajacego w rteé elek-
trode kroplowa jest niekorzystne, gdyz przy

*¥) WiaSciciel patentu ofwiadeczyl, ze twérca-
mi wynalazku sg dr Zbigniew Zagérski i mgr
Stanistaw Olszaniski.
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*mowy WYD1iyWw ri€cl, 0 poza tym przy zbyt szyb-

- k" twerzeniu sig kropb, kfopla rosnac syt

szybko," zakioca przez zbyt *szybkie opadanie

p;rzebxeg ‘dytuzjk <Z tych wzgledéw ,prébowano

jixz‘ stosowaé regulowanie przepis6w-€zasu tnu»-
nia kropli tworzacej si¢ normalnie.

W celu przymusowej regulacji czasu trwaﬁin
tworzacej si¢ kropli prébowano .stosowaé row-
maite sposoby urywania kropli na elektrodzie
kroplowej, miesizy .inpxmi dowkanie kronli -pre-
cikiem powodujacym urywanie sie kropli, przy
czym zazwyczaj precik bt Juchomy i .urucha-
miany mechanicznie poprzez pmeekladnie siknica~
kiem elekirycznym zasilanym 2z regulowanego
odrecznie aufotransformatora. - Inny sposéb po-
legal na zastosowaniu mioteczka rozrzgdzanego
mechanicznie i uderzajacego w kapilare. Jeszcze
inny sposéb polegal .na szybkim przesuwaniu
bocznym kapilary za pomoca silniczka z tarcza
kontaktowg, ,polaczong z elektromagnesem do-
ciagajacym uchwyt kapilary, cofany w polozenie
wyjsciowe sprezynka. Sposoby te cechuje jednak
znaczna stosunkowo -bezmiatno$ ukiadu drga-
jacego, uniemozliwiajagca wlasciwe wyregulowa-
nie czasébw urywania w zaleznofci od potrzeb
dobierania ich do odpowiednich innych asusmo-
§ci ukladu pomiarowego.

W celu ominigcia wyzej wymiemonych niedo-
godnosai propenowano tez .stosawanie sposobow
impulsowych. Stosowano np. krétkotrwate wzro-
sty ciSnienia :rigei W Kkapilarze, powodupiace
urwanie si¢ kropli, przy czym uzywano réwniez
w tym celu jako generatora impulséw silniczka
elektrycznego obarczonego jednak znaczng sto-
sunkowo bezwladnoscia. Prébowano tez wyko-
rzysiaé .gjawisko .silnego zmnigjszania napigcia
Dowisrzchniewggo .Ra graniqy .faz iigé — .roz-
fawer przez Jrotkafrwale przykladanie wysokiegoe
Lemnego -napigeia do .elektrody. Skomplikowa~
e stasunkowp urzgdzenie .zbudowane do pragy
fom sposobem nie .spelnilo jednak pokladanych
W 4Lim nadziei, gdyz pewedowalo zaklécenia w
calym ukiadzie pomiarowym, nie .dgjace. sig wy-
saliminowaé.

- Wyiej -wymienione spesaby -urywania kropli
4 sylotn -kapilary rigciewsj -elekirody kroplo~
wwe] mie dawaly poiadanych sezullatdw . ak
mtrpdniaty preydatinasé metody 0znaczania pala-
-whgralicznego, mwiaszeza w 'przemysle, Ze -zasta-
mawiano sig :powaknie :nad -mozliwasciq -ograni-
czenia uzycia tej metody instrumentalnej jedy-
-nie>do pracy .w .laboratoriach ruchewych, zwla-

+£207a ie aparatura do mechanicznego urywania

kropli byla stosunkowo kosztn,wna i wymagata

kompensagji pradu dyfuzyjnego,

‘najwyzsze] precyzjl wykonania, byla bardzo
wrazliwa na uszkodzenia i zajmowala przy tym

‘stosunkowo duzo miejsca, przy czym ohstuga jej

wymagata wielkiej troskliwo$ci z,e strony obslu-
guircego.

Eych wad oméwionych manych sposobéw
«mika si¢ przy uzyciu sposobu wedlug wynalaz-
Jny, polegajgcym na tym, ze krople tworzacy sie
s wjScia kapilary rteciowej elektrody kroplowej
mozna z latwosciq, urywaé i czas urywania ptyn-
Jnie i .dawolgie regulowaé, jezeli kapilare elek-
“Arody -peddaje ‘sie ‘krétkotrwalym ruchom bocz=-
nym lub dowolnym ruchom wstrzasowym, wy-
wolanym -urzgdzeniem elektromagnetycznym,
zasilanym pradem o zmiennych kierunkach im-
pulséw, ktérego impulsy regulowane sy lampo-
wym ukladem multiwibratorowym. Dzieki moz-
liwosci dowolnego nastawiania czaséw dzialania
elementéw sktadowych multiwibratora i braku
jakiejkolwiek bezwladno§ei mechaniczmej urza-
dzenia sterujacego uzyskuje sie w prosty spos6b
przy uzyciu prostej i malvch rozmiarew .aparm-
tury prynna regulacje czasu urywania kropli,
#dleznie ol poirzeb pamiaréw. .

Sposéb wedlug wynalazku wyréznia sie réw-
‘niez ‘tym, e stosuje sie urzadzenie powodujace
mugzlimaéé (dwustronnego urywania kropli, cze-
g0 nie mozna bylo osiagnaé przy dotychczaso-
wych sposobach elektromechanicznych. Zastoso-
wanie ‘ukladu wedlug wynalazku likwiduje do
‘minimum eweniuaine zibumedin rwymplywane
w dawnych sposabach ruchem kapilary w roz-
tworze i urywaniem kropli tylko przy jednym
kieranku muchu dkapitary. Wedlug wynalazku
najkorzystniejszym ' okazalo sie zastosowanie w
ukladzie uchwytu saniowego dla kapilary, poru-
szajacego sie najlepiej migdzy dwoma elektro-
magnesami przyciagajacymi na przemian uchwyt
z kapilarg i urywajgcego w ‘ten sposéb !:roplg
przy kazdym ruchu elektrody.

Stosowanje sposobu urywania kropli wedtug
wynalazku nie powoduje zadnych odchylefi od
proporgjonalno$ci natgzenia pradu dyfuzyjnego
w.zaleznoéci od stgZenia depolaryzatora. Dzyska-
‘no._réwniez bardzo dohre wyniki przy pomiarach
.ekstremalnych, .co wskazuje na brak zgburzefi
z powadu mieszania roztworu. Stwierdzono, poza
tym, .ze stosowanie kropli regilowanej i urywa-
nej .spesabem .wedlug wynalazku ump2liwia
zdjecie krzywej pochodnej .oraz zastospwariie
co nie byto
mozliwe przy stosowaniu kropli 0 ‘naturalnym
okresie kroplenia.

Na rysunku na fig. 1 uwmvcmlono -pdlam—
gram uzyskany jednym z dawnych sposohitw,
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. na fig. 2 — polarogram uzyskany sposobem we-
dlug wynalazku, pozwalajagcym na bardzo do-
kiadne wymierzemie nateZenia pradu dyfuzyjne-
go, na fig. 3 — schemat ukladu polaczen przy-
kladu wykonania urzgdzenia do przeprowadza-
nia sposobu wediug wynalazku. i

Urzadzenie nadajgce sie do- przeprowadzenia
sposobu wedlug wynalazku posiada uchwyt sa-
niowy S, obejmujgcy kapilare K elektrody kro-
plowej, osadzonego miedzy dwoma elektroma-
gnesami M i My, zasilanymi na przemian pra-
dem elektrycznym o impulsach przeciwnie skie-
rowanych, otrzymywanych ze sterujgcego urza-
dzenia zasilajgcego, Urzgdzenie zasilajace jest
wykonane w postacl generatora lampowego,
o impulsach rozrzadzanyeh ukladem multiwi-
bratorowym z lampami elektronowymi L; i L,.
Generator impulséw jest zasflany z sieci poprzez
transformator T z lampa prestowniczg Lp, stad
prad anodowy jest przekazywany do ukladu mul-
tiwibratorowego lamp Lj, Ls 0 regulowanym za
pomoca potencjometru zmiennego R; dodatnim
napieciu siatek sterujacych, przy czym impulsy
2 siatki z jednej z lamp multiwibratora sg prze-
kazywane na uklad przeskokowy zloZonych
z lamp elektronowych L, i Ls, po doznaniu ewen-
tualnie odpowiedniego wzmocnienia w lampie
wzmacniajacej Ls. Stabilizator Ly ma za zada-
nie ustabilizowanie napiecia anodowego multi-
wibratora oraz ujemnego napiecia siatkowego,
co uniezaleznia cale urzadzenie od wahah napie-
cia w sieci. Uklad przeskokowy z lampami L,
i Lx, zmieniajacy okresowo kierunkl impulséw
dzialajacych na elektromagnesy M; i M, nie
wpada w drgania i posiada stalg réwnowage,
posiadajac opory ry i ro w krzyZowych potacze-
niach, laczacych anode jednej lampy 2z siatks
drugiej i odwrotnie. Précz tego celowe jest zao-
patrzvé obwody slatkowe lamp L, 1 Ls dopro-
wadzajace wzmocniony prad siatkowv z ukladu
multiwibratorowero do matych stalych trimme-
ré6w t; i ta. Obwéd siatkowy ukladu nrzeskoko-
wego posiada oorécz tege notenciometr R., stu-
%acv do dobierania odpowiedniego ufemneego na-
plecia siatek ukladu przeskokowego. Przvy wy-
konaniu urzadzenia nastowia sie fednorszawo
potenciometr R, 1 najlepiej potem umieruchamia,
np. plomba.

Posiadajac tak wykonane urzadzenie elektro-
nowe mozna dowolnie i plynnie regulowaé cza-
sy przeskoku uchwytu saniowego S, a tym samy

dowolnie regulowaé czas trwania kropli rtect - |

u ujécia kapi_]ary elektrody kroplowej. '
Urzagdzenie wedlug wynalazku jest w opisa-
nym wykonaniu bezpoSrednio zasilane z sleci

pradu zmiennego, niemniej mo#na je réwniez tak
wykonaé, ze moze byé zasilane ze Zrédla pradu
statego, np. z Baterii akumulatoréw, przy czym
nie zachodzi potrzeba stosowania stabilizatora

napieé Lg.

Zastrzezenia patentowe

1 Sposéb urywania kropli rteciowej elektrody
kroplowej przy pomiarach polarograficznych,
znamienny tym, ze stosuje sie dowolne elek-
tromagnetyczne urzadzenie wstrzasowe kapi-
lary, najlepiej o bocznym przesuwie, rozrza-
dzane elektronowym generatorem impulséow
o kierunkachh przemiennych, zawierajgcym
lampowy uklad multiwibratorowy i przesko-
kowy, zasilarry najlepiej z normalnej sieci
elekrtycznej.

2. Sposéb wedtug zastrz, 1, znamienny tym, ze
stosuje sle urywanie kropli przy kierunku
przesuwu czy przeskoku uchwytu kapilary.

3. Urzadzenie do przeprowadzenia sposobu we-
dlug zastrz. 1 i 2, znamienne tym, %e posiada
transformator (T) z lampa (Lp), przekazujaca
prad anodowy do ukladu multiwibratora
lampowego z lampami elektronowymi (L4
i Lg) z potencjometrem (R;) do nastawiania
czasbw oddzialywania multiwibratora na
uklad przeskokowy z lampami elektronowy-
mi (L, i Ls), przy czym uklad przeskokowy
jest polaczony najlepiej z dwoma przeciw-
stawnymi sobie elektromagnesami (M; i M),
przyciggajacymi na przemian zaleznie od na-
stawlenia potencjometru (Ry), uchwyt sanio-
wy .(S) kapilary (K).

4. Urzadzenie wedlug zastrz. 3, znamienne tym,

Ze posiada wlaczona w obwdéd siatkowy lamp
(Ly i Lg), (Ly i Ls) co naJmmeJ jedna lampe
wzmacniajacy (Lg).

5. Urzadzenie wedlug zastrz. 3 i 4, znamienne

tym, Ze posiada najlepiej lampowy stabiliza-
tor napiecia (L), stabilizujacy prad anodowy
plynaey do multiwibratora i prad katodowy
ukladu przeskokowego z lampami elektrono-
wymi (Lgy 1 Ls) z nakladanym napieciem
siatkowym multiwibratora, uniezalezniajacy
cale urzadzenie od wahah napiecia w siec.

Centralne Biuro Konstrukecji
Kablowych w Ozarowie
(Wydziat Akumulatoréw

i Baterii

Zastepca: Kolegium Rzecznikéw Patentowych
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