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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

MIKRONADOBKA PRE OSCILO'GRZAFICKI]' POLAROGRAFIU

MIROSLAV ZIKMUXND

Oddelenie anorganickej chémie Chemického tstavu Slovenskej akadémie vied
v Bratislave

Pri praci s ortutovou pradovou elektrédou pouzivaji sa predovsetkym
nadobky, v ktorych ortut z kapilarnej elektrédy pradi sikmo hore. Okrem
poévodného typu nadobky pre objem nad 100 ml sa dnes CastejSie pouziva
uspornejsi typ tvaru pismena A pre objem 15—20 ml [1, 2]. Najnovsie bola
opisana modifikovana niddobka pre pradovu elektrédu [3—5], kde je potrebny
objem 20 ml. M4 tvar pismena O a je vhodnej§ia pre kvantitativne merania.
Nadobky, v ktorych ortut z kapilarnej elektrody pradi zvisle dolu [6, 7],
pouzivaja sa v praxi len velmi zriedka.
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Obr. 1.

Pri konstrukeii mikronadobky (obr. 1) sa na rozdiel od predchadzajacich
typov zvolila za zaklad skiimavka a o priemere 2—4 cm (podla potreby).
Do skimavky je zhora zasunuta hrubostenna kapildra b o vnatornom prie-
mere 1—2 mm, ktora je pri usti zazend (vytiahnutim v plameni) na vnatorny

f



Mikrondadobka pre oscilograficku polarografiu 311

priemer 0,1 mm a ohnutd S8ikmo nahor. Upevnens je pomocou prevritanej
gumovej zatky ¢ v hrdle d vrchndka e so zabrasenymi okrajmi, takze ju mozno
prislusnym tlakom vytiahnut alebo spustit na vhodna vysku. Do kapilary
sa ortut privddza z rezervoara gumovou hadicou pod tlakom 50—60 cm Hg.
Privodny dr6t do ortuti na dne nadobky sa vlozi do ortutou naplnenej tru-
bic¢ky .

Ortut prudiaca z kapilary 8ikmo nahor naraza na pologulovito vyfaknutu
stenu f skimavky a, odkial sa odrdza smerom nadol a padé na dno. Na spodnej
stene skimavky nad dnom je pritavend hrubostenna sklend trubicka g tvaru
nasosky o vnitornom priemere 1—2 mm, ktora je odrezand vo vyske, v ktorej
treba v nadobke udrziavat konstantna hladinu nepolarizovatelnej ortutovej
elektrédy. Pri takomto usporiadani vietka ortut pritekajtca pradovou
elektrédou po dopade na dno ihned vyteéie nasoskou g do kadi¢ky % alebo
do inej vhodnej nadoby.

Elektrolyt ako Specificky Iahsi je v nadobke nad hladinou ortuti, preto
nemoéze nasoskou vytiect z nadobky. Kedze aj elektrolyt strhnuty priadom
ortuti ihned stedie po stene nadobky spit, zabrani sa priebehom prace akym-
kolvek stratdm analyzovaného elektrolytu. Anddova ortut sa priebehom préice
ustaviéne vymieia a vytekd z mikronddobky uplne sucha.

Pretoze ani hladina nepolarizovatelnej ortuti ani objem elektrolytu sa prie-
behom polarografovania nemenia, mé konstantnt dlzku aj stlpec polarizova-
telnej ortuti ponoreny v elektrolyte. Tymto je splneny predpoklad pre kvanti-
tativne vyhodnocovanie oscilogramov. Oscilogram je pocas price uplne
pokojny a jeho velkost sa nemeni.

Najmensi objem elektrolytu je priblizne 3 ml (podla priemeru nadobky).
Pretoze zloZenie elektrolytu sa. pri praci pomerne rychlo meni, mozno (najmé
pri dlh§ie trvajacej praci) pouzit primerane viac elektrolytu. Pozadovant
dlzku ponoreného stipca polarizovatelnej ortuti mozno podla objemu elektro-
lytu upravit vysavanim alebo zastvanim kapilary. Ak pri porovnavacich
meraniach pipetujeme do nadobky vidy rovnaky objem elektrolytu, dosiahne-
me vzdy rovnako dlhy stipec polarizovatelnej ortuti. .

Kyslik z elektrolytu mozno vytla¢at pradom indiferentného plynu pri-
vadzaného trubi¢kou k. Obdobne mozno elektrolyt miesat. Ak su v analyzo-
vanom elektrolyte povrchovo aktivne latky, ortut vytvara drobmé tazko
splyvajtace kvapdcky. Pretoze sa tieto kvapbécky hromadia na dne nepolarizo-
vatelnej ortutovej elektrody, nadobku v takomto pripade nemozno pouzif.

Pri plneni nddobky sa najprv otvorom ! vo vrchniaku, ktory mézeme podla
potreby uzavriet zatkou m, prida cez lievik s dlhou stopkou anédovéa ortut
takmer do vysky horného oblika nasosky. Potom sa tym istym otvorom
prida z pipety elektrolyt a necha sa pritekat prud ortuti z kapildry. V désledku
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toho zadne rychlo vytekat ortut z ndsosky a hladina ortuti v nddobke zacne
klesat, az sa ustali na vyske uréenej vyskou odrezaného konca nasosky.
Nadobka sa vyprazdiiuje kohttom j na dne, ktorym mozno vypustit oso-
bitne anédovu ortut a osobitne elektrolyt. Pri ¢isteni nadobky sa vrchnak
s kapilarou odlozi, takze do nddobky je velmi dobry pristup. Praca s opisanou
mikronadobkou pre oscilografickt polarografiu je pohodlné a rychla.

Stuhrn

Opisuje sa jednoducha konstrukeia mikronddobky pre oscilograficki polaro-
grafiu za pouzitia pradovej ortutovej elektrédy.
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EINE MIKROZELLE FUR DIE OSZILLOGRAPHISCHE
POLAROGRAPHIE

MIROSLAYV ZIKMUND

Abteilung fiir anorganische Chemie des Chemischen Instituts
an der Slowakischen Akademie der Wissenschaften in Bratislava

Zusammenfassung

Es wurde eine einfache Mikrozelle fiir die oszillographische Polarographie mit stré-

mender Quecksilberelektrode konstruiert.
In die Redaktion eingelangt den 22, 1. 1957
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