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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest cienkowarstwowa elektroda wtgczona w uktad zasilajgco-sterujgcy
znajdujgca zastosowanie w analizie elektrochemicznej przy badaniu wod srodowiskowych, Sciekow,
ptyndéw ustrojowych, ciektych tkanek, w procesach galwanizacji przemystowej, a takze do badania kine-
tyki i mechanizmoéw elektrodowych w aspekcie efektu ,cap — pair” opisanego w pracy Acceleration of
electrode processes by organic compounds — ,cap-pair” effect, Journal of Electroanalytical Chemistry
nr 90,1978, 299-302.

Znane sg z opisow patentowych PL 183763 i PL 213750 czujniki woltamperometryczne w postaci
statych cienkowarstwowych elektrod pracujgcych, osadzonych na precie suwliwie prowadzonym w pio-
nie, pokrytym chemoodporng powtokg i obudowanym przezroczystg rurkg. W gornej czesci, pret bedacy
nos$nikiem elektrody pracujgcej, potagczony jest z manualnie obstugiwanym mechanizmem, ktéry po-
przez ruchomy ogranicznik ustala wymagang wysokosc¢ jego skoku, a w czesci dolnej, zakonczony jest
odstonietymi roboczymi koncéwkami elektrody ze srebrnego drutu, przesuwanymi po wykonaniu po-
miaru do dolnej przestrzeni, ograniczonej zatyczkami lub pierscieniami uszczelniajgcymi z odpowiednim
otworem, gdzie nastepuje usuwanie nadmiaru rteci bgdz amalgamatu srebra, a takze ponowne zwilza-
nie ich powierzchni rtecig lub ciektym amalgamatem, przez co nastepuje jednorazowe w danym cyklu
pomiaru odnowienie powierzchni roboczej elektrody.

Celem wynalazku byto skonstruowanie elektrody do prowadzenia elektroredukcji kationéw metali
w obecnosci organicznych ligandow, posiadajgcej wymienny srebrny element roboczy, wielokrotne
oczyszczany i odnawiany w $cisle okreslonych przedziatach czasowych, co umozliwitoby jego zastoso-
wanie w elektrochemicznych metodach badawczych, wymagajgcych wielokrotnego, catkowitego odno-
wienia powierzchni elektrody tuz przed pomiarem oraz w jego trakcie, jak np., polarografia statloprgdowa
czy elektrochemiczna, spektroskopia impedancyjna.

Cel ten osiggnieto konstruujgc cienkowarstwowg elektrode, wigczong w ukiad zasilajgco-sterujgcy
w postaci przytgcza gazu obojetnego dozowanego cyklicznie do sitownika celem wymuszenia posuwi-
stego ruchu elektrody w okreslonym przedziale czasu oraz zespotu elektrourzadzen stuzacych do
transmisji sygnatu z potencjostatu przy wspétpracy z oprogramowaniem komputerowym doprowadzajg-
cym scisle okreslony potencjat polaryzacji adekwatny do techniki pomiarowej oraz rodzaju depolaryza-
tora, a takze sygnat elektryczny sterujacy elektrozaworem gazu obojetnego.

Cienkowarstwowa elektroda w ukfadzie zasilajgco-sterujacym do zastosowania w analizach elek-
trochemicznych, posiadajgca elektrode roboczg osadzong na precie suwliwie prowadzonym przez tlok
sitownika, pokrytym chemoodporng powtokg i obudowanym przezroczystg rurkg, zakoriczonym u dotu
odstonietym roboczym koncem, przesuwanym po wykonaniu pomiaru do wydzielonej przez zatyczki
oraz pierscienie uszczelniajgce przestrzeni regeneracyjnej charakteryzuje sie tym, ze wyposazona jest
w sitownik pneumatyczny, napedzany gazem obojetnym, pod ktérym usytuowany jest tgcznik wyprowa-
dzajgcy obudowany pret nodny elektrody z sitownika, a tuz przed odstonietg roboczg czescig elektrody,
znajduje sie osadzona na precie wspotosiowo, cylindryczna komora regeneracyjna, w gérnej czesci
ktérej znajduje sie roztgczne miejsce elektrody, scisle obudowane samozaciskowg tulejka, a pod nig,
co najmniej dwie samozaciskowe membrany silikonowe, o réznych Srednicach otwordw, przez ktére
przechodzi oczyszczajgca sie elektroda, a nastepnie cylindryczny zbiorniczek z amalgamatem srebra,
pod ktérym réwniez umieszczone sg dwie silikonowe membrany z otworkami do usuwania nadmiaru
rteci z powierzchni elektrody roboczej, przy czym pod ttokiem sitownika znajduje sie koncowka przytgcza
butli z gazem obojetnym, a od Sruby mikrometrycznej, bedgcej jednoczesnie ogranicznikiem ruchu ttoka,
wyprowadzone jest elektroztgcze modutu transmisji sygnatu cyfrowego z komputera do potencjostatu
sterujgcego potencjatem polaryzacji elektrody roboczej oraz elektrozaworem dozujgcym gaz obojetny
do sitownika, stosownie do techniki pomiarowe;.

Korzystnym jest, jesli elektroda robocza wykonana jest z drobnokrystalicznego drutu srebrnego
utozonego cylindrycznie, a pret nosny takiej elektrody wykonany jest ze stali pokrytej warstwg chemicz-
nie stabilnego lakieru.

Korzystnym jest, jesli szklany fragment obudowy preta nosnego wykonany jest ze szkta borowo-
-krzemowego i wypetniony jest gazem obojetnym.

Korzystnym jest réwniez, jesli tgcznik wykonany jest z twardego tworzywa polietylenowego.

Wynalazek przedstawiono na rysunku, na ktérym fig. 1 obrazuje przekréj poprzeczny elektrody
wraz ze schematem potgczen elektrourzgdzen towarzyszacych, a fig. 2 — przekréj poprzeczny komory
regeneracyjnej elektrody roboczej oraz w nastepujgcym przyktadzie wykonania.
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Przyktad

Cienkowarstwowa elektroda wedtug wynalazku skonstruowana jest w postaci cylindrycznie uto-
zonego polikrystalicznego srebrnego drutu, tworzgcego elektrode roboczg 1, osadzong roztgcznie na
precie nosnym 2, ktérego goérna cze$¢ doprowadzona jest do ttoka sitownika 3, a dolna zakonczona
odstonietym koncem roboczym 4 elektrody. Pret nosny wykonany jest ze stali pokrytej warstwg lakieru
epoksydowego, a szklany fragment jego obudowy wykonany jest ze szkta borowo-krzemowego. W dol-
nej czesci sitownika usytuowany jest tgcznik 5 z polietylenu, wyprowadzajgcy obudowany pret nosny
elektrody z sitownika, a tuz przed odstonietym koncem roboczym 4 elektrody 1, znajduje sie osadzona
na precie wspotosiowo, cylindryczna komora regeneracyjna 6. W gornej czesci komory regeneracyjnej
znajduje sie roztgczne miejsce elektrody, $cisle obudowane samozaciskowg tulejkg 7, a pod nig dwie
samozaciskowe membrany silikonowe 8, o réznych srednicach otwordéw, przez ktére przechodzi oczysz-
czajgca sie elektroda, a nastepnie cylindryczny zbiorniczek z amalgamatem srebra 9, pod ktérym réw-
niez umieszczone sg dwie silikonowe membrany 10 z otworkami do usuwania z powierzchni koncowki
elektrody nadmiaru rteci bgdz amalgamatu srebra. W obudowie sitownika, pod ttokiem, znajduje sie
krociec 11 przytgcza gazu, ktory poprzez elektrozawér 15 jest sprzezony z butlg z gazem obojetnym 12,
a od $ruby mikrometrycznej, bedgcej jednoczesnie ogranicznikiem ruchu ttoka, wyprowadzone jest elek-
troztgcze 13 do transmisji potencjatu z potencjostatu 14 sterujgcego polaryzacjg elektrody roboczej oraz
elektrozaworem dozujgcym gaz do sitownika.

Dziatanie cienkowarstwowej elektrody wedtug wynalazku oparte jest na zaprogramowanym, au-
tomatycznym przesuwaniu preta nosnego z elektrodg, wymuszonym przez sprezyne liniowego sitow-
nika pneumatycznego, wskutek wielokrotnego w okreslonym przedziale czasowym dozowania gazu ob-
ojetnego do sitownika. Przesuwanie elektrody w czasie petnego cyklu pomiarowego powoduje oczysz-
czanie i odnawianie jej powierzchni. Automatyczna regeneracja elektrody roboczej nastepuje poprzez
przeciskanie przez zespot uszczelniajgcy ztozony z co najmniej dwoch elastycznych membran z otwo-
rami o srednicach nieco mniejszych niz srednica elektrody roboczej. Zapewnia to skuteczne usuwanie
nadmiaru amalgamatu, usuwa substraty i produkty reakcji elektrodowej oraz state i gazowe zanieczysz-
czenia. Zanurzenie tak oczyszczonej koncéwki roboczej elektrody w zbiorniczku z amalgamatem sre-
bra, a potem jej przecisniecie przez kolejne membrany silikonowe z mikrootworkami o srednicach nieco
mniejszych niz srednica elektrody roboczej, zapewnia skuteczne usuwanie nadmiaru amalgamatu z po-
wierzchni elektrody roboczej, ustala grubo$é naktadanej warstwy i zapewniajg jej homogenicznosc¢ i jed-
norodnos¢ oraz bardzo dobrg powtarzalno$¢ i odtwarzalno$¢ grubosci. Zespdt silikonowych uszczelek
zabezpiecza ciekty amalgamat srebra przed utlenianiem, eliminuje ciggty kontakt elektrody roboczej
z duzg objetoscig amalgamatu oraz zapewnia skuteczne usuwanie z jej powierzchni statych, ciektych
i gazowych interferentow.

Konstrukcja cienkowarstwowej elektrody umozliwia wymienialnos$¢ jej koncowki roboczej, zapew-
nia powtarzalny i precyzyjny kontakt powierzchni elektrody roboczej z badanym medium i automatyczng
regeneracje cienkiej warstwy cieklego amalgamatu srebra bez kontaktu z powietrzem atmosferycznym.
Zapewnia to bardzo dobrg powtarzalno$é pomiaréw, gwarantuje trwato$¢ i niezawodno$¢ pracy dla kil-
kuset tysiecy cykli regeneracji warstwy amalgamatu. W petni automatyczny uktad pomiarowy pozwala
na ciggty monitoring danego jonu w obecnosci substancji czynnej elektrodowo np. w trakcie przebiegu
procesu technologicznego. Konstrukcja elektrody i pneumatyczny sposob jej zanurzania w roztworze
badanym zapewnia cykliczng odtwarzalno$¢ efektu ,cap-pair’ i oznaczenie depolaryzatora z precyzjg
i doktadnos$cig nie gorszg niz 5%.

Zastrzezenia patentowe

1. Cienkowarstwowa elektroda w uktadzie zasilajgco-sterujgcym do zastosowania w analizach
elektrochemicznych, posiadajgca elektrode roboczg (1) osadzong na precie (2) suwliwie pro-
wadzonym przez ttok sitownika, pokrytym chemoodporng powtoka i obudowanym przezroczy-
stg rurkg, zakonczonym u dotu odstonietym roboczym koncem, przesuwanym po wykonaniu
pomiaru do wydzielonej przez zatyczki lub pierscienie uszczelniajgce przestrzeni regeneracyj-
nej, znamienna tym, ze wyposazona jest w sitownik pneumatyczny (3), napedzany gazem
obojetnym, pod ktérym usytuowany jest tgcznik (5) wyprowadzajgcy obudowany pret nosny
elektrody roboczej z sitownika, a tuz przed odstonietym koncem roboczym (4) elektrody, znaj-
duje sie osadzona na precie wspétosiowo, cylindryczna komora regeneracyjna sensora (6),
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w goérnej czesci ktérej znajduje sie roztgczne miejsce elektrody, scisle obudowane samozaci-
skowg tulejkg (7), a pod nig, co najmniej dwie samozaciskowe membrany silikonowe (8), o réz-
nych srednicach otwordw, przez ktore przechodzi oczyszczajgca sie elektroda, a nastepnie
cylindryczny zbiorniczek z amalgamatem srebra (9), pod ktérym réwniez umieszczone sg dwie
silikonowe membrany (10) z otworkami do usuwania nadmiaru ciektego amalgamatu z po-
wierzchni koncowki elektrody, przy czym pod ttokiem sitownika znajduje sie koncowka (11),
ktéry poprzez elektrozawor (15) jest sprzezony z butlg, a od $sruby mikrometrycznej, bedgcej
jednoczesnie ogranicznikiem ruchu ttoka, wyprowadzone jest elektroztgcze (13) do transmis;ji
potencjatu z potencjostatu (14) sterujgcego polaryzacjg elektrody oraz elektrozaworem (15)
dozujgcym gaz do sitownika, stosownie do techniki pomiarowe;j.

. Cienkowarstwowa elektroda wedtug zastrz. 1 znamienna tym, ze elektroda robocza (1) wy-
konana jest z drobnokrystalicznego drutu srebrnego utozonego cylindrycznie.

. Cienkowarstwowa elektroda wedtug zastrz. 1 znamienna tym, ze pret nosny (2) wykonany
jest ze stali pokrytej warstwg chemicznie stabilnego lakieru epoksydowego, a jego obudowa
ze szkta borowo-krzemowego.

. Cienkowarstwowa elektroda wedtug zastrz. 1 znamienna tym, ze tgcznik (5) wykonany jest
Z twardego tworzywa polietylenowego.

Rysunki
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Fig. 2
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