Adsorpc¢ni rozpoustéci voltametrie

Obor Analytickd chemie

Rtutové elektrody maji v elektrochemické analyze nezastupitelné misto nejen kvili snadno
obnovitelnému povrchu. Velky vyznam ma téz extrémné vysoké prepéti vodiku, které
rtutovym elektroddm umozituje méfit i ve vyrazné katodickych potencialech. Cim dal
vyraznéjsi obavy z toxicity rtuti vSak limituji pouzivani rtuti jako elektrodového materidlu.
Jeden z materidli, ktery ptipada v tivahu jako ndhrada rtuti, je rtutovy amalgam, nejcastéji
sttibrny, jehoz elektrochemické chovani je rtuti dosti podobné, ale toxicita je zietelné mensi.
Zpisoby konstrukce amalgamovych elektrod vyuzivaji rizné formy amalgamu, pocinaje
pastovitym amalgdmem, ptes krystalicky a pevny amalgam az po amalgam pokryty vrstvou
rtuti.

Citlivost voltmetrického stanoveni nékterych latek je mozno zvysit pomoci jejich
prekoncentrace na povrch elektrody. Je vhodna pouze v piipadé, Ze se latka na povrch
elektrody samovolné vaze, akumulacni krok 1ze ov§em podpofit pfitomnosti nékterych latek

v roztoku, potencidlem vlozenym na elektrodu béhem akumulace a podobné.

Amalgamové elektrody jsou vhodné pouze ke stanoveni redukujicich se latek, to ovSem
predstavuje velmi Siroké aplikacni pole. V nasem ptipad€ budeme stanovovat 2-nitrofluoren,
jeden z nitroderivatl polycyklickych aromatickych uhlovodiki. Jako mnohé dalsi latky z této
skupiny patii mezi latky velmi nebezpecné pro lidské zdravi, s mutagennimi a karcinogennimi
ucinky, vznikajici béhem nedokonalého spalovani organickych latek, véetné pohonnych hmot,
tabaku ¢i tepelné upravé potravin. Elektrochemické metody pfedstavuji vhodny zpiisob pro

jejich screeningové stanoveni v zivotnim prostredi.
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Strukturni vzorec 2-nitrofluorenu




I'Jkoly:

Optimalizujte metodu pro stanoveni 2-nitrofluorenu pomoci adsorp¢ni rozpoustéci diferencni
pulsni voltametrie (AdS-DPV) na meniskem modifikované stiibrné amalgadmové elektrodé
(m-AgSAE) z hlediska doby a potencidlu akumulace. Za optimalnich podminek zméite

koncentra¢ni zavislost a zhodnotte citlivost stanoveni dosazitelnou touto metodou.

Pracovni postup:

Seznamte se s ovladanim méticiho pfistroje, polarografu Eco-Tribo, a s programem
Polar 5.0, kterym se ovlada.

Ptipravte k méfeni elektrodovy systém a prislusenstvi polarografu: referencni
argentchloridovou elektrodu, pomocnou platinovou elektrodu, michatko a probublavani
dusikem. Pracovni meniskem modifikovanou amalgdmovou elektrodu ponoite na patnact
sekund do rtuti, aby se obnovil meniskus, a potom ji aktivujte vloZenim potencidlu

—2,2 V po dobu 300 s v roztoku 1M KCI. Pfed kazdym métenim je zapotiebi elektrodu
regenerovat stitidavym vkladanim potencialu —200 mV a —1500 mV v intervalech 0,1 s po
dobu 30 s, tento krok proto zacleiite do programu métici metody.

Redénim zasobniho methanolického roztoku piipravte roztoky analytu v rozmezi
koncentraci 1x10™ az 1x107 mol I"' tak, aby piipravené roztoky obsahovaly 10 %
methanolu a 90 % hydroxidu lithného (1x10™ mol I'"). Pfed m&fenim odstraiite z roztoku
kyslik pétiminutovym probulanim dusikem.

V nejkoncentrovanéjsim roztoku zméite, jak zavisi vyska voltametrického piku na dobé
akumulace analytu na elektrodu v bezproudovém stavu a jak zavisi tato vyska na
potencialu, ktery je na elektrodu vlozen béhem akumulace pti pouziti optimalni doby
akumulace. Behem akumula¢niho kroku je nutno roztok michat.

Za optiméalnich podminek zméfte koncentraéni zavislost v rozsahu koncentraci 1x107 az

1x107 mol I"'. Vyhodnot'te linearitu zavislosti a mez stanovitelnosti metody.
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Priloha 1: Navod k ovladani programu Polar Pro 5.0 Nipovéda

Obsah obsah napovédy k programu

Metodiky doporucené metodiky stanoveni jednotlivych latek
POpiS programu O programu zékladni informace o programu
Polar je program pro méfeni a vyhodnoceni koncentrace latek ve vzorcich analyzovanych na Eko-Tribo Polarografu.

Méreni

Hlavni okno Okno Méfeni slouzi k nastaveni polarografu a k vlastnimu méfeni vzorku.
Hlavni okno slouzi k zadani zakladnich udaji o analyzovaném vzorku, k vybéru metody méfeni a je zde pfistup k hlavnimu menu programu. Obvykly postup pii méfeni je popsan vedle piislusnych tlacitek.
Nejcastéji pouzivané polozky menu jsou pro urychleni prace zobrazeny také v nastrojové listé.
V hlavnim okn€ se vyplni niZe uveden¢ polozky a zvoli metoda méfeni. Po nastaveni parametri méfeni Ize spustit méfeni bud’ s pfipravou analyzy nebo bez piipravy.
vzorek BéZici scan je mozno zastavit vymacknutim tlacitka, kterym byl spustén.
ndzev vzorku (max. 8 pismen) - je zdroveii jménem souboru Po skonceni scanu se namétené kiivky ulozi tlacitkem UloZit.

pofadové &islo (max. 3 &islice) - umoziuje pouzit pro sérii vzorki shodny nazev. Pfi volbé Novy nebo Dalsi vzorek zistanou vlastnosti vzorku
beze zmény, kiivky se vymazou. Pii volbé Novy vzorek je nazev zménén na BezNazvu.1. Pfi zvoleni DalSi vzorek je zachovano jméno souboru s
tim, Ze pofadové &islo vzorku se zvysi o 1 a navic zlistane zachovana i struktura hodnoceni. Pokud zachovate pofadi méfeni kiivek, miZete tim
zjednodusit a zrychlit vyhodnoceni méfeni.

Zagkrtavaci policko v8echny k. umoziuje pfi méfeni zobrazit pro srovnani viechny jiz uloZené kiivky.
Rozsah proudové osy grafu odpovida proudovému rozsahu zesilovage. Aby byl co nejlépe vyuzit rozsah zesilovace, je vhodné nastavit
citlivost tak, aby kiivky zabiraly alespoii polovinu proudového rozsahu.

pracovnik
jména pracovniki, ke provadsli méfen Dalsi skupina tlacitek slouzi k ruénimu ovladani polarografu:
pfipojeni a odpojeni elektrod; nedoporuduje se manuélni pfipojovani elektrod, pokud nejsou ponofeny do roztoku nebo jsou

komentai . PR . N V
zkratovany - nebezpeti zni¢eni proudového zesilovage!

komentat k méfenému vzorku (nepovinné)

prepinani pfivodu inertniho plynu do roztoku nebo nad roztok, resp. piepinani ventilu pro ptivod vzorku nebo elektrolytu v

metoda prittokovém systému

vybér nazvu metody méfeni ze seznamu metod, které jsou k dispozici v podadresaii Methods

Po stisknuti tlacitka Navrh Ize vybranou metodu upravit nebo vytvorit metodu novou (blize Navrh metody). zapnuti a vypnuti michani vzorku, resp. ovladani peristaltického Gerpadla v priitokovém systému
odklepnuti Hg kapky

Polozky menu
otevfeni a uzavfeni ventilu rtut'ové elektrody

Vzorek
obnoveni visici rtutové kapkové elektrody
Novy [F4] novy vzorek
Dalsi [Ctrl F4] novy vzorek se zachovanim pofadi a nastaveni kiivek a hodnoceni
Otevii [F3] naétcf ulozeny vzorek z disku' ' Nastaveni parametrfl
UloZ [F2] ulozi vzorek pod zadanm ndzvem s pfiponou Sislo vzorku V dialogovém okné& Nastaveni parametrii se nastavuji parametry zvolené metody méfeni. Voli se zde pocatedni a kone¢ny potencial a
Ivmport import vzorku a kfivek z formatu ETP rychlost scanu u voltametrickych méfeni, resp. doba méfeni u ¢asovych méfeni i-t. Nazvy parametri zobrazené v tabulce Parametry
Sablona prevzeti nastaveni viech parametrti z difve naméfeného vzorku metody jsou zavislé na vybrané metod¢ a uréuji se zadanim jejich nazvi pii navrhu metody.
Tisk protokolu tisk protokolu o méfeni - umoziuje vybér poloZek, které se maji vytisknout Tlacitkem UloZit se ulozi nastavené parametry metody, pocate¢ni potencial, kone¢ny potencial a rychlost scanu do zvolené metody.
Ulo protokol ulozeni protokolu do textového souboru (moznost vybéru polozek) Zménou nazvu metody pii ukladani se snadno vytvoii metoda nova, ktera se od ptivodni lisi pouze jinymi parametry.
Konec ukonéeni programu
Série (pro automatizovana méfeni s autosamplerem) Zobrazeni kiivek
Nova série pFipraveni nové série (vytvofeni podadreséfe se jménem série) Okno Zobrazeni kiivek slouzi k zobrazeni zaznamenanych kfivek. V nastrojové listé jsou k dispozici nasledujici tlacitka.
Otevfit sérii otevfeni ulozené série v podadresafi se jménem série
Upravit sérii otevie okno Série zoom - po stisknuti tlacitka se kurzorem najede na pocatek vybrané oblasti, stiskne se levé tlacitko mysi a tahnutim vybere
Piidat vzorek pfidani pravé editovaného vzorku do série pozadovand oblast zobrazeni
M¢éfeni série automatické méfeni série

Vyhodnoceni série  vyhodnoceni série navrat k pivodnim osam

Méieni [F6] zobrazi okno Méfeni
Krivky popis kfivek - v tabulce je mozno editovat nazev jednotlivych kfivek, vybrat jejich zobrazeni, barvu a styl kfivky; funkce
. . R Rozliseni - Barva a RozliSeni - Styl umoziiuji automatickou zménu barvy a stylu jednotlivych kiivek
Popis vyvola okno Popis kiivek
Zobrazeni [F7] vyvola okno Zobrazeni kiivek : g —— f " | lendnim Ize | du zobrazi i bo levém homi 1 nch
Export ulozi kiivky v textovém formatu (ASCII tabulka), ktery je moZno nacist do jiného programu (napf. Excel, Origin) skryt egenda (popis Kiivek) v grafu - opakovanym poklepénim Iz¢ legendu zobrazit v pravém nebo levém homim rohu nebo
Hodnoceni [F8] zobrazi okno Hodnoceni
Nastaveni zékladni linie 1 (viditelna pouze pii odegitani hodnoty proudu v okné Hodnoceni)
Parametry [F5] zobrazi okno Nastaveni parametrt

Program zobrazi okno Nastaveni programu



zékladni linie 2 (viditelna pouze pii ode€itani hodnoty proudu v okné Hodnoceni)

Kfivky pro zobrazeni a tisk lze vyhladit pomoci tladitka nad tabulkou. Pro vyhlazeni je pouzit filtr s klouzavym primérem ze 3, resp. 5 boda pro
slabé, resp. silné vyhlazeni.

Pii priblizeni kurzoru ke kiivce se zobrazi jeji nazev v nadpisu okna.

Velikosti proudii jednotlivych kfivek jsou zobrazeny v tabulce v pravém hornim rohu. Proudové hodnoty pro dany potencial se odeétou tak, Ze se
kurzor umisti do pozice daného potencialu a stiskne se levé tla¢itko mysi. Zobrazeny kurzor 1ze posouvat také pomoci kurzorovych Sipek «— —.
V piipadg, Ze je vyznacena zakladni linie 1, hodnota proudu se odegita od zakladni linie. Jsou-li zvoleny zékladni linie 1 i 2, proud se odecita mezi
nimi.

Popis krivek
Dialogové okno Popis kiivek umoziiuje ménit nazev, zobrazeni, barvu a styl naméfenych kfivek a pfipadné kiivku vymazat.

V prvnim sloupci tabulky nazev je mozno zménit nazev vybrané kiivky. Ve sloupci zobraz lze klepnutim zvolit, zda se bude kiivka zobrazovat,
resp. tisknout. Sloupec barva, resp. styl, umoziiuje vybér barvy, resp. stylu kiivky.

Tlacitkem Vymazat se vymaze kiivka, ktera je aktivni (nazev kiivky v modrém poli).
Pomoci vybérového pole RozliSeni 1ze kiivky automaticky odlisit barvou nebo stylem.

Hodnoceni

V okné Hodnoceni se provadi vyhodnoceni méfeni metodou standardniho pfidavku nebo metodou kalibraéni kiivky.

Metoda standardniho pfidavku

V ramecku standardni piidavek se zadava mnozstvi pridavku (pfip. koncentrace), jednotky a jeho objem.

V prvnim sloupci tabulky je seznam naméfenych kiivek. Ve druhém sloupci typ se levym, resp. pravym tlac¢itkem mysi zvoli typ kiivky (blank,
vzorek, 1. pridavek, atd.). Kazdd moZnost (napf. 1. pfidavek) mize byt u vice kiivek. Hodnota proudu v tfetim sloupci I se odecte bud’
individualné - klepnutim mysi do ptislusné¢ho policka, nebo najednou - tlacitkem AutoPeak. V tomto piipadé jsou vyhodnocena maxima, resp.
minima, kfivek ve zvoleném rozmezi potencialu. Neni-li zadana poloha piku v okné Latka, nabidne vam program po stisknuti AutoPeak moznost
zvoleni polohy piku v grafu pomoci mysi.

Pii pouziti metody standardniho pfidavku se pii vypoctu provadi korekce na zménu objemu. Vychazi se z iméry

h:hs=x/v:(x +m)/(v+a),

kde h zna¢i vysku piku vzorku, hs vysku piku po pfidani standardniho roztoku, v je objem vzorku, a je objem ptidaného standardniho roztoku, m
je mnozstvi standardu (v mg nebo pg) v objemu a. Mnozstvi analyzované slozky vyjadiené v uzitych hmotnostnich jednotkach (mg nebo pg) je
podle uvedené iméry uréeno vztahem

hs.(v+a) - h.v

Program tento vypocet provadi automaticky véetné korekce na piidané mnozstvi.

V grafickém znazornéni je na ose X vyneseno mnozstvi pfidaného standardu a na ose Y velikost signalu tak, Ze signal odpovidajici vzorku (bez
piidavku standardniho roztoku) se vynasi pro hodnotu X = 0. Spojnice vynesenych bodu tvori pfimku, ktera protina osu X v bodg, jehoz absolutni
hodnota ur¢uje mnozstvi analytu v méfeném roztoku.

Metoda kalibrac¢ni kfivky

V ramecku kalibra¢ni kiivka se ur¢i jednotky koncentrace.

V prvnim sloupci tabulky je seznam naméfenych kiivek. Ve druhém sloupci typ se levym, resp. pravym tlacitkem mysi zvoli typ kiivky (blank,
vzorek, 1. pridavek, atd.). Kazda moznost mize byt u vice kiivek. Hodnota proudu v tfetim sloupci I se ode¢te bud’ individualné - klepnutim mysi
do piislusného policka, nebo najednou - tlacitkem AutoPeak. Ve ¢tvrtém sloupci se zadava koncentrace.

Metoda kalibraéni kiivky je méné uzivana, protoze ziskani piesnych vysledku pfedpoklada, ze se méfi vzorky prakticky stejné matrice (napf.
jeden typ slitiny, jeden druh odpadni vody apod.). V tom piipadé budou podminky méfeni vzorku prakticky stejné jako podminky, pfi nichz byla
méfena kalibra¢ni kiivka. Zptsob hodnoceni spo¢iva v porovnani velikosti limitniho proudu odpovidajiciho elektrodové reakci hledané slozky
vzorku s hodnotou limitniho proudu na kalibra¢ni kiivce.

Obecné muiize mit kalibraéni kiivka nejrizngjsi tvary, nejcastgji je v8ak pouzivana aproximace piimkou. Naméfeny vzorek musi lezet mezi

Zakladni linie piku pro ode¢itani hodnoty proudu je uréena bud’ kiivkou blank nebo ji 1ze pro kazdy pik manudlné upravit - pfi ode¢itani proudu
v grafu se stiskne nejdiive tlacitko se zelenou linii a mysi se nakresli zakladni linie. V tomto ptipadé se vyska piku bude brat k takto stanovené
zakladni linii a pokud je navic ur€ena i kiivka blank, tak se od této hodnoty odeéte. Je mozné také zadat polohu druhé zakladni linie, kdy se proud

bude odegitat jako poloha zakladni linie 2 - zakladni linie 1. Chovani zékladni linie - pohybuje-li se po naméfené kfivce nebo ne - je
mozno nastavit v Nastaveni programu. Zakladni linie se pouzivaji, pokud jsou kiivky vzajemné proudové posunuty, a nelze proto pouzit
automatické vyhodnoceni AutoPeak.

V ramci 1 souboru je mozné vyhodnocovat signaly az 8 latek. Dalsi, nova latka se zvoli tlacitkem Nova latka. Mezi latkami se piepina
klepnutim na zalozky s jejich ndzvy. Nazev latky a polohu piku lze zménit tla¢itkem Zménit. Latku Ize vymazat tlacitkem Vymazat. U
metody kalibra¢ni kiivka jsou navic tla¢itka UloZz KK (kalibra¢ni kiivku) a Naéti KK (kalibra¢ni kiivku), které slouzi k ulozeni naméfené
kalibra¢ni kfivky do adresaie kalibra¢nich k¥ivek pro pozd&jsi pouziti kalibra¢ni kiivky pro vyhodnocovani, resp. pro naéteni uloZené
kalibra¢ni kfivky. Klavesou Delete Ize v tabulce vymazat aktualni fadek.

Kazda koncentraéni troven (vzorku, kalibrace, standardniho pfidavku) miZze byt méfena vicekrat. Zejména u vzorku méa opakovani
méfeni znaény vliv na interval spolehlivosti, ktery se zobrazuje jako soucast vysledku.

Mnozstvi latky ve vzorku a jeji koncentrace se prepoditaji, jakmile se vyskoéi z tabulky nebo se klepne na graf.

Latka

V dialogovém okné Latka se zadava nazev vyhodnocované latky, ofekavana poloha piku s moznym rozmezim a voli se metoda
hodnoceni.

Polohu piku mizeme zadat bud’ podle metodik (nahlédneme tlacitkem Metodiky), nebo ji odeéteme mysi z grafu (tlagitko Zobrazeni).

Nastaveni programu
Dialogové okno Nastaveni programu slouzi k nastaveni nékterych parametrii programu.

rozliSeni potencial
urCuje frekvenci vzorkovani a ukladani dat. Z jeji velikosti a z hodnot pocate¢niho a koneéného potencidlu se uréi pocet méfenych bodi
pii daném scanu.

Upozornéni: viechny kiivky v ramci jednoho souboru musi byt méfeny se stejnym rozlisenim; program nepovoli zménu rozliSeni v ramci
souboru.

rozliSeni ¢as

perioda méfeni pfiméfeni Casovych zavislosti i-t (v pfipadé potencialovych scanii neni aktivni)

klepnuti
doba sepnuti elektromagnetu klepatka (impuls musi byt dostate¢né dlouhy k uvedeni klepatka do pohybu - standardni hodnota 100 ms)

prodleva

¢asova prodleva mezi klepnutim a otevienim ventilu; vzhledem k vibraci kapilary po odklepnuti je tieba uréitou dobu vyckat, nez bude
vytvofena nova kapka (standardni hodnota 500 ms)

ventil
doba otevieni jehlového ventilu pii vytvafeni stacionarni kapky; uréuje velikost vytvofené kapky (standardni hodnota 200 ms)

upozornéni na neuloZené kiivky
v pfipadé zaskrtnuti program upozorni uzivatele, hrozi-li pfepsani neulozenych kiivek

opaéna orientace potencialové osy, opa¢na orientace proudové osy

volba orientace os pfi zobrazovani kiivek; normalni nastaveni odpovida konvenci IUPAC, opacna orientace obou os pak klasické
polarografické konvenci

zakladni linie na kiivce

Pii vytvafeni zakladni linie pfi vyhodnocovani vzorku se jeji koncové body pohybuji po naméfené kiivce; této funkce lze s vyhodou
vyuzit pii tvorbé zakladni linie piku

adresai

pracovni adresar. Do tohoto adresare budou ukladany nové namérené vzorky. Doporu€uje se nadefinovani nového adresare
pfed zahajenim méfeni vzajemné souvisicich vzorku.



Navrh metody

Navrh metody je program slouzici k upravé metody méfeni ¢i k vytvofeni metody nové. Zapis metody je schematicky znazornén pomoci ikon na
panelu. Pomoci mysi lze ikony (= piikazy) pfidavat, ubirat ¢i modifikovat. Zaroven se zde nastavuje velikost pocateniho potencialu Ein,
koneéného potencialu Efin a rychlost scanu v u voltametrickych méfeni, resp. doby scanu u ¢asovych méfent i-t.

Metoda méfeni, vytvofena schematicky pomoci sekvence jednotlivych ikon, je programem interpretovana v pofadi, v némz jsou ikony poskladany
za sebou. V pfipadg, Ze jsou pro opakovani uréitych ¢asti programu pouzity zavorky, je dodrzovana matematicka konvence.

Vlozeni ikony vybereme mysi z horni listy ikonu a klepneme na misto na panelu, kam ji chceme umistit.

Vyjmuti ikony vybereme ikonu z panelu a klepneme vedle panelu.

Konec piipravy urcuje predél mezi piipravou analyzy a méfenim (viz méfeni).

Scan pribéh linearniho scanu od pocate¢niho potencidlu Ein ke kone¢nému Efin danou rychlosti v (viz nastaveni parametri)
Scan rev. reversni pribéh -linearni scan od kone¢ného potencialu k pogate¢nimu

Scan I(t) asové méfeni i-t po zvolenou dobu

Tlacitkem Vymazat se metoda vymaze (i z disku).

Nasledujici ptikazy 1ze poklepanim modifikovat. V piipadé, Ze je u t&chto piikazi zadan nazev parametru, objevi se mozZnost jejich nastaveni v
okné nastaveni parametr(.

Pauza

Je mozno nastavit délku a nazev ¢asové prodlevy.

Potencial

Lze zadat bud’ jeho pevnou hodnotu nebo nastavit, Ze jeho velikost je rovna hodnoté pocate¢niho ¢i kone&ného potencialu zvoleného v okné
nastaveni parametrd. V tomto pfipadé nelze editovat jeho hodnotu a nazev.

Leva zavorka

Zavorky umoziiuji opakovat n€kterou ¢ast metody. Zadanim jejich nazvu se objevi v okné nastaveni parametri, kde lze nastavit pocet opakovani.
Maximalni pocet vnofenych zavorek je 8.

Scan, Scan rev.

Moznost nastaveni specialni hodnoty pocate¢niho a kone¢ného potencialu a rychlosti linearniho scanu. To umoziuje zkombinovat vice scanit
s odlisnymi hodnotami parametrii v raimci jedné metody a vytvofit tak libovolny potencialovy program.

Inaktivaci pole zaznamenavat scan prob¢hne, ale jeho pribéh nebude méfen a ukladan. Vzhledem k tomu, Ze program umoziuje uloZeni
maximalné 24 kiivek v ramci jednoho souboru, 1ze této funkce s vyhodou vyuzit zejména v cyklické voltametrii a pfi kondicionovani pevnych
clektrod.

ScanPro

Funkce pro tvorbu pulsnich potencialovych programi. Poklepanim se otevie okno Navrh scanu, kde 1ze scan upravovat ¢i navrhnout novy. Néavrh
pulsniho potencialového programu se provadi obdobné jako navrh metody méfeni, tj. vybérem jednotlivych ikon z nastrojové listy a umisténim do
panelu.

K dispozici jsou nasledujici pfikazy:
Potencial - skokova zména potencialu o zvolenou hodnotu (pozor na polaritu ! )
Pauza - ¢asova prodleva

Méfeni0, MéFeni - doba vzorkovani proudu. Pokud je zvoleno Méfeni0, je hodnota proudu zméfena béhem tohoto intervalu ode¢tena od hodnoty
zméfené v intervalu Méfeni a rozdil je odeslan na vystup, tj. jedna se o diferen¢ni méfeni.

Klepatko - umoziiuje praci s DME s fizenou dobou kapky.

Program Polar je dodavan s metodami pro nejb&znéjsi polarograficka a voltametricka méfeni. Doporucujeme pouzivani téchto metod jak pro
méfeni, tak pro vytvareni uzivatelskych metod (zménou hodnot v okné Nastaveni parametra a ulozenim pod uzivatelskym jménem).

Navrh scanu

Navrh scanu je program slouZici k navrhu a Upravé prib&hu pulsniho potencialového programu (PPP). Zapis PPP je schematicky znazornén
pomoci ikon na panelu, pribé&h pulsu je zobrazen v okné. Pomoci mysi lze ikony (= ptikazy) pfidavat, ubirat ¢i modifikovat.

VloZeni ikony - vybereme mysi z horni listy ikonu a klepneme na misto na panelu, kam ji chceme umistit.
Vyjmuti ikony - vybereme ikonu z panelu a klepneme vedle panelu.
Poklepani na ikonu - modifikace ptikazu. V piipadg, ze je zadan nazev parametru, objevi se moznost jeho nastaveni v okné nastaveni parametra.

Pauza
délka a nazev pauzy (doba, po kterou je potencidl konstantni)

Potencial

nastaveni potencialu vii¢i linearné rostouci zakladné

Pokud nazev parametru za¢ina znaménkem minus, jeho hodnota se nasobi -1.
Méreni

Méreni 0

méfeni po danou dobu (priméruje se)

Pokud piikazu Méfeni predchazi v zapisu scanu piikaz Méfeni 0, odecte se jeho naméfena hodnota (Méfeni 0) od aktualné zméfené
hodnoty (Méfeni) diferenéni méfeni.

Elektrodovy stojan

Tladitka a kontrolky:

STIR. INTENSITY: vlevo LO, vpravo HI a z kazdé strany zelena kontrolka. Rozsviceni znamena nastaveni intenzity na nizké, resp.
vysoké obratky michadla.

ELECTRODES: vedle dv& zelené kontrolky 3, 2 a nad nimi Cervena kontrolka s napisem ON. Pfepinani dvojelektrodového a
tiielektrodového systému. Pepnuti elektrod signalizuje piislusna kontrolka. VloZeni napéti z poéitace signalizuje Gervena kontrolka.

DAMPING a jedna zelena kontrolka. Zapinani a vypinani tlumeni (tlumeni je konstantni a jeho velikost neni zavisla na méfeném
signalu). Zapnuti je signalizovano kontrolkou.

Vzhledem ke zna¢né& vysoké ¢asové konstanté tohoto filtru jej nelze pouzivat pti méfeni pulsnimi technikami.

Elektrodova hlava:

Rtutova minielektroda nebo jina pracovni elektroda se vklada do stiedového otvoru. Rozmisténi ostatnich elektrod, pfivodu inertniho
plynu a michadla je libovolné.

Elektrické propojeni:

Propojeni elektrodového stojanu s po¢itaéem mnohazilovym kabelem.

Zditky v horni ¢asti elektrodového stojanu se propoji takto:

WORK - boéni kontakt od rtutové elektrody nebo kontakt pevné (pracovni) elektrody

REF - referentni elektroda

AUX W - 3. elektroda (pomocnd)

AUXR -zem

GAS INLET - vodic¢e od plynového ventilu. Teflonovou hadickou napojit dusik na stranu ventilu, kde je pouze jeden otvor, dalsimi
dvéma hadickami propojit ventil z druh¢ strany s probublavacim F-kusem. V piipadé pouziti elektromagnetického ventilu Cole-Parmer je
piivod dusiku pfipojen na stfedni otvor, vystupy pak na oba krajni otvory.

SENSOR - vodice z vrchu rtutové elektrody

STIRRER - vodi¢e z michadla; pfi pouziti pritokového systému pfipojeno externi ovladani ¢erpadla

DISLODGE - vodice od klepatka. Do plexisklového vélce zasadit rtutovou elektrodu a tento valec pak umistit ve stojanku
uprostred.
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