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64)Zpﬂsob polarografického stanoveni rhenia se rtulevou kapkovou elektrodou

PredmStem vyndlezu je kvantitativni zpisob polarografického
stanoveni rhenia se rtufovou kapkovou elektrodou ve vodném prostie-
di alkalického hydroxidu za piFitomnosti sifilitanu.

Ve sv&tové technice jsou zndma stanoveni rhenia gravimetrickd,
- yolumetrickd nebo elektrolytickd (Borisova L. V. a kole.: Analiti-
geskaja chimija renija, lioskva, Nauka 1974), prevdiné po predcho-
zim 6ddéleni rhenia od doprovodnych prvki (Hillebrad a kol.: Vy-
brané metody anorganické analysy, Praha, SNTL “1958) ,pocpPipadé
stanoveni fotometrické a potenciometrickéd (Maldt M.: Absorpéni
anorganickd fotometrie, Praha, Academia 1973; 8inalik J.é Poten-
ciometrie, Praha, Nakladatelstvi §SAV 1961).

Také je znémo nékolik zpisobd polarogréfického nebo volta=-
metrického stanoveni rhenia pomoci difuzni nebo katalytické vlny
(Heyrovsky J.: Nature, 135, 870 /1935/; Wu Cheng Ting a kol.:

Fen Hsi Hua Hsuech, 7, 240'/1979/).
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Uvedené postupy jsou spolehlivé v pPipadé, Ze jsou analysové-

ny Uplné éisté roztoky rhenia, anebo alespon roztoky o vysoké kon-
centraci rhenia, v nich?¥ koncentrace nékterych doprovodnych prvkd
jako je molybden, je nizké, nebo pouZije-li se specidlniho rozkladu,
nap¥, elektrolytického rozpouéténi,(lsmagulova A. B.: Zav. Lab. 46,
1088, 1980). | |
Jestli¥e vdak zkoumané vzorky nejsou Eistymi roztoky rhenia
nebo roztoky o jeho vysoké koncentraci, a naproti tomu koncentrace
nékterych skodlivych doprovodnych prvki jako jsou kadmium, molybden,
olovo, thalium a wolfram, je nep¥ijatelné vysokd, dosud znémé pra-~
covni postupy nejsou pouZitelné bud wibec, nebo pro piesnou préci.
Ve srovndni se soudasnym stavem svétové techniky piFedstavuje
znadné zlepSeni zpisob polarografického stanoveni‘rhenié se rtufo—_
vou kapkovou elektrodou, podle tohoto vyndlezu, jehoZ pFedmétem je
zpisob polarografického stan;veni rhenia se rtufovou kapkovou elektro-
dou. Podstatou vyndlezu je pracovni postup, p¥i kterém se k vodnému
roztoku obsahujicimu 5 x 1074 az 1 x 10~® M sedmivalentni rhenium
p¥idé vodny roztok 4,2 aZ 9 M hydroxidu sodného a 0,04 - 0,2 M pifi-
&¢itanu sodného, fdnmsqvjslednf roztok v zapojeni diferendnd pulsni
polarografie elektrolysuje v rozmezi 0,9 - 1,4 V proti pbtenciélu
nasycené kalomelové elektrody p¥i superponovaném napéti 50‘mV.
Vyndlez je zalofen na poznatku, %e vyhodnoti-li se analysovany
vzorek ﬁetodou diferenéné pulzni polarografie, ziskéd se definovany
zéznam k¥ivky vhodné pro p¥imé zjisténi obsahu rhenia. P¥i postupu
podle vyndlezu neni treba oddélovat donovodné prvky, pop¥ipadd
pouzivat speciélnich zpﬁsobﬁlrozpouéténi. Reakénim rozkladem se za-
jisti definovand valence iontu rhsnié ve form§ rhenistanu, pfi:éemﬁ

vliv doprovodnych amfoternich prvkd se eliminuje. Zpisob stanoveni
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rhenia podle vyndlezu se vyznaduje zvySenou citlivosti a jednodu-

chosti p¥ipravy vzorku k analyze. Pracuje se v Sirokém rozmezi‘
alkality 5 - 12 M NaOH. ProtoZe valence rhenia neni ovlivnéna
alkalickym sividitanem, z roztoku se nemusi inertnim plynem
odstranovat kyslik.

Postup podle vyndlezu se hodi pro kontrolu obsahu rhenia
" ve vzorcich kovi nebo slitin kovd obsahujicich rhenium, v primys-
lové vyrobd a ve vyzkumu.

Vyhody tohoto PFeSeni jsou z¥ejmé z ndsledujicich piikladld
provedeni, které objasnuji podstatu vyndlezu, aniZ by ho jakymko-

1liv zplsobem omezovaly.

Priklad 1

Pro stanoveni rhenia v molybdenu se navééka.vzorku cca 150
ng rquusti ve smési 3.ml kyseliny sirové ziediml + 1 a 1 ml koncen-
&g%g!fny dusidné za.souéaeného zah?ivéni p¥i 80°C. Po rozpusténi
smési se pridd 20 ml vody a pdvafi ge 3 min. aby se odstranily
kysli¥niky dusiku, na to se vzorek pienese do 50 ml odmdrné banky
a doplni po znaldku vodou. Z roztoku se odpipetuje po 20 ml do dvou
50 ml odmérnych banék kde do jedné z nich se pFid4 odmd¥erd mo¥stvi
standardnfho roztoku rhenia (p¥fipraveného rdzpuSténim 50 mg &isgtého
kovového rhenia v 0,2 ml kyseliny dusidné; po rozpusténi, zredéni
a vyvabeni kyslidniki dusiku se roztok v 50 ml odmérné bance doplni
vedou po znaéku; 1 ﬁl tekto pfipraveného standardniho roztoku rhe-
nia odpovidéd 1 mg Re), p#idd se 0,5 ml 1 % obj. roztoku Zelatiny,
15 ml 8 M roztoku.hydroxidu sodného, 2 ml nasyceného roztoku siii-
éitanu s’odného‘po‘l:ow ’s’{ibaika doplm’. 8 M hydroxidem sodnym po znad-
ku a promichd. (dst obsahu banky se prevede do polarografické nd-

dobky a provede se regisirace k¥ivky metodou diferencné pulsni
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polarografie v rozmezi potencidld 0,9 a% 1,4 V proti nasycené
kalomelové elektrodé. Vyhodnoceni se provede metodou konstantni-

ho pr{idavku.

P¥iklad 2

NavdZke 200 mg wolframu leébvaného rheniem se rozpusti ve
sméei kyseliny dusi¥né a fluorovodikové v platinové nebo teflo-
nové misce. Po rozpustdni se pridd 1 ml kyseliny sirové zFedéng
1+ 1, 20 m1 vody a roztok se 5 min. pova¥i. Obsah misky se pie-
nese do 50 ml odmdrné banky a objem se doplni vodou po znaékﬁ.
Odpipetuje se 20 ml do 50 ml odm§rné banky, p¥idé se 0,5 ml 1 %
roztoku Zelatiny a ddle se postupuje jako'u p¥ikladu'l. Vyhodno-
ceni obsahu rhenia se provede 2z kalibradni k¥ivky, kterd se |
gestroji odm¥¥enim po O.5,~i,0, 2,0, 3,0 a 4;0 ml roztoku rhenia
(1 mg = 1 ml) do 50 ml odmdrnych bandk, p#idd se 0,4 ml kyseliny
sirové zreddnel + 1, 0,5 ml 1 % obj. Zelatiny a ddle se postupuje

stejné jako je uvedeno v p¥ikladé 1.
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Zpisob polarografického stanoveni rhenia se rtufovou kapkovou
elektrodou,vyznaéenj tim, %e se k vodnému roztoku obsahujicimu
5x10°% az 1 x 107® M sedmivalentniho rhenia pPidéd vodny roz-

tok 4,2 a% 1 x 107°

M hydroxidu sodného a 0,04 az 0,2 M siridi-
tanu sodného, potom 8¢ vysledny roztok v zapojeni diferendné

pulsni polarografie elektrolysuje v rozmezi 0,9 aZz 1,4 V, proti
potencidlu nasycené kalomelové elektrody p¥i superponovaném na-

péti 50 mv,
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