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(54) Chemicky modifikovand rtufovd filmovd elektroda

ReSen{ se tyk& modifikované rtutové
filmové elektrody, u ni¥ je rtutovy.
film pokryt filmem plastické hmoty,
nap¥fklad polyvinylchloridem,
obsahujfcfm tri-n-oktylfosfinoxid.
Elektrodu lze vyufft v oboru anorganické

elektrochemické analyzy roztoku.
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Vyndlez se tykd chemicky modifikované rtufové filmové elektro-
dy pro elektrochemickd m&feni, zeJména indikadni elektrody pro vol-
tametrické a potenciometrické stanoveni nékterych iontd.

P¥i elektrochemickych m&fenich se pouZivd rdznych druhl elek-
trod. Tak pii voltametrickém stanoveni n&kterych iontd maji nej-
vyznamngjs{ postaveni rtufové elektrody, zejména pro jejich Ziroky
katodicky potencidlovy rozsah. MenS{ uplatn&ni nachdzeji tuhé elektro-
dy, na p¥iklad elektroda ze skelného uhliku, pouZivané Zast&ji jako
nosiZe rtutového filmu.

Voltametrické stanoveni iontd s témito elektrodami je v ¥ad& praktic-
kych aplikaci mélo selektivni a vyZaduje predb&Zné odd&leni stanove-
nych iontd od iontd ru¥icich vhodnou d&lici metodou.

PouZziti metody d&lendi vEak zvysuje sloZitost a &asovou ndro&nost
celého postupu stanoveni. Proto byla navrZena cesta chemickou modi-
fikaci povrchu elektrod iontové vymEnnymi a extrainimi systémy.
Nadéjnych vysledkt dosdhl Izutsu se spolupracovniky, coZ Jje popasno
na p¥iklad v Anal.Chim. Acta 149,147,1983 a Lubert se spolupracovni-
ky, popsdno v Anal. Chim, Acta 144, 123,1982, kte¥{i modifikovali
elektrodu ze skelného uhliku tri-n-oktylfosfinoxidem. Jimi priprave-
né elektrody, podobn& jako nemodifikované tuhé elektroddy, maji ome-
zené pouZziti{ a nedostatednou stdlost aktivity p¥i praktickych ana-
lyzach. |

VySe uvedené nedostatky odstranuje chemicky modifikovand rtu-
Tové elektroda podle vyndlezu. Podstata elektrody spo&ivd v tom,
¥e je tvorena rtutovym filmem na sti¥ibie jako nosiZi, ktery je po-
kryt filmem plastické hmoty, na p¥iklad polyvinylchloridu, obsahu-
Jicim tri-n-oktylfosftmoxid.
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Hlavn{ vyhodou elektrody podle vyndélezu je moZnost jejfho
Zirdfho uplatnéni v anorganické elektrochemické analyze. Zm&nou
8loZen{ analyzovaného roztoku je moZné ve znainém rozmez{ m&nit
sorbovatelnost Jednotlivych iontd a dosdhnout dobrého rozd&leni
stanovgvanych iontd od iontd ruSicich. Vlastni mérenf, nap¥iklad
voltametrickou technikou,, 6 se nejlast&ji provddi po vymé&n& analy-
zovaného roztoku vhodnym zékladnim elektrolytem., Tak je moZno za-
Jistit vysokou selektivitu stanoveni. Uvedenou elektrodu lze rov-
n&Z pouZit jako potenciometrického senzoru. Aktivita elektrody Je
dostatedn¥ stdld a vyhovujic{ pro praktické pouZiti. Doba, b&hem
které je moZné elektrodu pouZivat, zdvis{i jak ma sloZen{ analyzo-
vanjch roztokd, tak i na technice m&¥eni a zpisobu regenerace
elektrody. Elektroda podle. vyndlezu spojuje vyhody rtufové elektro-
dy 8 vysokou separain{ schopnost{ filmu obsahujicf{ho tri-n-oktyl-

- fosfinoxid.

‘Postup pFipravy elektrody podle vyndlezu spolivéd jednak ve
vytvoren{ mechanicky stabilnfho a rovnom&rn& rozloZeného rtulového
filmu na povrchu st¥ibrné diskové elektrody a dédle ve stabilizaci
tri-n-oktylfosfinoxidu na povrchu rtutového filmu jeho uloZenim
ve filmu z vhodné plastické hmoty, napifklad polyvinylchloridu.

V dalsim Je vyndlez bliZe obJjasn¥n na p¥ikladech provedeni.
P¥iklad 1

Povrch nosi¥e, st¥fbrné diskové elektrody o primEru 3 mm, se nej-
d¥fve piebrousi brusnymi papiry, odmast{ v ethdnolovém roztoku
hydroxidu draselného KOH dvouminutovym pisobenim ultrazvuku, elek-
troda se opldchne vodou, vysu3{i teplym vzduchem a po jejim povrchu
se rozet¥e asi 0,5 mg amalgamu st¥ibra. Na takto p¥ipraveny rtu-
tovy film se odpipetuje 541 5mM roztoku tri-n-oktylfosfinoxidu
v tetrahydrofuranu, obsahujicfho 10 % m/m vysokomolekuldrniho po-
lyvinylchloridu/tri-n-oktylfosfinoxidu. Po odpareni rozpouit&dla
Jje elektroda p¥ipravena k pouZit{.

P¥{klad 2 |

Povrch nosi¥e, diskové elektrody ze skelného uhliku o primEru 3 mm,
se ne@@five pfebrous{ brusnymi papiry, odmast{ v ethanolovém roztoku
hydroxidu draselného KOH dvouminutovym pisobenim ultrazvuku, elektro-
da se opldchne vodou a na jejim povrchu se elektrolyticky vyluduje
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st¥*ibro z roztoku obsahujiciho 0,1 M hydroxidu amonného NH, OH,
1 mM dikyanost¥ibrnanu Kg/CN/E a 1 mM kyanidu CN~ p¥i potencidlu
- 1,00 V proti nasycené kalomelové elektrodé& po dobu 20 minut,
Po opldchnuti vodou a vym&n& elektrolytu roztokem obsahujicim
0,1 M kyseliny chlorovodikové HC1l a.5 mM chloridu rtutnatého Hg012
se na povrchu st¥ibrné filmové elektrody elektrolyticky vyluduje
rtu¥ pPi potencidlu -0,50 V proti nasycené kalomelové elektrod& po
dobu 5 aZ 10 minut. Elektroda se oplédchne vodou, vysusS{ teplym
vzduchem a na Jeji povrch se odpipetuje 541 5 mM roztoku tri-n-
~oktylfosfinoxidu v tetrahydrofuranu, obsahujiciho 10 % m/m vysoko-
molekuldrniho polyvinylchloridu/tri-n-oktylfosfinoxidu. Po odpaie-
ni rozpou$t&dla je elektroda piipravena k pouZiti.
NiZe uvedeny p¥iklad ilustruje funkci elektrody podle vyndlezu.
P¥iklad 3
Stanoveni vizmutu galvanostatickou rozpoustéci analyzou. Byl ana-
lyzovén roztok sloZeni: 0,5 M kyselina chlorovodikovd HCl, 0,4 M
kyselina fosforetnd HyP0,, obsshujici 0,5 g.ml ™ Ibismutu BiJY,
Bismut byl neJjdfive akumulovén na povrchu elektrody odpojené od
potenciostatu v michaném roztoku po dobu 80 sekund, poté byla elek-
troda opldchnuta vodou, roztok vzorku byl vym&né&n zdkladnim elektro-
lytem 0,5 M kyselinou chlorovodikovou HC1l neobsahujicim bismut B1o*
a bismut zachyceny na indikadni elektrod& byl stanoven galvanosta-
- tickou rozpouStéci analyzou. P¥i potencidlu-0,300 V proti nasycené
" "kalomelové elektrod¥, bshem 40 sekund, byl bismut Bi®* redukovén
na kov, ktery byl poté oxidovédn proudem 54 A. Byla registrovéna
zdvislost potencidlu indikadni elektrody na &ase po dobu oxidace
bismutu. Pfechodovy stav byl v tomto pfipadé asi 2 sekundy. Pred
dalsim stanovenim byla elektroda regenerovédna v michaném roztoku
3 M kyseliny sirové H2804 po dobu 80 sekund.

Chemicky modifikované rtufové filmové elektrody podle vyndlezu
lze vyuZit v oboru anorganické elektrochemické analyzy p¥i stano-
vovéani koncentraci né&kterych iontd.
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PREDMET VYNLKLEZU
| 242 593
Chemicky modifikovand rtutovd filmové elektroda tvorens rtu-
Tovym filmem na st¥ib¥e jako nosi¥i, vyzna¥end tim, Ze rtutovy
film Jje pokryt filmem plastické hmoty, nap¥iklad polyvinylchlori~
dem, obsahujic{m tri-n-oktylfosfinoxid.
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