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Zplisob pripravy kyseliny hexachloroplatidité

(57) Regent se tykd zpisobu pi{pravy ky-
seliny hexachloroplatidité rozpoudténim
platiny v kyseliné& chlorovodikové za pif{-
daviku peroxidu vod{ku p¥i zvyZené teplo-
t& a za pisobenf{ mechanickoakustické ener-
gie a kavita¥nich jevd v ultrazvukovém
“poli., Ve srovnéni s dosud pouZivanymi me-
todemi je pP{prava mnohem rychlej3{, tech-
nicky schidn&j3f, bezpedndj3{ a je bez
negativnftho vlivu na Zivotni prostiedi.
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Vynélez se tykd zpisobu pFipravy kyseliny hexachloroplati&ité vhodné pro syntézu
dal¥fch koordina&nfch sloufenin platiny, nap¥. platinovyck cytostatik, pouZivanych v hu-
ménn{ medicinZ,

Nejzndm& j3im zplisobem piipravy kyseliny hexachloroplatidité je rozpouXténi platzny
v luXavce krdlovské podle rovnice:

3Pt + 4 HNO3 ‘+ 18 HC1 = 3 HéPtCls + 4 .NO + 8 H,0,

av3ak vlastni p¥fiprava se provdd{ za velkého naddbytku kyseliny chlorovodikové i dusi¥né,
pouzZité jako oxida¥nfho &inidla.

Vyhodou postupu je moZnost pom&rné rychlého rozpou§téni platiny vyskytujic{ se v jakéko-
liv fyzikdlnf form&, nevyhodou je nutnost nejmén¥ ti{nasobného odkoutenf roztoku kyseliny
hexachloroplatilité v koncentrované kyselin& chlorovedikové pii teplot& do 140 % za d¥e-
lem odstrandnf oxidd dusfku. Tato operace byvéd navic doprovdzena &dstednou redukcl pro-
duktu e nra platinovou fern v disledku mf{stnfho pieh¥dt{ p¥i nedostateiném mfchénf vEt3f-
ho mnoZstvi viskozniho roztoku. Z hlediska bezpeinosti préce, ochrany zarfzent a>vjrobn£ch
prostor pred koroznimi udinky wunikajfcich plynd se jen velmi obt{¥n& nalézaj{ prijatelns
technickd Pe¥enf a tento postup nachdz{ uplatninf v praxi spi¥e na urovni experimentdlnf.

Z vyrobniho hlediska je mnohem schidr&j¥{ postup vyu¥ivajfc{ jako oxidadniho &inidla
plynny chlor, jimZ je sycena reakin{ sm&s, obsahujici suspenzi platiny v koncentrované
kyselin& chlorovodikové. Rychlost rozpoudtén{ platiny velmi zdvis{ na velikosti povrchu
rozpousténych Zdstic (porozité, granulometrii),'na intenzit& michénf reakinf{ sm&si
a teploté, které v3ak sni¥uji koncentraci rozpousténého chloru. Ve vyrobnim m&F{tku trvd
zpracovdnl jedné Sarfe rédov® desftky hodin. SpotTeba chloru je velmi vysokd, dlouhodobd
manipulace s nim nard%{ na technické problémy, uplné zachycen{ a dezsktivace vyfaduje
pouziti vysoceudinného skrubru s roztokem NaOH.

V literature je ddle popsdna metoda rozpouité&ni platiny v Xyselin& chlorovodikové
za mirného zahf{véni a dlouhodobého zavddéni{ roztoku peroxidu vodiku (Chem. Zeitung 40,
449, 1916; J. Ad.-Soc. 43, 2576, 1921), kterd je v8ak pouZitelnd pro rozpou¥téni Jemnd
disperzni platinj v ne%fhané form& (platinové &ern), zat{mco pFi rozpoustini %{hané formy
(platinovéd houba) nebo kovové platiny k jejimu rozpoudtén{ prakticky nedochézi.

Vysledkem na3eho studia u&inkd ultrazvuku na rdzné heterogenni systémy obsahujici
platinu je v3ak mimo jiné i zji3téni mnohondsobného zrychleni tvorby kyseliny hexachloro-
platidité rozpouténim platiny ve sm&si kyseliny chlorovodikové a peroxidu vodfku.

Postup podle tohoto vyndélezu spolf{vd v tom, Ze se 1 hmot. df{1 platiny michd p#i
teplot® 20 aZ 100 °c a za pisobeni zvukovych vin o frekvenci 10 a% 100 kHz rozpoust{ ve
sm&si obsahujfcf 1 a% 10 hmot. dfld chlorovodiku, 0 a% | hmot. dild peroxidu vodiku a 2,5
a% 10 hmot. df1% vody, ziskany roztok se &ist{ a podle potfeby zpracuje na krystalicky
produkt. P¥i tomto zplisobu syntézy lze s vyhodou pouZit platinu ve form& jemnych &dstic
a/nebo aglomerdtd, jako jsou &ern, houba nebo kovovd platina. PFi syntéze se postupuje
s vyhodou tak, Ze se peroxid vodiku ve form& vodného roztoku dévkuje do reekini smési po-
Edstech anebo kontinudlné rychlosﬁi udrZujic{ teplotu sm&si v rozmezf 40 aZ 90 .

S v¥hodou se ddle postupuje tak, Ze se ke konci reakce k 1 hmot. dilu reakin{ sm&si pridé
0,01 a% 0,1 hmot. df1d koncentrovaného roztoku kyseliny cnlorovodikové a roztok produktu
se izoluje ultrafiltraci.

péle v z&vislosti na kvalité vychozi platiny a udelu pouZiti kyselihy hexachloroplatidité
se jeji vodny roztok &isti piidavkem 0,005 aZ 0,1 hmot. dflu sorbentu, nap#. aktivniho
uhli a/nebo iontom&ni&e a ultrafiltraci{. V piipadé potiedby se vodny roztok kyseliny hexa-
chloroplatidité s vyhodou zahust{ odpafenim vody a produkt se z{skd ve form& krystalického
nexahydrdtu kyseliny hexachloroplati&ité.

Vy¥hodou postupu podle tohoto vyndlezu je znalnd a pFfitom snadno regulovatelnd rych-
lost rozpoulténi platiny a to teplotou, ultrazvukovym polem a rychlost{ pridévéni peroxi-
du vodfku, déle moZnost pouZiti riznych fyzikdlnfch forem platiny vietnd& regenerdtu a vy-



.....

2 . CS 269 455 B

razné snf{Zen{ spotiedby oxidadnfho &inidla, z ZehoZ vyplyvd maly reakZni objem a zejména
malé mnoZstvi odpadnfch létek.

Schidnost, technickd realizovatelnost, bezpednost a dal3f{ vyhody nového zpisobu
pripravy kyseliny hexachloroplatilité jsou niZe dokumentovény prfklady, které jej vZak
nikterak neomezuji.

P#{klad !

K suspenzi 100 g koloidnf platiny a 100 g vody se p¥idd 380 g 35% kyseliny chloro-
vodikové a za mfchénf v ultrazvukovém poli o frekvenci 100 kHz se postupnd priddvd b-
hem asi 15 minut 150 g 30% vodného roztoku peroxidu vodflu, pF¥i¥emZ reakinf teplota se
pohybuje v rozmez{ 60 a% 80 %c. Reak¥n{ smés se zfiltruje a vakuové zshust{ na tmav® Zer-
venou kafovitou hmotu, kterd po vychladnuti ztuhne. Zfskd se 265,16 g hexahydrdtu kyseli-
ny hexachloroplatilité s obsahem 37,63 % Pt (teorie 37,67 %).a 20,82 % H,0 (teorie
20,85 %).

Priklad 2

50 g rozetiené termolldnkové platinové houby o velikosti &dstic aglomerdts max.
2 mm a 160 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové se rozsuspenduje za michdnf a pliso-
beni ultrezvukovych vln o frekvenci 20 kHz. Po 10 minutdch se do sm&si za¥n& p¥idévat
30% vodny roztok peroxidu vodiku rychlosti{ 5-10 ml/min v celkovém mnoZstvi{ 90 ml. Suspen-
ze mirng p¥ni a zahf{vd se na teplotu kolem 65 oC.,.Reakce se ukonéf{ p¥fdavkem 10 ml konc.
HC1l a krdtkym vymichdnim sm&si.
Prakticky &ird reak®ni tekutina se &ist{ ultrafiltrac{, pPridem% zachycené velmi malé
mnoZstvi nerozpuiténé platiny se pouZije v nésadé dal3{ 3arZe.

iry roztok kyseliny hexachloroplatidité se zshust{ obdobn¥ jako v p¥ikladu 1 a z{skd se
132,58 g hexahydrdtu. '

Priklad 3

1 kg platinové houby se rozet¥e v tfeci misce na &4stice men3{ neZ 2 mm a v sulfo-
nadnf bance rozsuspenduje v 3,8 1 koncentrované kyseliny chlorovodikové., Sm¥s se za mf-
chén{ zahiPeje v ultrazvukové 1dzni o teplot® 50 °C a pfi frekvenci pole 20 kiHz se k nf
piikapévéd rychlost{ 10 ml/min celkem 1,8 1 28% vodného roztoku peroxidu vodfku. Reakdni
smés mirnd p&nf, zahif{vd se samovoln& reakénim teplem aZ na 80 °C, postupné Zervend
a houstne. Nadbytek HZOZ se odstrani pff{davkem 200 ml koncentrované kyseliny chlorovodfi-
kové za stdlého michdn{ a chladnutf reakdni sm&si pod 50 °C.

Ciry roztok kyseliny hexachloroplatilité se izoluje ultrafiltraci v mnoZstvi 5850 ml, ob-
sahujfc{ 169 mg Pt/ml, tj. vytdZek na nasazenou platinu pFedstavuje 98,9 %.

Na filtru zachycené a vodou promyté tdstice nerozpukténé platiny v mnoZstvi asi 10 g se
zpracuji v dal3f{ Sarii.

Priklad 4

500 g rozetiené regenerované platiny, znedijténé stopami t&Zkych kovi, hlinfkem,
hoféfkem a uhlfkem se zpracuje p¥fdavkem 1,9 1 koncentrované kyseliny chlorovodikové
a 0,9 1 roztoku peroxidu vodiku postupem podle p¥ikladu 3 s tim, Ze se k reakini smési
pred ultrafiltrac{ p¥idd 50 g aktivniho uhli, po 10 minutdch michdni 25 g katexu, po dal-
fch 3 minutdch se sm&s ultrafiltruje a kold& promyje 150 ml vody. Ziskd se &iry, tmavd
gerveny roztok, obsahujici 164 mg Pt/ml, tJ. vytdZek kyseliny hexachloroplatilité na nasa-
zenou znei¥ténou regenerovanou platinu pFedstavuje 95,12 %. K takto ziskenému roztoku se
za michdni b&hem 5 minut p¥idéd 3650 g 10% vodného roztoku chloridu draselného, reakdni
sm&s se pres noc v lednidce ochladi na 2 °C. filtracf se izoluje oran¥ovy Zluty hexachlo-
roplatidéitan draselny, ktery se promyje vodou a su3f{ do konstantnf{ hmotnosti.
Ziskd se 1086 g K2Pt016, tJ. 96,5 % na pouiitou kyselinu hexachloroplatiitou. Obsah t&Z-
kych kovi v produktu je ni%3{ ne% 1.1073 %, obssh hlinflm a hot¥fku je mén¥ ne: 1.10~% &,
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PREDMET VYNALEZU

1. Zpisob piipravy kyseliny hexachloroplatilité rozpoudténim platiny ve vodném roz-
toku chlorovodiku a peroxidu vodiku, vyznalujfcf se tim, Ze se 1 hmot. dil platiny michd
pri teplot& 20 a% 100 % a za ptisobeni zvukovych vln o frekvenci 10 aZ 100 kHz ve sm¥si
obsahujfcf 1 a% 10 hmot. df1l% chlorovodiku, 0,0t aZ 1 hmot. d{1} peroxidu vodiku a 2,5
a% 10 hmot. dfld vody, naleZ se z{skeny roztok &ist{ a pPfipadn&d zpracuje na krystalicky
produkt.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznaéujfci se tim, Ze se pouZije platina ve form& jemnych
g4stic a/nebo aglomerdtld, Jako napi. Zerni, houba nebo kovovd platina.

3. Zpisob podle bodd 1| a 2, vyznadujfcf se tim, Ze se peroxid vodiku ve form& vodné-

ho roztoku dédvkuje do reak¥nf sm&si po &dstech anebo kontinudln& rychlost{ udriujfci
teplotu sm&si v rozmez{ 40 aZ 90 %.

4. Zpisob podle bodd 1 aZ 3, vyznalujici se tim, Ze se ke konci reakce k i hmot. di-
1u reak®nf sm&si p¥id4 0,01 a% 0,! hmot., 4110 koncentrovaného roztoku kyseliny chlorovo-
dikové a roztok produktu se izoluje ultrafiltraci.

5, Zpisob podle bodd 1 af 4, vyznalujifci se tim, Ze se vodny roztok kyseliny hexa-
chloroplatidité &ist{ p¥fdavkem 0,005 aZ 0,! hmot. dflu sorbentu, nap¥. aktivnfho uhlf
a/nebo iontomd&nile, a ultrafiltraci.

6. Zptisob podle bodt 1 a% 5, vyznalujfci se tim, Ze se vodny roztok kyseliny hexa-
chloroplatidité zahust{ odparenim vody a chlorovodiku a produkt se ziské ve form& krysta-
lického hexahydrdtu kyseliny hexachloroplatidité.
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