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(54) Zplsob kvsntitativnfho stanovenf platiny ve vodnych roztocich

Predm&tem vyndlezu je zplsob stanovenf obsahu platiny v roztocich. Presn&ji fedeno,
vynélez se tyké kvantitativnfho elektrometrického stanovent nizkych obsaht plasti&itych

iontd ve vodnych roztocich.

Ve sv&tové technice je znéma ¥gda fotometrickyech postupd pro stanoveni mikrogramovych
obsghG platiny, které v3ak jsou relativn® mélo citlivé (m.Maldt: Abscrpén{ asnorganické
spektrometrie, Acedemis Pr;ha 1973). Jsou také zndmy polarografické postupy vyuZivajici
difuzn{ nebo katalytické vliny v piitomnosti chelatotvornych ldtek, které obsshujf v ligan-
du vézanou siru nebo dusik (G. S. Majpanovski j: Katalitiéeskijé i kin&tileskije volny v po-
larogrefii, Nauka, Moskva 1966; ddle té% M.Kopanica, S.Staré&: Kine tické me tody v chemické
nalyze, SNTL, Praha 1978). Jejich nedostatkem jest, %e Jsou to jen stu&ijni préce &istych
létek, které nejsou primyslovd ové&ieny.

Ukézalo se proto uelné a potfebné, aby byl vyreden pracovni postup, ktery umoZnf
stanoveni platiny i ve velmi nizkych koncehtracich v rozmezi 0,01 aZ 2,0.10'7 g kovu/l ml
roztoku, o ktery bude mo¥no vyuZft i v primyslovych laboratoiich.

Tento cil je spln&n metodou stsnoveni nizkjch obsshd plstiny, zaloZenou na vyhodnoce-
ni ketalytického proudu vodiku vzniksjictho na rtulové kapkové elektrods ve vbdnjch rozto-
cf{ch.

Predm&tem vyndlezu je zpldsob kvantitativnfho stanovent platiny ve vodnych roztocich
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obsshujicich 0,01 % 2,0 . 10'7 g platiny/1 ml roztpku, po&fténo na kovovou pletinu, pfi
kterém se zm¥f{ velikoat ketalytického proudu vodiku vytvofeného redukel komplexu platiny
na rtulové kapkové elektrod¥. Pbdatatog vynélezu je pracovni postup, p¥i ktgrém létkou
tvo¥fci komplex 8 ionty Etyfmocné platiny jest diethylentrisminpentsoctové kyselina o kon-
centraci 5 . 10'3 aZ 2 . 10'2 M v prostredl tlumeném octanem sodnym ne hodnotu pH 3 a% 6,5.

Vynédlez je zsloZien na poznatku, Ze Jqstliﬁe k r&ztoku platidité sole o koncentraci
2.1078 az 5.10°7 u p¥idé tekové mnoZstvi pevné diethylentriaminpentsoctové kyseliny, aby
Jeji koncentrace v konedném zfed¥&ni{ byls 5.10"3 et 2,1072 M, 8 kyselost roztoku se pomocit
octanu sodného s vyslednou koncentraci 5.1072 a% 4.107% M upravi ns hodnotu 4,5 £ 0,3 pH,
z18ké se tak roztok vhodny pro dalS{ préci. Jeho objem se upravi pr¥idavkem destilované vo-
dy na cca 60 ml, zsh¥eje se k varu s zshifivé 20 a% 30 minut. Po ochlezeni se roztok pireve-
de do 100 ml odmérné banky s doplni destilovsnou vodou po znadku. $dst roztoku se prevede
do polarografické nédobky, kyslik se odstirani pobublédnim roztoku dusikem, a registrsce prou-
du se provede polasrograficky v rozmezf 0,9 a¥ 1,5 V s indikae®ni kapkovcu rtu¥ovou elektro-
dou, pridemZ kslomelové elektroda se’pouiije jako srovnévacf. Vy¥ks ziskané §lny d.c. nebo
TAST polarografif, nebo vys8ks pfku zaznamenaného diferen&n& pulsni polsrografif je imdrné
obsahu platiny které je p¥itomna v roztoku.

Postup podle vynélezu umoinuje, aby ve 100 ml roztoku bylo s chybou % 5 % stanoveno
Jjesté& 5.10'7 & platiny, a to nejen v &istych roztocich, sle i za pF¥{tomnosti deldich létek.
Postup nen{ ovlivndn sni p¥itomnosti{ chloridd, dusidnand nebo siranl, ale ani nékterymi ke~
tionty, napfiklsd hlinitymi ionty. Pouze pritomnost Zeleziiych, nikelnatych nebo paslandatych
iontd stanovenf rudf, protofe tyto létky znemoZnujf vznik kstalytického proudu. Neoavé&dduji
se ani né&které snglogické komplexotvorné latky jako napfikied 1,2-diaminocyklohexante traoc~
tové kyseliny &1 nitrilofrioctové kyseliny pop¥ipad¥ daldf pfim¥si které sniiuji_ci;livoat
postupu o ndkolik #4dd nebo upln& znemoZnujf vznik katslytického proudu.

Predm&t vyndlezu je moZno vyufit vi3ude kde je zapot¥ebf zjistit nepstrnéd a% stopové
mnoZstvi platiny, s vyhodou ze jména v sektoru elektrotechnického, a strojirenského primyslu

s ve vodohospodé¥stvi.

Vyhody tohoto Fedenf jsou z¥ejmé z ndsledujfcfch pfikladd upotfebenf, které objasnujf
podstatu vyndlezu, aniZ by ho jakymkoliv zplsobem omezovaly.

P¥{klad 1 )

Zs dlelem sestrojenf cejchovni k¥ivky se do ¥ty¥ odm&rnych ben¥k po 100 ml odm¥#{ roz-
tok platiitych iontd obsahujfef 0,0 (slepy pokus) 2,0, 5,0 a 10,0 mikrogramu kovu, p¥ida-
Jf se 2 ml kyselina chlorovodikové z¥edéné 1:1 a 0,3 g pevné kyseliny diethylentrisminpen-
taoctové. Ke smEsi se piilejs 5 ml 50 #nftho octanu sodného, a roztok se destilovanou vodou
dopln{ na objem 50 a% 60 ml. Banky se zahfejf k varu s prfi této teplot® se udriujf po 25
minut; ns to se schledf, doplnf vodou po znadku s promichajf. (dst roztoku se odle je do
polarografické nédobky e probubléd dusikem. Polsrograficky zéznam se provede v rozmez{ 0,9
82 1,5 V SKB, a zi{skané hodnoty vy3ky vln se zanesou do grafu.
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P#iklad 2

Pro atsnoveni platiny v tenkych vrstvéch, nap¥ikled v epitaxnich vrstvédch pro bubli-
nové pam&ti se podloZka s vrstvou umfst{ do 50 ml hédinky, prridé se 0,2 g chloridu sodného
a8 10 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové., Obssh kadinky se zshfeje k varu a p¥i této
teplot& udriuje po dobu 10 minut. Podloiks se na to vyJjme 8 opléchne destilovanou vodou.
Obsah kédinky se pak ocdpaff{ tém&F k suchu na cca 2 ml roztoku, zredf se 10 ml vody a vhod{
se do nf 0,3 g hlinfkové folie. Roztok se poneché za obdasného michdnf v klidu po 1,5 aZ
2 hodiny, folie se vyjme, opléchne vodou a vloZ{ do jiné 50 ml kédinky, pridajf{ se 2 ml
konc. kyseliny chlorovodikové, 1 ml konc. kyseliny dusidné s folie se zs soutsaného zah¥{~
véni rozpustf; vzorek se pak odpa¥f na vodni ldzni tém&¥ k suchu. Po zFeddni vodou se obsah
kédinky prevede do 100 ml odmdrné befiky, pfidsjf se 2 ml kyseliny chlorovodikové zred. 1+l
e 0,3 g kyseliny diethylentriaminpentsoctové, a ddle se postupuje jakd Jje uvedeno v bﬁiklé—'
du 1. Vyhodnoceni obsshu platiny se prévade me todou ce jchovafl kfivky.

P¥iklad 3

Za \lelem stanoven! stop platidy v organickych létkéch, napfiklad v sfranu triglycinia
se navéike C,3 g vzorku rozpust{ ve 30 ml 1,5 M kyseliny chlorovodikové, pridaji se 2 ml ko-
vové rtuti s 20 ml roztoku chloridu cfnatého (zfskaného rozpudtdnim zsa tepla 25 g Sn012.2
H20 ve 20 ml koncentrovené kyselina chlorovodikové, a po ochlazen{ na poko jovou teplotu do-
plnénim destilovanou vodou na 100 ml). Roztok se po 1 hodinu mfché magne tickym mfchadlem.
Rtul se potom n&kolikréte promyje dekasntac{ vodou a o0dd&l{ se od vody papirovym filtrem,
ns to se premistf do kfemenné loditky s zah¥ivé v proudu dusiku p¥i 350 °C v za¥#fzent pro
odpafovéni rtuti. Zbytek v lodi%ce se rozpusti v 0,5 ml lu¥evky krdlovské a vypléchne do k&~
dinky obsshu 50 ml. Zf{skany roztok se odpa¥f na vodni lézni pri teplot& 70 sz 80 °C a% do
suche, zbytek se rozpustf ve 2 ml kyseliny chlorovodikové, prevede se do 100 ml odmérné
banky, pridsjf se 0,3 g kyseliny deithylentriaminpentaoctové kyselina a déle se postupuje
ste jn& jako dle priklsdu 1. Vyhodnoceni se provede metodou ce jechovn{ k¥ivky nebo metodou
konstantniho p¥idavku.

PXEDMET vYNE{LEZU

Zpisot kvantitativnfho stanovenf platiny ve vodnych roztocich obsghujfcich 0,01 a%
2,0 . 10-7 g platiny/l ml roztoku, podfténo na kovovou platinu, p¥i kterém se m&¥f velikost
katalytického proudu vodfku vytvoreného redukcf komplexu platiny na rtulové kapkové elektro-
gag, vyzhaéeny tim, Ze létkou tvo¥ici komplex s ionty &ty¥mocné platiny jest diethylentria-
minpentaoctovéd kyselins o koncentraci 5.10'3 a% 2.107° M v prost¥edi tlumeném octanem sod-
nym ns hodnotu fH 3 8% 6,5.
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