CESKOSLOVENSKA

socmsnaxs IDOP]S VYNALEZU | 218249

(19) (11) (B1)

K AUTORSKEMU OSVEDCENI

——— ' (51) Int. C1.5
G 01 N 27/06

(22) Prihlageno 26 08 81
(21) [PV 6362-81)

e

(40) Zvetejnéno 30 04 82

URAD PRO VYNALEZY i - 0
A OBJEVY (45) Vydano 15 02 85

75 B
[gutg)r Vynélezu NOVAK JOSEF RNDr. CSc., PRAHA

(54) Zpiseb kvantitativniho stanoveni obsahu, dvojmocné platiny
ve vodnych roztocich

1 2

Vyndlez se tykd zphsobu kvantitativniho
stanoveni dvojmocné platiny ve vodnych
roztocich, p¥i kterém se k analyzovanému
vzorku obsahujicimu 2,5X10-¢ a% 5X1074
platnatych iont& p¥idd, v prostiedi 0,1 aZ
5N kyseliny chlorovodikové, 5X1073 aZz
25%10-2 M vodného roztoku (tris-fenan-
trolin) ferrikomplexu, nateZ takto vytvore-
né Gervené zbarveni komplexu Zeleznatych
jontdt s 1,10-fenantrolinem se v rozmezi 0,01
a¥ 60 minut po jeho vzniku stanovi fotome-
tricky pfi vinové délce 530 nm.
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Vynélez se tykd zptsobu kvantitativniho
stanoveni malych koncentraci dvojmocné
platiny ve vodnych roztocich na béazi své-
telné absorpce analyzovaného roztoku. Pres-
néji reeno, predmétem vyndlezu je postup
slouZici k zajiSténi nevelkych mnoZstvi plat-
natych iont& v roztocich obsahujicich vy$si
valence platiny,

Ze sveétové literatury zabyvajici se meto-
dami stanoveni dvojmocné platiny v rozto-
cich, obsahujicich také vy33i valence platiny,
jsou zndmy odmérné postupy, které pouZi-
vaji vizudlni nebo elektrometrickou indikaci
bodu ekvivalence a které popsal J. Cihalik
(Potenciometrie, CSAV Praha 1961) a W.
Kitt (Div. Dept. Sci. and Ind. Res. Rep. 2272.
1978]. Jsou také zndmy fotometrické postu-
py zaloZené na tvorb& barevného komplexu
v pfitomnosti reduk&nfho prostfedku, kte-
rym mbZe byt kyselina askorbové, chlorid
cinat§-nebo kyslitnik sifi¢ity; tyto metody,
které popsal M. Malat (Anorganickd gbsorpé-
ni spektrofotometrie, Praha 1973) a O. G.
Koch-Dedic a kol. (Handbuch der Spuren-
analyse. Berlin 1974) maji v8ak nevyhodu,
Ze jsou nepouZitelné v pritomnosti plati¢i-
tych iontd.

Déle jsou zndmy nékteré prédce Y. Yama-
mota (K. Chem. Soc. Japan 88, 745. 1967)
a jinych, zabyvajicich se reakénimi &inidly
na ionty &tyFmocné platiny v pFitomnosti

1,10-fenantrolinu. Jejich nevyhodou je vSak

bud nestabilita, nebo nizké citlivost, nebo
mald druhovd citlivost v pFitomnosti iontd
GtyFmocné platiny a zejména jejich nevhod-
nost pro kvantitativni analyzy dvojmocné
platiny v pfitomnosti organickych l4tek.

AZ do soutasné doby nebyla ani zndmé
ani popsand metoda pro stanoveni nizkych
koncentraci dvojmocné platiny v nep¥itom-
nosti redukcénich prostiedkl a za pritom-
nosti vySe neZ dvojmocnych iontd platiny
nebo organickych latek.

Ukéazalo se proto jako Gdelné a potfebné,
aby byl vyfeSen pracovni postup, ktery u-
mozni i stanoveni malych mnoZstvi platiny
ve vodnych roztocich obsahujicich mimoto i
dalSi anorganické nebo organické latky.
Tento cil je spln&n vyFeSenim vyndlezu, jehoZ
pfedmétem je zplsob kvantitativniho stano-
veni obsahu dvojmocné platiny ve vodnych
roztocich, popiipad& obsahujicich cizi ne-
istoty.

Podstatou vyndlezu je postup, p¥i kterém
se k analyzovanému vzorku obsahujicimu
platnaté ionty v koncentraci 2,5X10-6 a¥
5X10-4 pridd v prostfedi 0,1 a% 5 N kyseli-
ny chlorovodikové, 5X 1073 a% 2,5X10-2 M
vodného roztoku (iris-fenantrolin}) ferri-
komplexu, nadeZ takto vytvoFené Gervené
zbarveni komplexu Zeleznatych iontd s 1,10-
-fenantrolinem se¢ v rozmezi 0,01 a% 60 mi-
nut po jeho vzniku stanovi fotometricky p¥i
vinové délce 530 nm.

Vynialez je zaloZen na poznatku, Ze in-
tenzita Cerveného zabarveni(tris-fenatro-
lin)ferrikomplexu vzniklého reakci iontd
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dvojmocné platiny s ferriinem podle obecné
rovnice :

2 (FeX3)3*+ 4 (PtCl4)2~ + 2 HCl =
= 2 [FeXs)2* 4~ (PtCls)?~ + 2 H*

kde symbol X znamend 1,10-fenantrolin, je
linedrné umeérnd Kkoncentraci platnatych
fontd v rozmezi 1,0 aZ 250 mikrogramf v 50
mililitrech vodného roztoku.

JestliZe acidita roztoku je v rozmezi 0,1
az 5 N kyseliny chlorovodikové nebo v roz-
mezi 0,5 aZ 5N kyseliny sirové za pritom-
nosti 0,5 N chloridovych iontdi, zbarveni vy-
tvofiené bezprostfedné po smideni reakénich
Cinidel je nezdvislé na kyselosti prostiedi.
Vzniklé zabarveni roztoku je p¥i normaini
teploté mistnosti stdlé po dobu 60 minut;
jestliZe reak¢ni néddoba je chrdn&na pied
svételnym z&fenim, zamezi se tim také ka-
talytické redukci ferriinu péisobenim orga-
nickych latek.

Postup podle tohoto vyndlezu umoZiiuje,
aby ve zkoumanych vzorcich byly stanoveny
nizké koncentrace dvojmocné platiny v p¥i-
tomnosti vy38ich koncentracich &tyFmocné
platiny, a to i v pomé&ru 1:1000, a v pii-
tomnosti nadmé&rné€ vysokych koncentraci
nékterych organickych latek jako jsou soli
triglycinia v poméru aZ 1:106. Citlivost té-
to metody je podle pot¥eby moZno je§ts
zvy8it. Tak napfiklad po pridani alkalické-
ho chloristanu lze &ervené zbarveni kvan-
titativnd extrahovat do smési nitrobenzenu
a chloroformu v poméru 1 : 4.

Vyhody tohoto FeSeni jsou zFejmé z nésle-
dujicich pFikladi provedeni, které objasiiu-
ji podstatu vyndlezu, aniZ by ho jak§mkoliv
zplisobem omezovaly.

Priklad 1

K roztoku obsahujicimu aZ 100 ug Pt?+ se
pfida 5,0 ml kyseliny chlorovodikové zFed&né
1:1, objem roztoku se upravi destilovanou
vodou na 15 ml, p¥idd se 2,5 ml roztoku
ferriinu a v8e se vpravi do odmdrné batiky
na 25 ml, kterd se doplni destilovanou vo-
dou po znacku.

Roztok ferriinu, modfe zbarveny kom-
plex Zelezitych iontli s 1,10-fenantrolinem
se pripravi smisenim 140 mg siranu Zelezna-
toamonného kryst. nebo 71 mg chloridu Ze-
leznatého tetrahydrdtu s 260 mg 1,10-fenan-
trolinu v suché odmé&rné bafice na 100 ml,
do které se pfidd 5 ml kyseliny chlorovo-
dikové zFedéné 1 : 1, obsah batiky se fedi na
70 ml destilovanou vodou. Po 30minutovém
stdni se piidavkem ceridité soli ve form#
siranu zoxiduje Cervené zbarveni ferroinu
v modré zbarveni ferriinu t&sn& pod bod
ekvivalence, obsah baiiky se doplni po znad-
ku a po promichédn{ se ulo#l v temnu nebo
v obalu chrédnéném pied vniknutim svétla.

Intenzita ¢erveného zabarveni se mé¥i na
spektrofotometru pii vinové délce 530 nm
v Casovém rozmezi 7 aZ 12 minut po smise-
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ni, a to ve srovndni s kontrolnim vzorkem.
Cejchovni kfivka se sestroji postupnym od-
mefenim roztoku platnaté soli obsahujiciho
100 pg Pt2*/ml do odm&rnych ban&k na 25
mililitrti, a to v hodnot& odpovidajici 0, 0,5
a 1,0 ml. Dédle se postupuje stejn& jako je
uvedeno vySe.

P¥iklad 2

Do dglici nalevky na 125 ml se odpipetuje
50 ml vzorku obsahujiciho nejvySe 100 ug
platnaté soli, ptidaji se 2 ml kyseliny chlo-
rovodikové zied&né 1: 1 a5 ml roztoku ferri-
inu. Déale se pFida 1 ml 10% chloristanu
amonného a 15 ml sm&si nitrobenzen-chlo-
roform v objemovém poméru 1:4 a za 2
minuty po pPiddni ferriinu se provede ex-
trakce 30minutovym protfepdnim. Oddele-
na dolni organickd faze se zfiltruje suchym
filtrem do kyvety o délce 3 cm, a obsah ky-
vety se ihned proméri pri vinové délice
530 nm ve srovndni s vodou nebo Cistou
smdsi chloroformu a nitrobenzenu. Cejchov-

ni k¥ivka se sestroji postupnym odmérenim
standardnfho roztoku platnaté soli obsahuji-
ctho 100 ug/ml a dale tak jako je uvedeno
v pfedchozim pfikladé 1.

Pfiklad 3

PF¥i stanoveni dvojmocné platiny v orga-
nickych materidlech napfiklad v siranu tri-
glycinia se do suché 25 ml odmérné banky
odvéazi 100 mg rozdrceného vzorku, prida se
0,2ml kyseliny chlorovodikove ziedénél:1
a objem roztoku se destilovanou vodou u-
pravi na 20 ml. PFrida se 2,5 ml roztoku fer-
riinu, baiika se destilovanou vodou doplni
po znacku a promicha. Obsah baiiky se zmé-
¥ presné za 30 sekund po pridédni ferriinu
na spektrofotometru v 5cm kyveté pri vino-
vé délce 530 nm a porovnd se s kontrolnim
vzorkem prostym triglycinia, ktery je staly
pouze 8 minut. Cejchovni kiivka se sestroji
stejnym zplisobem jako je uvedeno v pii-
kladech 1 a 2.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob kvantitativniho stanoveni obsahu
dvojmocné platiny ve vodnych roztocich,
vyznateny tim, Ze se k analyzovanému vzor-
ku obsahujicimu 2,5X 1078 aZz 5X 1074 plat-
natych iont pf¥idd v prostfedi 0,1 aZ 5N
kyseliny chlorovodikove, 5X10-3 aZ 2,5X

% 10-2 M vodného roztoku (tris-fenantrolin)
ferrikomplexu, nate’ takto vytvofené Cer-
vené zabarveni komplexu Zeleznatych iontil
s 1,10-fenantrolinem se v rozmezi 0,01 aZ
60 minut po jeho vzniku stanovi fotometric-
ky pii vinové délce 530 nm.
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