Vyuziti modernich elektroanalytickych metod v analyze kovu

Polarografie jako analyticka metoda prosla bouflivym vyvojem, ale v Sedesatych
letech byla z analytickych laboratofi vytlaCena modernimi optickymi metodami (hlavné
atomovou absorpcni spektrometrii) jejichz citlivost je mnohondsobné vys$i ve srovnéni se
zakladni a dnes jiz klasickou d. c. polarografii (polarografie stejnosmérnym proudem). Obrat
v nazirani na ulohu elektrochemickych metod v moderni analytické chemii piineslo az
rozsifeni novych polarografickych metod vyvinutych v piimé souvislosti s prudkym rozvojem
elektroniky a vypocetni techniky.

Dnes v praxi nejuzivangj$i je fast scan diferencni pulzni voltametrie (FSDPV).
Principu elektrochemického nahromadéni latky na elektrodé a nasledného rozpousténi
vyuziva elektrochemicka rozpoustéci analyza pti analyze kovl v uspotfddani anodické
stripping voltametrie (ASV). Schopnosti nékterych (organickych) latek adsorbovat se na
povrch elektrody je vyuzito pii technice v literatufe oznaCované jako adsorptivni stripping
voltametrie (AdSV).

Polarografick¢é a voltametrické metody nachazeji praktické vyuziti v analyze
anorganickych i organickych latek. V oblasti anorganické analyzy se uzivaji pfedevsim pro
stanoveni kovl (Pb, Cd, Cu, My, Zn, Tl, Ga, Cr, Ni, Hg, Se, Te, As, V, Mo, U, aj.) a aniontl
(NO;,NO,,I",CN",S*"). Voblasti analyzy organickych latek se voltametrie orientuje

pfedevSim na stanoveni biologicky aktivnich sloucenin (farmaka, pesticidy, hormony,

vitaminy, a jiné latky elektrochemicky aktivni).

Ukol:
Voltametrické stanoveni niklu a médi v oceli

Princip metody:

Ocel se rozpusti v kyselinadch. Nikl se stanovi adsorptivni stripping voltametrii (AdSV), meéd
anodickou stripping voltametrii (ASV). Pii vysokém obsahu sledované slozky lze vyuZit metodu
fast scan diferencni pulzni voltametrii (FSDPV).

Pristroje, chemikalie a pomtcky:

EKO-TRIBO polarograf, vafi¢, dusik z tlakové 1dhve, polarografické nadobky, zasobni roztok 0,01M
CuSOy, zasobni roztok 0,01M NiSOs, HCI (zed. 1 : 1), HNOs (zfed. 1 : 1), 70% HCIO;,
triethanolamin, amoniakalni pufr (0,IM — NHsOH + 0,IM — NH4CI), diacetylglyoxim (DH,),



uhli¢itano-vinanovy pufr (0,8 M —K;CO;3,+ 04 M —NaKCsHsOs + 02 M —HCI), redestilovana voda,
pipety, mikropipety, odmémé barky, kadinky, vzorek oceli.

Prevedeni oceli do roztoku:

Asi 0,2 g oceli (pfesné odvazené) se rozpusti ve 20-25 ml HC1 (1:1) v kadince (250 ml) pod
hodinovym sklem. Po rozpusténi se piida 5 ml HNOs (1:1) a 2 ml HC104 (70%) na rozruseni karbidi a
odparuje se opatrn¢ do sucha (nejlépe na vodni nebo piskové lazni). Odparek se rozpusti v 10 ml HC1
(1:1); pripadna srazenina odfiltruje a roztok se dopIni vodou v odmémé bance na 50 ml.

Upozornéni: Pii odpafovani pouzijte ochranny Stit, popiipadé zaviete digestof, ,,sucha“

kyselina chlorist4 je explozivni !!!

Stanoveni niklu:

Do polarografické nadobky odpipetujeme asi 1,0 ml vzorku (max. 10 pg Ni), 0,5 ml triethanolaminu,
10 ml 0,1 molarniho amoniakalniho pufiu, 0,2 ml 0,025% alkoholického roztoku DH, a doplnime
vodou do objemu 20 ml. Takto pfipraveny roztok probubldme 5-10 minut inertnim plynem. Pro
stanoveni uzijeme pocitacem fizeny EKO-TRIBO polarograf v pracovnim reZzimu DP-stripping —
HDME. V okn¢ parametry mereni nastavime hodnoty podle obrazku 3. Stanoveni se provadi metodou
standardniho pridavku . Vyhodnoceni je soucasti softwarového vybaveni piistroje. Pred vlastnim méfenim se

zaznamena vina "slepého" vzorku.

Mastaveni parametri metody [DFP stripping - HMDE]
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Obr. 1 - nastaveni parametrii pro stanoveni niklu v oceli.



Stanoveni médi:

Pro stanoveni je vhodné prostiedi uhli¢itanu za ptitomnosti vinanu sodno-draselného, ktery brani srazeni
nékterych kovil. Do polarografické nadobky odpipetujeme 1 ml vzorku, 10 ml uhli¢itano-vinanového
pufru a doplnime do 20 ml vodou. Po dikladném probublani se provede méfeni v pracovnim rezimu

DP-stripping — HDME. V okn¢ parametry méreni nastavime hodnoty podle obrazku 4. Stanoveni se

provadi metodou standardniho piidavku . Vyhodnocent je soucésti softwarového vybavent pristroje.

Masztaveni parametrd metody [DP stripping - HMDE]
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Obr. 2 - nastaveni parametra pro stanoveni medi v oceli.




