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:
Anodickou stripping voltametrii na Hg-elektrod¢ stanovit obsah kadmia v maku metodou standardniho

pridavku. Srovnavaci metodou bude AAS.

Princip metody:
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Organické slozky maku se rozlozi ,,suchou’ mineralizaci pti kontrolovaném teplotnim rezimu. Po
prevedeni popela do roztoku se provede stanoveni kadmia anodickou rozpoustéci voltametrii a

atomovou absorpcni spektrometri.



Pristroje, chemikalie a pomtcky:

EKO-TRIBO polarograf, susarna, muflova pec, vafi¢, dusik z tlakové lahve, polarografické nadobky,
zasobni roztok 0,01M Cd(NOs),, koncentrované kyseliny — HCl, HNOs, HCIO4, redestilovana voda,
pipety, mikropipety, odmérma barika, porcelanové kelimky, vzorek maku.

Mineralizace maku:

Do porceldnového kelimku, ktery byl pfes noc naplnén zfedénou kyselinou dusi¢nou (1:5),
omyt vodou a redestilovanou vodou, vysusen a v peci vyzihan 2 hod. pti 600 °C, navazime 1-2 g
maku. Kelimek se vzorkem vlozime do susarny a pozvolna zvySujeme teplotu tak, aby béhem
3 hodin dosahla hodnoty 200 °C. Poté kelimek vloZime do muflové pece vyhiaté na teplotu 200
°C a zvysujeme teplotu do 450 °C rychlosti asi 80 °C za hodinu. Pii 450 °C nechdme pfes noc
(popel je Sedobily).

Kelimek s popelem nechame v exsikatoru vychladnout (pozor! - popel je velmi jemny, snadno
vylétava) a opatrné prikapavame 0,5 ml konc. HNO; a 0,1 ml konc. HCI. Kyseliny odkoufime na
vafi¢i (nebo v oteviené susarn€) pii 70-80°C, po té pfidame 0,5 ml konc. HCIO4 a znovu
odkouiime. Kelimek s odparkem vlozime do pece a zvySujeme teplotu po dobu jedné hodiny
na 450 °C . Po 30 minutach na této teploté vzorek vyjmeme (popel je bily az mimé nazloutly),
pridame 0,05 ml konc.HNOs a 0,05 ml konc. HCl a ve tfech podilech redestilovanou vodu (1+1+ 10
ml). Celkovy objem tedy bude 12,1 ml.

Stanoveni kadmia:

Do polarografické nadobky se odpipetuje 10 ml vzorku (po mineralizaci) a probublava inertnim plynem po
dobu 5 — 10 minut. Pro stanoveni uzijeme pocitatem fizeny EKO-TRIBO polarograf v pracovnim
rezimu DP-stripping — HDME. V okné parametry meéreni nastavime hodnoty podle obrazku 2.
Stanoveni se provadi metodou standardniho piidavku . Vyhodnoceni je soucasti softwarového vybaveni
piistroje. Vsledek prepotitejte na ugkg”. Soubé&me provedte stanoveni kadmia (olova) metodou AAS a
porovnejte vysledky!

Pozn.: Mineralizaci maku proved’te paralelné ve 4 kelimcich. Dva vzorky pouzijte pro ASV, dalsi

dvapro AAS.



Mastaveni parametrd metody [DF stripping - HMDE]

Obr. 1 —nastaveni parametrii pro stanoveni kadmia v maku.



