Polarografické a voltametrické stanoveni stopovych mnoZstvi olova, kadmia

a médi pomoci pocitacem rizené elektrochemické instrumentace

S teoretickymi zaklady modernich polarografickych a voltametrickych metod jsou

posluchaci seznameni béhem pfednasky ,Elektrochemické metody”.

Aparatura: Pocitatem fizeny Eko-Tribo Polarograf se softwarem PolarPro verze 2.0
(Polarosensors, Praha). Pracovano bude vzdy v tfielektrodovém zapojeni s
nasycenou argentchloridovou referentni elektrodou a platinovou dratkovou
pomocnou elektrodou . Jako pracovni elektroda bude pouzita klasicka rtutova
kapkova elektroda v pfipadé stanoveni kadmia pomoci diferencni pulsni polarografie
a visici rtutova kapkova elektroda UMuE (Polarosensors, Praha) v pfipadé
stanoveni olova, kadmia a médi pomoci diferenéni pulsni anodické rozpoustéci

voltametrie na visici rtutové kapkové elektrodé

Ovladaci program

Popis programu: Polar je program pro méfeni a vyhodnoceni koncentrace latek ve
vzorcich analyzovanych na EkoTribo Polarografu. Program ve verzi PRO umoziiuje
téZ navrh a upravu metod méreni. Tento uzivatelsky pfFivétivy program pracuje

v operacnim prostfedi Windows a jeho ovladani je nazorné a jednoduché. Zvladnuti
tohoto programu usnadriuje snadno dostupna rozsahla napovéda.

Pozadavky programu: Eko-Tribo Polarograf: stojanek + pfevodnikova karta

Polaro 4 (vSe Polarosensors Praha)

Windows 3.1 CE nebo Windows 95, volné 2 MB na disku, mys.

Minimalni doporucena sestava: procesor 486, RAM pamét 8 MB.

Omezeni programu: maximalni pocCet kfivek v jednom souboru — 24; maximalni

pocet vyhodnocovanych latek v jednom souboru - 8



Stanoveni kadmia diferenéni pulsni polarografii na klasické rtutové kapkové

elektrodé metodou kalibracni krivky

Pracovni postup:
Konstrukce kalibraéni zavislosti: Pfipravi se sada roztokd Cd** (c = 0, 2.107, 4.107,
6.107, 8.107 a 10.10" mol/l ) v 0,01M HCI a proméfi se jejich diferenéni pulsni

polarogram pfi dale uvedenych parametrech:

Metoda: DP polarografie

Potencial Parametry metody
pocatecni E;;, -300 mV doba bublani 300s
kone¢ny Esn -900 mV pocet méfeni 3
rychlost 4 mV/s vySka pulsu -50 mV
Sifka pulsu 80 ms
Vlastni stanoveni: 5,00 ml vzorku |, ktery obsahuje kademnaté ionty

v koncentraénim rozmezi odpovidajicim vySe uvedené KkalibraCni zavislosti, se
v odmérné barice na 10 ml doplni po zna¢ku 0,02M HCI. Vznikly roztok se pfevede
do elektrolytické nadobky a proméfi se jeho diferenéni pulsni polarogram pfi vySe

uvedenych parametrech.

Vyhodnoceni se provede pomoci podprogramu ,HODNOCENI*, ktery je soudasti
pouzivaného programu Polar Pro, verze 2.0.

Upozornéni: Do jednoho souboru Ize ulozit maximalné 24 kfivek



Stanoveni olova, kadmia a médi pomoci diferenéni pulsni anodické rozpoustéci

voltametrie na visici rtutové kapkové elektrodé metodou standardniho

pridavku

Pracovni postup:

50,00 ml vzorku II, ktery obsahuje stanovované prvky v rozmezi (1-10).10® mol/l, se
pfevede do 100 ml odmérné banky, pfida se 0,5 ml koncentrované HNO3 (suprapur)
a 1,0 ml octanu sodného (1 mol/l) a doplni se deionizovanou vodou na 100 ml. 10 ml
takto pfipraveného roztoku se poté prevede do elektrolytické nadobky a provede se

mérfeni pfi dale uvedenych parametrech:

Metoda: DPASV (DP stripping - HMDE)

Potencial Parametry metody

pocatecni Ejn -900 mV doba bublani 600 s
konecny Egin 150 mV poCet méreni 3
rychlost 20 mV/s potencial akumulace -900 mV

doba akumulace 120 s
klidova doba 15s
vySka pulsu ] 50 mV

Sifka pulsu ] 80 ms
Potencial piku: -600 mV Cd
(vs. Ag/AgCl) -400 mV Pb
+10mV Cu

Vlastni stanoveni se provede metodou standardniho pfidavku nasledovné: 50,00 ml
vorku Il se pfevede do 100 ml odmérné banky, pfida se 0,5 ml koncentrované HNO;
(suprapur) a 1,0 ml octanu sodného (1 mol/l), pfida se po 50 pl 5.10° mol/l roztoku
kazdého ze stanovovanych iontd a doplni se deionizovanou vodou na 100 ml. 10ml

takto pfipraveného roztoku se poté prevede do elektrolytické nadobky za vySe



uvedenych podminek se opét provede vlastni zaznam DPASV kfivky. Koncentrace
stanovovanych iontl se poté vypoc&te z poméru vySek pikd pfed a po standardnim
pFidavku, pokud se narlst piku po standardnim pfidavku bude pohybovat v rozmezi
50-150 % puvodni vysky piku. V opaéném pfipadé je nutno modifikovat velikost
standardniho pfidavku jednotlivych iontd tak, aby vySe uvedené kriterium bylo
splnéno. Vyhodnoceni se provede pomoci podprogramu ,Hodnoceni“, ktery je

soucasti pouzivaného programu Polar Pro, verze 2.0.



