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Целью нашей работы было выяснить возможность применения мето
да пленочной полярографии с накоплением для определения микрограм- 
мовых количеств родия.

В качестве индифферентного электрода мы выбрали графитовый 
электрод, предварительная подготовка которого описана ранее [1].

Преимущества этого электрода для определения благородных ме
таллов по сравнению с ртутнопленочными и платиновыми электродами 
уже обсуждались [1—3]. Все измерения проводили на венгерском поля- 
рографе ОН— 101. Использовали ячейку конструкции В. И. Кулешо
ва [4]. Стандартные растворы готовили из продажного препарата хло
рида родия (III).  Раствор в ячейке продувался и перемешивался азо
том, который предварительно очищался от кислорода.

Большинство работ по исследованию электрохимического восстанов
ления родия (III) проведено на ртутном капающем электроде [5—7]. 
Вольтамперные кривые восстановления родия (III) были также получены 
на платиновом электроде, на вращающемся платиновом микродисковом 
электроде [8], на твердом серебряном электроде [9]. Подробный обзор 
приведен в работах [10— 11]. Как отмечают авторы обзоров, в настоящее 
время нет избирательного, высокочувствительного, простого в аппара
турном оформлении метода для определения родия. Минимально опреде
ляемая концентрация методом осциллографической полярографии со
ставляет 1 • 10 ~ъ моль I л  [12].

Известно [13], что соли родия (III),  присутствуя в хлоридных и 
сульфатных растворах даже в виде следов, вызывают образование ката
литической волны водорода, которая наблюдается при более положитель
ных потенциалах, чем потенциал выделения водорода в отсутствии солей 
родия. На ртутном капельном электроде восстановление родия идет при 
более положительных потенциалах, чем каталитическое выделение во
дорода. На графитовом электроде эти процессы совпадают, поэтому за 
фиксировать процесс и разряда, и ионизации родия не удается. В этих 
условиях нами получен катодный пик восстановления родия на фоне I M 
раствора KCl в присутствии ионов ртути (II) при потенциале —0,05 в 
отн. нас.к.э. Этот пик растет как от концентрации ионов ртути (II),  так и 
от концентрации ионов родия (III).  При этом каталитическая волна во
дорода сдвигается в катодную область потенциалов.

Реакции химического окисления родия уже используются в анали
тической практике [14], но электрохимическое окисление родия изучено
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недостаточно. Нами получен анодный пик растворения родия в растворе 
I M KCl при потенциале + 0 ,4  в отн. нас.к.э.

Пики хорошо воспроизводятся, имеют удобную для измерений фор
му, линейно растут с увеличением концентрации ионов родия (III) в ра 
створе 5* IO-9— 1 • IO-5 моль/л  (рис. 1). Изучение зависимости высоты

анодного пика родия от концентрации 
ионов ртути (II) показало, что при 
соотношении концентраций Rh : H g =
1 : 100 в растворе высота анодного пи
ка родия не зависит от концентрации 
ионов ртути (II).  Изучение высоты 
анодного пика родия от потенциала 
электролиза показало, что с увеличени
ем потенциала электролиза до —0,3 в 
отн. нас. к. э. анодный пик родия ра
стет. Дальнейшее увеличение потенциа
ла электронакопления вызывает резкое 
уменьшение анодного тока, а при по
тенциале— 0,4 в отн. нас. к. э. пик ис
чезает. При этом же потенциале наблю
дается большой каталитический ток 
водорода. Исчезновение пика родия 
при потенциалах электролиза отрица

тельнее— 0,4 в отн. нас. к. э., по-видимому связано с каталитическим 
выделением водорода.

Выводы

Получены анодные пики электрорастворения родия с поверхности 
графитового электрода. Величина анодного пика линейно зависит от кон
центрации родия в растворе в интервале концентраций 5 • IO-9— 
1 • 10~5 моль/л , что позволяет применять метод пленочной полярографии 
с накоплением для определения следовых количеств родия.
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Рис. 1. Зависимость тока элек
трорастворения родия от кон

центрации его в ,растворе


