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Studium fakfoovlivivjicich redukci rhenistanu

Cilem pedkladané bakaitéké prace bylo prostudovani vlivu podminek na reduk
rhenistanu amonného zvolenymi redafmi ¢inidly. Pribéh redukce byl sledovan
difereréni pulsni voltametrii jako pokles vySky DPV pikuertistanu amonného
v zavislosti na molarnim ipbytku redukniho ¢&inidla a nasledné vyjddni
zredukovaného rhenistanu v procentech. Byla poa#itareduléni ¢inidla (borohydrid
sodny, hydroxylamin hydrochlorid, hydrazin hydramidl a askorbova kyselina). Ke
zredukovani 97,8 % rhenia doSlai ppouziti 0,9nasobného molarnihaepytku
borohydridu sodného v prdstli vodného roztoku kyseliny chloristé o koncentrac
2mol dm® P pouZiti hydroxylamin hydrochloridu bylo fp jeho trojnasobném
molarnim gebytku zredukovano 85 % rhenia (v presi s pH = 8,5). Redukce
hydrazin hydrochloridem ip pouziti trojnasobného molarnihorfgbytku vedla ke
zredukovani 68 % rhenia (v préstli s pH = 5,0). Poslednim studovanym rehira
¢inidlem byla askorbova kyselinafigejimz trojnasobném molarnimigbytku doslo
ke zredukovani 98,7 % rhenia.

rhenistan amonny, dife¢ahpulsni voltametrie, redukce, redukcinidla

Study of factors influencing the reductiofrbenistane

The aim of the bachelor thesis wasttidys the influence of conditions on the reduction
of ammonium perrhenate by selected reduction agemte amount of reduced
perrhenate was followed by differential pulse vaitaetry (as the decrease of the height
of DPV peak). The percentage of reduced perrhewate expressed as a function of
molar ratio of the reduction agent to perrhenatbe Tollowing four agents were
employed: sodium borohydride, hydroxylamine hydftodde, hydrazine
hydrochloride, and ascorbic acid. An amount of 9¢.8f rhenium reduced was
achieved by 0.9-fold of molar excess of sodium hgdside in 2 mol dr? perchlorid
acid. The threefold molar excess of hydroxylamigdrbchloride reduced rhenium by
85% (in medium with pH = 8.5). The threefold maotaicess of hydazine hydrochloride
reduced rhenium by 68% (in medium with pH = 5.03cérbic acid was the last studied
reduction agent; its threefold molar excess redubedium by 98.7%.

ammonium perrhenate, differential pwisitammetry, reduction, reduction agent
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1 CIiL PRACE

Radioizotopy rhenid®Re a'®®Re jsou vyuzivany ve forénkomplexa s organickymi
ligandy v radiofarmacii jak pro diagnostické talo gerapeuticke ¢ely. Tyto komplexy
jsou obvykle pipravovany redukci rhenistanoveho iontu (kde jenntve v oxid&nim
stavu 7+) na ionty rhenia s niz§im oxidam ¢islem (obvykle 4+) vhodnym redékim
¢inidlem v giitomnosti poZzadovaného organického ligandu. Jadlaksmiho cinidla se
negastji pouziva chloridu cinatého ve zZimych molarnich febytcich (az osmisetna-
sobnych). Vznikajici cigité ionty nejsou ovSsem z toxikologického hlediskali$
kompatibilni s podavanim vzniklé &1 do Zivého organismu. Vyvstava proto
pozadavek po studiu jinych redurich cinidel vhodnych pro redukci rhenistampro
vySe zmigné (tely.

Cilem pedkladané bakaiské prace je prostudovat vlivkierych podminek na
redukci rhenistanu amonnéhiayimi vybranymi reduk&nimi cinidly: borohydridem
sodnym, hydroxylaminem, hydrazinem a askorbovoeliysu.
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2 TEORETICKA CAST

2.1 Rhenium a jeho vlastnosti

Rhenium je velmi vzacny kovovy prvek, ktery se vg&ne mimadadre nizkym
vyskytem na Zemi i ve vesmiru [1, 2]. V zemsk#d<ini pramérny obsah rhenia pouze
1-5 ng/kg. V meéské voa je jeho koncentrace neititelné nizka i €mi nejcitlivéjSimi
analytickymi technikami. f#édpoklada se, Ze ve vesmirtippda na jeden atom rhenia
kolem jednoho bilionu atotnvodiku. Objev rhenia je datovan rokem 1925 a jekm
objevitelé jsou oznavani Walter Noddack, Ida Tackeova a Otto C. Berg.

Rhenium ma ieti nejvyssSi bod tani mezi prvky (3459 K) atpabk mezi
nejobtiZzji tavitelné prvky. Chemicky se podobéa kaow skupiny platiny, vetré svého
nizkého vyskytu v zemskéire.

V ptirodé se mineraly nebo rudy rhenia nevyskytuji, protoodykle ziskava
rafinaci polétavych pradh vznikajicich pi praw molybdenovych koncenti@tziska-
vanych z f@dnich sulfidickych midénych rud. Vysoceisté rhenium je fipravovano

termickym rozkladem rhenistanu amonného
2 NH,ReQ, + 7 H,— 2 Re + 2 N§+ 8 HO (2.1)

Ve sloweninach se rhenium vyskytujefads mocenstvi od Ré po R€™ (cit. [3]).
Nejstalejsi jsou vSak sléeniny rhenia v mocenstvi Ke Re", R€* a Ré*. Oxidasni
vlastnosti rhenistanu jsou mnohem slabsi nez u armasignu. Kyselina rhenista je silna
kyselina, jeji iont Re@ je bezbarvy. Rhenistan sodny a amonny jsoudoaéndobre
rozpustné ve vad Rozpustnost rhenistanu draselného vesyegouze 0,95 g dm Ve
vodk nerozpustné sl@eniny tvdai rhenistanovy aniont s velkymi organickymi katipnt
(tetrafenyl arsonium, nitron, methylenova mo@j.), naopak jsou tyto sléeniny
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rozpustné v tznych organickych rozpouftlech, ¢ehoz se pouZziva pro separaci,
gravimetrické a zejména spektrofotometrické stanbxteenia.

O toxicit¢ rhenia a jeho sldenin neni mnoho znamo, protoZze jsou pouZzivany ve
velmi malém mnoZstvi [4]. Nejsou popsany Zadné angipady otrav lidi slode-
radiotoxicita pirodniho izotopu'®’Re rozpadajiciho se s poasem 4x18 roki na
stabilni izotop*®’Os. Pro rhenistan sodny, podany perargintkarim, byla nalezena
hodnota L3 = 2800 mg kg~

2.2 Vyuziti rhenia v radiofarmacii

Radiofarmakum je tvy piipravek uteny k diagnostickym nebo terapeutickym
acelim, ktery se sklddé ze dvasasti: radionuklidu a vhodného nési[5, 6]. Pohyb
radiofarmaka v organismu je dan jeho radiochemickmovahou, fyzikalnimi,
chemickymi vlastnostmi a #agobem podani. Vhodné radiofarmakum je vybirano na
zaklad distribuce nebo vyktovani ¢i vychytavani danym organem. Vice nez 95 %
radiofarmak slouzi k diagnostickyntelim v rdmci funknich zobrazovacich metod.
Jedna se o zobrazeni distribuce, posouzeni poroeykie farmakokinetiky, metabo-
lismu v cilovych organech, definovanymi kvalitatiem a kvantitativnimi parametry.
Asi 5 % radiofarmak pak slouzi kimé terapii gkterych onemoadini, pi némz je
terapeutickym efektem cilené lokalni édi patologické tkah

Vedle stabilniho izotopd®Re je znamo jestvice jak ticet radioizotof tohoto
prvku. Z nich I&ebné vyuZiti maji zejména radioizotopfRe a'®*Re [7]. Radioizotop
1%Re je p~ z&i¢ s pol@asem rozpadu 16,9 hodin a energii 2.1 Mekprpvovany
rozpadem z izotopd®W. Druhy radioizotop'®Re je takép™ z&i¢, a ma poloas
rozpadu 89,2 hodin a energii 1.1 MeV. Oba maiji pod@ohloubky piniku do tkar
(5 mm pro*®Re a 11 mm prd®Re) a jsou intenzivh studovany jako terapeuticka
radiofarmaka.

Priprava radiofarmak obsahujicich rhenium vychazdiaaktivniho rhenistanového
iontu (**ReQ,) pripraveného v generatoru. Rhenistan musi byt vhodrgglkénim
¢inidlem zredukovan na nizSi mocenstvi, vhodné prelataci do fislusného ligandu,

ktery tvai druhoucast radiofarmaka a umidje jeho distribuci do Zadaného mista
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v organismu. Tyto postupy se&am provadi v takzvanych ,instantnich soupravach*
(obr. 2.1) to znamen4, Ze odpovidajici mnoZstvioeddivniho roztoku™®®**ReQ; je
piidano do pedem vyrobenych sési pislusnych ligandl, redukovadel, stabilizatora
katalyzatot. Tento typ reakci musi byt optimalizovan &kéavané vynosy distota
vyrobki by mely byt reprodukovatelnd pro > 95%. Vysledn&iNé@ by ntla byt
piipravena k aplikaci po chromatografické kontrolealily nejlépe bez dalSich krak
cisteni.

186188Re0; 186/188Re radiofarmakum

n
ol

4

&
> 7

186/188Re

»instantni souprava“ injekéni podani
generator redukeni Cinidlo, ligand,
stabilizatory

Obr. 2.1 Riprava’®®®Re radiofarmak (evzato z [7], upraveno)

Pii hledani novych radiofarmak obsahujici®f'®Re se pozornost zasje jak na
vybér vhodnych redusnich ¢inidel (viz dale kap. 2.3) tak vhodnych ligandByly
nagiklad navrzeny receptor-specifické ligandy napodligibusteroidni hormony
(obr. 2.2) nebo bifutni chelatory odvozené od deritaethylendiamin tetraoctove

kyseliny spojené s monoklonalnimi protilatkami (c®s3).
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Obr. 2.2 Struktury liganidnavrzené proifipravu radiofarmak obsahujiciéff**Re,
které napodobuji struktury steroidnich horma@a) dihydrotestosteronu a (b) progesteronu
(nad ligandem zobrazena struktutésfusného steroidniho hormonu).
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Obr. 2.3 Struktura bifurtniho chelatoru odvozeného od ethylendiamin tetmadckyseliny, spojeného s
monoklonalini protilatkou, navrzeného pridppavu radiofarmak obsahujicici*Re.

2.3 Metody redukce rhenistanu

Jak bylo uvedeno vySe, vykazuje rhenium celé spaktoxida&nich staw [3].

Standardni redoxni potencialyiaf vodikové elektrod) pro jednotlivé oxideni stavy

jsou nasledujici

ReG+4H +e —» Re +2 H,0 +0,157 V (2.2)
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Re® + 3¢ — Ré +0,300 V (2.3)
ReQ +8H +4e - R +4 H0 +0,422 V (2.4)
ReQ +4 H +3e — ReQ + 2 H,0 + 0,510 V (2.5)
ReQ” +8H + 3¢ — R + 4 H,0 +0,795 V (2.6)

Produkty redukce rhenistanu jsou tedy zjevavislé na sile reddkiho ¢inidla. Slaba
reduléni ¢inidla (oxid sticity, hydrazin) redukuji rhenistan na rhenan, chimagticky
Zlutou barvou roztoku. Si&jgi redukni ¢inidla (chlorid cinaty, kovovy zinek) redukuji
rhenistany zejména v kyselém piesti na rheritany ¢i az rhenany, coz se projevuje
hnédou nebo zelenou barvou roztoku. Rtaté soli (dusinan nebo chloristan) redukuji
rhenistany v proseédi kyseliny chlorovodikové na ionéyyfmocného rhenia.

Pro gipravu radiofarmak se ngjstji pouziva redukce chloridem cinatynijgemz
je poteba jeho az osmisetnasobny molaimiytek [8]. Vznikaji tak obavy z mozného
toxického nebo i genotoxickéhaigpbenictyimocného cinu, kteryipreakci vznika.
Jsou proto intenzivhhledana jina reduki cinidla pro tuto reakci. #kladem niize byt
smes chloridu cinatého a askorbové kyseliny, ktefé gétisetnasobném molarnim
piebytku redukuje v prostdi o pH = 2,0 rhenistan z 90 %.

2.4 Stanoveni oxid&nich staui rhenia

Pro stanoveni rhenia a jeho sienin byla navrZzena celi@da metod [3]. Z nich pro
speciaci jednotlivych oxidmich staw rhenia jsou vhodné pouze metody

elektroanalytické, fipadré spektrofotometrické.
2.4.1 Elektroanalytické metody

Rhenistany mohou byt snadno stanoveny polarognrafiekp. voltametricky na rfové
elektrod. Redukni proces je zran¢ komplikovany a zavisly na re&kim prostedi [9].

V kyselém prosedi 4 mol dm® roztoku kyseliny chloristé je redukaéeiektronova na
R s pilvinovym potencidlem okolo —0,4 V (proti SCE) [10Podob® probiha
redukce v progedi 4 mol dm® roztoku kyseliny chlorovodikové [11]. Naopak

v neutralnim prosedi 2 mol dm® roztoku chloridu draselného vede redukcé'Ré na
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Re ™ pilvinovy potencial ma hodnotu okolo —1,5 V (proti BCKone&ng v zasaditém
prostedi 0,1 mol dit roztoku hydroxidu draselného je redukce nejkonulajsi,
s prongénlivym pactem vynenovanych elektrob (od 7,6 do 9,8 podle vyptu
z llkkovicovy rovnice) iprominlivou hodnotou flvinového potencialu (od
—-1,66 do —1,75 V proti SCE) v zavislosti na koncaeit pfitomného rhenistanu [12].
Redukce vede ke srsi Re™ a Ré.

2.4.2 Spektrometrické metody

Spektrofotometrické metody pro stanoveni rhenianghrMalat [13]. Stanoveni
rhenistai je nefastji zalozeno na zakladejich reakce s thiokyanatanem v re¢iikn
prostedi na zaklagitvorby iontového asociatu. Redukce se provadiselgm prosedi
chloridem cinatym. Vznikly Zluty az ZlutooranZovbarveny asociat ma ve vodném
prostedi absorpni maximum pi 400 nm, jeho absorbance je stala asi dediny. Lze
jej rovreéz extrahovat do organickych rozpaid#l (ether, isoamylalkohol). Ve vodném
prostedi lze metodou stanovit az 15 ppm, po extrakcietteru 0,24-5,0 ppm Re.
Podobr se chova komplex si-furyldioximem, ktery v prosedi kyseliny chloro-
vodikové a za fitomnosti chloridu cinatého dava purpufoververé zabarveny
komplex. Ten je ve vodném préstli nerozpustny, rozpousti se vsak jiz v premtt
26 % acetonu, nebo jej Ize extrahovat do organickébzpoustdla (chloroform,
cyklohexanon). Roztok komplexu ma maximum absoregiic 532 nm. Metodou je
mozno stanovit 0,4-5,0 ppm rhenia.

Spektrofotometrické detekceip/inové délce 214 nm bylo pouZitaipsledovani
redukce rhenistanu draselného ésnym reduknim ¢inidlem [8]. Redukce byla
sledovana pomoci kapilarni zénové elektroforesyrosfedi Brittonova-Robinsonova

pufru na zaklag snizeni odezvy UV detektoru na rhenistanovy iont.



Helena BureSovaakala‘ska prace 13

3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité chemikalie

Jako zdroj rhenistanovych ignbyl pouzit rhenistan amonny 99+% (Sigma-Alrich).
Pouzitymi reduknimi ¢inidly byly borohydrid sodny (Merck), hydroxylamin
hydrochlorid (Lachema), hydrazin hydrochlorid pachema, CR) a askorbova
kyselina Ph. Eur. 3 (Lachema). Ostatni pouZité ¢ké&lie byly analytick&istoty (p.a.):
hydroxid sodny (Penta), kyselina chlorista 60 % i1®k§ kyselina chlorovodikova
35 % (Lach-ner).

3.2 Reduleni experimenty

Pt redulkcnich experimentech byla pouzita nasledujtgfi reduleni ¢inidla:

» 0,01 mol dm® roztok borohydridu sodného v 1% roztoku hydroxsddného,
= 0,1 mol dm?® roztok hydroxylamin hydrochloridu,

= 0,1 mol dm?® roztok hydrazin hydrochloridu,

= 0,1 mol dm?® roztok askorbové kyseliny.

Redukce probihala vuznych reaknich prostedich. V gipad® redukce boro-
hydridem sodnym byl regkim prostedim roztok kyseliny chloristé o koncentracich
0,5, 1,0, 2,0 a 4,0 mol dfh Reaknim prostedim pro ostatnifit pouZita redukni
¢inidla byla destilovana voda s pH upravenybedtnou kyselinou chlorovodikovou
nebo ¥edtnym roztokem hydroxidu sodného na pH = 5,0, 6,3a78,5.

Redukni experimenty byly realizovany ve zkumavkach pdeigendorfa o objemu
2 ml. Do zkumavky bylo napipetovano postapt00 ul zasobniho roztoku rhenistanu
amonného o koncentraci 1,03%1@nol dn®, dale 0-18Qul zasobniho roztokuifslus-

ného redukniho ¢inidla a smds byla dopléna odpovidajicim regkim prostedim
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(roztok kyseliny chloristé nebo destilovana vodgpsavenou hodnotou pH) na celkovy
objem 158Qul. Smes ve zkumavce byla michdna pomdepgky (Heidolph Vibramax
100), nastavené na 600 ot./min po dobu 10 minute Bglo ze zkumavky odebrano
100ul reakeni snesi a greneseno do voltametrické nadobky (viz dale kap. @310 ml

zéakladniho elektrolytu, jimZ byl 4 mol dfiroztok kyseliny chloristé.

3.3 Diferen¢ni pulsni voltametrie

Ke studiu velikosti redukce rhenistanu amonnéfislyggnym reduénim ¢inidlem byla
pouzita metoda diferéni pulsni voltametrie, podminky byly odvozeny né&laé&
podminek z publikované prace [10]. Voltametrick&eni byla realizovana n&iptroji
PalmSengizeném softwarem PalmSens PC verze 2.0 (obojiroy fPalm Instruments,
Holandsko). Bylo pouZitoritelektrodové zapojeni: mfové staticka kapkova elektroda
Mkapky = 1,5 mg (SMDE 1, Laboratornfiptroje Praha), referéni nasycena kalomelova
elektroda (ThetaCR) a pomocna platinova elektroda. Rozsah¢tiapri kterém byla
provedena analyza, byl nastaven od —0,2 V do —-0(pr&ti SCE). Rychlost polarizace
elektrody byla 10 mV/s, vySka pulsu 25 m\ikai pulsu 70 ms.

M¢teni probihalo v &né voltametrické nadobce do niz bylo pipetovanonilO
zakladniho elektrolytu, jimZ byl 4 mol dfhroztok kyseliny chloristé. Rozpusty
kyslik z roztoku byl odstram prichodem argonu (99,99%, Linde). Pdidani
analyzovaného vzorku o objemu 1@0 byl roztok kratce promichéan elektrickym

michadlem.

3.4 Zpracovani nanéfenych dat

Naméfena data byla zpracovana na hl@duyznamnosti 95 % dinymi statistickymi
postupy [14]. VSechna prezentovana data jsou megdeespa tii méreni. Ke
zpracovani dat byly pouzity software Microsoft BExc®tarter 2010, Origin 6.0
Professional (Microcal Software, USA).
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4 VYSLEDKY A DISKUSE

4.1 Kalibraéni zavislost

Pomoci kalibraniho nefeni byla nalezena vhodna koncentrace rhenistanunraého,
kterd byla pouzita pro redtki experimenty. Byly progieny DPV rhenistanu
amonného v koncenttaim rozsahu 0,5-5,0x10mol dm® v prostedi 4 mol dm®
kyseliny chloristé. Na obr. 4.1 jsou zndzom vybrané DPV rhenistanu amonného.

0,12

I, pPA t

0,08

0,04

-0,2 -0,3 -0,4 -0,5 -0,6
E vs. SCE, V

Obr. 4.1 Diferetini pulsni voltamogramy roztoku rhenistanu amonnélpoostedi 4 mol dri® kyseliny
chloristé na statické rfové kapkové elektradproti SCE (rychlost polarizace elektrody 10 m\/gSka
pulsu 25 mV, §ka pulsu 70 ms). Koncentrace rhenistanu amonnéhd: 58x10° mol dm?,
(2) 1,1x10° mol dm?, (3) 2,0x10° mol dn1®, (4) 2,8x10° mol dn1®. Carkovan&iara fredstavuje signal
zakladniho elektrolytu.
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Z nanttenych DPV byly odé&eny vysky pik a sestrojena kalib&ai zavislost, ktera
byla linearni v celém pro&iovaném rozsahu 0,5-5,0x20mol dnm>. Na obr. 4.2 je
znazorgna odpovidajici kalibgai pfimka, pro niz bylo mozné vygaat rovnici

linearni regrese

I[NA] = 2,1x10° ¢[mol dm®] — 4x10°? (3.1)
r?=0,9987

120
I, nNA
100

80

60

40

20

0 2 4 6
c(NH,Re0,), 10~ mol dm®

Obr. 4.2 Kalibréni zavislost vySky DPV piku na koncentraci rhemstaamonného v prasdi
4 mol dm?® kyseliny chloristé na statické riové kapkové elektrad proti SCE (rychlost polarizace
elektrody 10 mV/s, vyska pulsu 25 mVil& pulsu 70 ms).
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4.2 Reduleni ¢inidlo borohydrid sodny

V ramci jednotlivych redusnich¢inidel byly testovanytzné experimentalni podminky
tak, aby bylo dosazeno maximalniho zredukovaniistemového iontu. Redukce byla
sledovana jako pokles vysky DPV piku rhenistanu ram@bo a naslednvyjadiena
v procentech zredukovaného rhenistanu.

Prvnim reduknim c¢inidlem byl borohydrid sodny v kyselém priedi. Byla
sledovana zavislost mnozstvi zredukovaného rhemistamonného na molarnim
pon¥ru borohydrid sodny:rhenium. Zavislost byla sledwvav rozmezi 0,0-1,2
molarniho pebytku borohydridu sodného v reakm prostedi kyseliny chloristé
o koncentracich 0,5, 1,0, 2,0 a 4,0 moldrrysledky n&teni jsou graficky znazoeny
na obr. 4.3.
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Obr. 4.3 Zavislost mnozstvi zredukovaného rhenigpfecentech) na molarnim pém redukiniho
¢inidla (borohydrid sodny) &i rheniu a na koncentraci kyseliny chloristé v radkn prostedi
(1) 0,5 mold®, (2) 1,0 moldr?, (3) 2,0 moldri® a (4) 4,0 moldmi. Podminky rmien:
c(NH,ReQ) = 2,6x10° mol dn®, ¢(NaBH;) = 0,0-3,6x10° mol dnm>.

Z nartienych hodnot je patrné, Zéifxoncentraci kyseliny chloristé 2 mol dfn
ktera byla pouzita jako re&ki prostedi, bylo zredukovano nejvice rhenistanu a to
97,8 % a bylo pdeba 0,9nasobného molarniheelpytku borohydridu sodnéhoriP
koncentraci 0,5 mol dm kyseliny chloristé bylo zredukovano nejnéémenistanu a to
33,6 %, bez ohledu na molarrepytek borohydridu sodného.
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4.3 Redukéni ¢inidlo hydroxylamin hydrochlorid

Redukce hydroxylaminem probiha v zasadité oblakti g tohoto divodu tvdila
realkéni prostedi destilovand voda s upravenym pH do zasadit@stibbomoci
ziedného roztoku hydroxidu sodného. V tomto piedi byla sledovana zavislost
mnozstvi  zredukovaného rhenistanu amonného na  mimlar pongru
hydroxylamin:rhenium v rozmezi 0,0-3,0 molarnihiehytku hydroxylaminu. Byly
vybrany hodnoty pH redkiho prostedi 6,4, 7,3 a 8,5. Vysledkydieni jsou graficky

znézorgny na obr. 4.4.
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Obr. 4.4 Zavislost mnozstvi zredukovaného rhenigpf@centech) na molarnim pém redukniho
¢inidla (hydroxylamin hydrochlorid) &i rheniu a na pH reakiho prostedi (1) pH = 6,4, (2) pH = 7,3,
(3) pH = 8,5. Podminky #feni: c(NH,ReQ) = 2,6x10° mol dm?® ¢(NH,OH.HCl) =
=0,0-7,8x10° mol dm*,

Z nantienych hodnot je patrné, Ze k n&pi redukci rhenistanu hydroxylaminem
dochéazelo v reatkim prostedi s pH = 8,5 ato z 85 %. Pro réaikprostedi s pH = 6,5
bylo rhenia zredukovano o 2 % mé¢mle pro pH = 7,3 bylo zredukovano pouze 54,7 %

rhenia.
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4.4 Redukéni ¢inidlo hydrazin hydrochlorid

Pti redukci hydrazinem tuda reakini prostedi destilovana voda s upravenym pH do
mirné kyselé i mirg zasadité oblasti (byly vybrany hodnoty pH ré&ako prostedi 5,0,

6,4, 7,3 a 8,5). V tomto prdsti byla sledovana zavislost mnozstvi zredukovaného
rhenistanu amonného na molarnim gam hydrazin:rhenium v rozmezi 0,0-3,0

molarniho pebytku hydrazinu. Vysledky &eni jsou graficky znazoény na obr. 4.5.
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mnozstvi zredukovaného Re, %

Obr. 4.5 Zavislost mnozstvi zredukovaného rhenigp@centech) na molarnim pém redukniho
¢inidla (hydrazin hydrochlorid) &i rheniu a na pH re&kiho prostedi (1) pH = 5,0, (2) pH = 6,4,
(3) pH = 7,3, (4) pH = 8,5. Podminky&teni: c(NH,ReQ) = 2,6x10° mol dm? c(N;H,.2HCI) =
= 0,0-7,8x10° mol dm.
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Z nanttenych hodnot je patrné, Ze k nejmensi redukci ehbgdrazinem dochazelo
v reakknim prostedi s pH = 6,4 a to pouze ze 48 % fojndsobném molarnim
piebytku hydrazin hydrochloridu. Pro ostatni pH seogstvi zredukovaného rhenia

pohybovalo v rozmezi 57-68 %.

4.5 Reduleni ¢inidlo askorbova kyselina

Redukce rhenistanu askorbovou kyselinou probihakaknim prostedi destilované
vody s pH upravenym na hodnotu 6,4. Byla sledova@vislost mnoZzstvi
zredukovaného rhenistanu amonného na molarninépoaskorbova kyselina:rhenium
v rozmezi 0,0-3,0 molarnihoigbytku askorbové kyseliny. Vysledky éfeni jsou

graficky znazorany na obr. 4.6.
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Obr. 4.6 Zavislost mnozstvi zredukovaného rhenigpfecentech) na molarnim pém redukiniho
¢inidla (askorbova kyselina) t¢i rheniu v reaknim prostedi s pH = 6,4. Podminky dfeni:
c(NH,ReQ) = 2,6x10° mol dm®, ¢(GHgOg) = 0,0-7,8x10° mol dm™,

Z nantfenych hodnot je patrné, Ze mnoZstvi redukovanéheniah roste
exponenciala s ristem hodnoty molarnihorgbytku askorbové kyselinywi rheniu.
P tiinasobném molarnimigbytku askorbové kyseliny doslo k zredukovani 98,7

rhenia.
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Cilem pedkladané bakaigéké prace bylo prostudovani vlivu podminek na reduk
rhenistanu amonného zvolenymi redoimi ¢inidly. Redukce byla sledovana difee
pulsni voltametrii, jako pokles vySky DPV piku rietanu amonného a nasl€dn
vyjadiena v procentech zredukovaného rhenistanu.

Byla pouzitactyii redulkeni ¢inidla. Prvnim redugnim ¢inidlem byl borohydrid
sodny v progedi vodného roztoku kyseliny chloristé. K ngfi redukci doSlo ib
koncentraci kyseliny chloristé 2 mol dma 0,9nasobném molarnimiebytku
borohydridu, kdy bylo zredukovano 97,8 % rheniaii Pouziti hydroxylamin
hydrochloridu bylo f jeho trojnasobném molarnimigbytku mozné zredukovat jen
85 % rhenia (v progdi s pH = 8,5). J&Stméré kinna byla redukce hydrazin
hydrochloridem, kdy $ jeho trojnasobném molarnimigbytku bylo zredukovano
maximalré 68 % rhenia (v progtdi s pH = 5,0). Poslednim studovanym rethirk
¢inidlem byla askorbova kyselinajigejimz trojndsobném molarnimigbytku doSlo
ke zredukovani 98,7 % rhenia.
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