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Cwiczenie: Wykorzystanie elektrody diamentowej domieszkowanej borem do
badania wybranych zwigzkow biologicznie aktywnych

Jako elektrody pracujace wykorzystuje sie coraz czesciej elektrode diamentowa
domieszkowang borem (BDD), ktéra w ostatnich latach cieszy sie duzym zainteresowaniem ze
wzgledu na swoje wtasciwosci. Przede wszystkim wykazuje wysoki stosunek sygnatu do szumu,
co zwieksza czuto$¢ i precyzje oznaczen. Jest niewrazliwa na tlen obecny w badanym
roztworze, dlatego nie jest konieczne jego odtlenianie, co skraca czas analizy. Jest odporna na
zuzycie i korozje w Srodowiskach silnie kwasowych i zasadowych. Elektroda BDD wykazuje
takze szeroki zakres potencjatéw, a takize niski prad tfa. Elektrody BDD s3 obecnie
wykorzystywane miedzy innymi do oznaczania substancji biologicznie aktywnych, jonéw oraz
zwigzkdéw nieorganicznych. Stosowane sg takze jako amperometryczne biosensory oraz jako
elektrochemiczne detektory w procesach uzdatniania wody. Elektrody te wykorzystywane sg
bezposrednio do oznaczen w ztozonych matrycach np. lekach, ptynach ustrojowych, zywnosci
lub w wodzie.

Celem ¢wiczenia jest badanie wtasciwosci elektrochemicznych elektrody BDD oraz jej
wykorzystanie do analizy wybranych substancji biologicznie aktywnych.

Aparatura i uktad pomiarowy

Uniwersalny przyrzad elektrochemiczny AUTOLAB 128N, firmy Metrohm-Autolab,
wyposazony w program NOVA 1.10. do rejestracji i analizy danych. Uktad pomiarowy skfada
sie z 3 elektrod: pracujacej - elektrody diamentowej domieszkowanej borem (w ilosci 0.1% -
to jest 1000 ppm) BDD (0,07 cm?); odniesienia - nasyconej elektrody kalomelowej (SCE) i
pomocniczej - elektrody platynowej.

Odczynniki:

Roztwory badanych zwigzkéw biologicznie aktywnych oraz roztwér Fe(CN)e*/ Fe(CN)e> o
stezeniu 1-:103 mol/L przygotowac poprzez rozpuszczenie odpowiednich odwazek w 0.1 mol/L
KCl.

Elektrolity podstawowe: 0,1 mol KCI, bufor Brittona-Robinsona o pH=2 i pH=5.

1. Chlorowodorek tiorydazyny c=1-102 mol/L, M= 370,57 g/mol
2. Chlorowodorek trazodonu c=1-102 mol/L, M=408,32 g/mol



Czesc¢ eksperymentalna

Warunki Dla krzywych | Dla krzywych | Zakresy potencjatéow
pomiarowe tta z analitem do badania szybkosci polaryzacji
Zakres potencjatéw | od -0,45V do | od-0,45Vdo | 0d0,3Vdo0,7V

1,25V 1,25V Fe(CN)s*/ Fe(CN)e*>

0d 0,3V do 0, 7V dla tiorydazyny

od 0,4V do 1,0 V dla trazodonu

Szybkos¢ 50 mV/s 50 mV/s 10-500 mV/s
polaryzacji
Liczba cykli 10 3 3

Doswiadczenie 1
Badanie wtasciwosci elektrody diamentowej domieszkowanej borem (BDD) na przykfadzie
uktadu Fe(CN)e*/ Fe(CN)e>.
1. 20 ml roztworu elektrolitu podstawowego (0,1 mol/L KCI) umiesci¢ w naczynku
pomiarowym. Nastepnie podtgczyé trojelektrodowy zestaw pomiarowy. Wykonac
krzywa CV tta w nastepujgcych warunkach pomiarowych.

2. Do naczynka pomiarowego dodaé roztwér Fe(CN)s*/ Fe(CN)s* w 0.1 mol/L KCl o
stezeniu 1-:10° mol/l (dodaé 0.5 ml) i wykona¢ krzywag CV w podanych warunkach
pomiarowych przy réznych szybkosciach polaryzacji: 10, 25, 50, 75, 100, 200, 300, 400,
500 mV/s.

Doswiadczenie 2
Poréwnanie wiasciwosci elektrody BDD oraz innych materiatéw elektrodowych — elektrody
z wegla szklistego, elektrody platynowej i elektrody ztotej

1. Do naczynka elektrolitycznego dodaé 20 ml roztworu elektrolitu podstawowego (0.1
mol/L KCl) oraz umiesci¢ w nim 3 elektrody. Jako elektrode pracujgcg uzy¢ elektrode z
wegla szklistego (GC). Zarejestrowac krzywa woltamperometryczng elektrolitu (krzywa
tta). Przed kazdym pomiarem dla elektrod odtlenia¢ roztwér badany strumieniem
argonu w czasie 10 min.

2. Do naczynka elektrolitycznego doda¢ 20 ml roztworu Fe(CN)s*/ Fe(CN)s> w 0.1 mol/L
KCl o stezeniu 1:10° mol/L i ponownie zarejestrowaé cykliczng krzywa
woltamperometryczna.

3. Nastepnie powtdrzy¢ badania stosujac jako elektrode pracujaca elektrody: platynowg
oraz ztota.
Poréwnac zakres potencjatéw pracy réznych elektrod pracujacych (BDD, GC, Pt, Au). Okreslié
wptyw odtleniania roztworu na wartosci rejestrowanych pradow.



Doswiadczenie 3
Badanie procesu elektroutleniania wybranych substancji biologicznie aktywnych na
elektrodzie BDD - chlorowodorkdw tiorydazyny i trazodonu.

a)

b)

c)

d)

Do naczynka elektrolitycznego doda¢ 20 ml odpowiedniego roztworu elektrolitu
podstawowego- buforu Brittona-Robinsona o pH=2 oraz umiesci¢ w nim elektrode
BDD oraz elektrody odniesienia i pomocniczg. Zarejestrowaé¢ metodg CV cykliczng
krzywa tfa.

Nastepnie do roztworu elektrolitu doda¢ 0.5 ml 1°10-2 mol/L roztworu chlorowodorku
tiorydazyny (stezenie koricowe w naczynku 2.44-10*mol/L) i ponownie zarejestrowaé
cykliczng krzywg woltamperometryczna.

W roztworze elektrolitu podstawowego o pH=2 zarejestrowac cykliczne krzywe
utleniania chlorowodorku tiorydazyny przy réznych szybkosciach polaryzacji: 10, 25,
50, 75, 100, 200, 300, 400, 500 [mV/s].

Do roztworu elektrolitu o pH doda¢ 0.5 ml 1*10-2 mol/L roztworu chlorowodorku
tiorydazyny (stezenie koricowe w naczynku 2.44-10% mol/L) 2.44-10* mol/L (0.5 ml)
roztworu chlorowodorku trazodonu i ponownie zarejestrowac cykliczng krzywa
woltamperometryczna.

W roztworze elektrolitu podstawowego o Brittona-Robinsona o pH=5 zarejestrowac
cykliczne krzywe utleniania chlorowodorku trazodonu przy réznych szybkosciach
polaryzacji: 10, 25, 50, 75, 100, 200, 300, 400, 500 [mV/s].

Scharakteryzowac¢ otrzymane krzywe utleniania chlorowodorkdéw tiorydazyny i trazodonu.
Dokonac¢ analizy krzywych uzyskanych przy réznych wartosciach szybkosci polaryzacji.
Wykonaé wykres zaleznosci pradu piku utleniania od pierwiastka z szybkosci polaryzacji, a
takze krzywa zaleznosci logarytmu pradu piku utleniania od logarytmu z szybkosci polaryzacji
dla badanych zwigzkéw. Okresli¢ charakter rejestrowanych pragdéw w badanych warunkach.

Wymagania

1. Elektroda BDD - budowa, rodzaje domieszkowania, wtasciwosci, metody otrzymywania,
zakonczenie tlenowe i wodorowe, sposoby kondycjonowania, rodzaje modyfikacji.

2. Pordéwnanie elektrody BDD z innymi materiatami elektrodowymi stosowanymi w
doswiadczeniach.

3. Zastosowanie elektrody BDD do badan substancji biologicznie aktywnych.
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