Woltamperometria | metody pulsowe
Instrukcja
W ¢wiczeniu bada sig roztwory KsFe(CN)s w 2 M roztworze KNOs. Roztwory do badania

przygotowuje si¢ przez dodawanie porgji 2 mM roztworu KsFe(CN)s. W ilosciach wskazanych

przez prowadzacego ¢wiczenie.

Pomiary wykonuje si¢ korzystajac z analizatora elektrochemicznego BAS 100 B/W. Instrukcje
obstugi analizatora mozna sciagnac z internetu: Bas 100B/W Manuals | ManualsLib, a instrukcje

statywu ze strony producenta: C3 Cell Stand Manual - Dec 2019.pdf (basinc.com)
Stosuje sie nastepujace techniki:

¢ Woltamperometrie cykliczng (CV)
e Woltamperometrie roznicowq impulsowa (DPV)
¢ Woltamperometrie z fala prostokatna (SQWV)

Dla konicowego stezenia KsFe(CN)e rejestruje si¢ woltamperogramy dla réznych szybkosci
skanowania, a takze przyktadowe chronoamperogramy i chronokulogramy.

Wykonanie sprawozdania

Zaleznos¢ od stezenia KsFe(CN)s
Nalezy wykona¢ wykresy pradow pikéw anodowego i katodowego od stezenia KsFe(CN)e.
Nalezy si¢ spodziewac zaleznosci liniowej, a wielko$ci pradow pikéw anodowego i katodowego

dla danego stezenia powinny by¢ sobie rowne (z odwrotnym znakiem).

Wykresy i obliczenia nalezy wykonac dla wszystkich technik osobno, na jednym wykresie
powinny by¢ wszystkie woltamperogramy dla danej techniki i wszystkich stezen, poczynajac od
zerowego (czyli przed dodawaniem KsFe(CN)s). Prad piku nalezy oblicza¢ odejmujac prad tla,
ten z kolei nalezy wyznaczy¢ taczac ze sobg linie przed pojawianiem sie fali i po jej zakoniczeniu
linig krzywa, bedacq w przyblizeniu przedtuzeniem linii poza fala dla badanego zwiazku. Dla
woltamperometrii cyklicznej w tych obliczeniach wykorzystuje si¢ tylko woltamperogramy
rejestrowane z szybkoscia 100 mV s™'. Prosze odczytac¢ prady pikéw zaréwno dla fal utleniania
(idacych do gory) jak i redukcji (idacych w dot). Woltamperogramy cykliczne byty wykonywane
podwdjnie (cztery segmenty). Do obliczen i wykresow wystarczy wykorzystac tylko pierwszy
cykl (czyli pierwsze dwa segmenty).

Zaleznos¢ od szybkosci skanowania
Nastepny wykres powinien pokazywac zalezno$¢ pradéw piku dla pradéw utleniania i redukgji
od pierwiastka kwadratowego z szybkosci skanowania. W takim przypadku oczekujemy

zaleznosci liniowej. Prosze to sprawdzi¢ dodajac linie trendu.

Chronoamperometria i chronokulometiria
W przypadku chronoamperometrii i chronokulometrii prosze wykonac wykresy zaleznosci

pradu/tadunku od czasu. Te wykresy powinny by¢ krzywoliniowe. Prosze zwrdci¢ uwage na to,
ze badania te powtarzano i za pierwszym razem wybierano taki przedzial potencjaléw, by nie
doszlo do utleniania, a tylko do fadowania warstwy podwdjnej. Stad tez réznice. Dla danych
typow technik, takie dwa wykresy prosze nanies¢ na jednym.


https://www.manualslib.com/products/Bas-100b-W-8691798.html
https://www.basinc.com/assets/file_uploads/C3%20Cell%20Stand%20Manual%20-%20Dec%202019.pdf

Wykresy w uktadach, w ktérych oczekujemy zaleznosci prostoliniowych, wystarczy wykonac
tylko dla skokdéw potencjatu wprost, czyli wykorzystujac tylko pierwszy segment.

Dla chronoaperometrii nalezy wykona¢ wykres zaleznosci pradu od odwrotnosci pierwiastka
kwadratowego z czasu. Po okresie wstepnym powinna sie pojawi¢ linia prosta. Prosze znalez¢
taki obszar i tylko dla niego dodac linie trendu. Prosze wyliczy¢ dla tych linii parametry regres;ji
liniowej.

Dla chronokulometrii oczekujemy prostej linii dla zaleznosci tadunku od pierwiastka
kwadratowego z czasu. Prosze dodac linie trendu, ale nie dla calego zakresu punktéw, tylko dla
czesci prostoliniowej. Réwniez i tutaj prosze wyliczy¢ parametry dla regresji liniowe;.

We wnioskach prosze oceni¢, ktora z technik jest technika najczulsza, czyli na ktéorym wykresie
pojawia si¢ juz widoczny sygnat dla najnizszego stezenia, a nie jest on widoczny dla innych
technik.



