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(57) Rezumat:

Inventia se referd la un electrod si la un procedeu
destinat detectiei electrochimice a arsenului (lll) din
solutii apoase. Ansamblul care contine electrodul de
lucru, conform inventiei, este alcatuit dintr-un potentio-
stat (1) care este conectat simultan la un electrod (4) de
referintd, un contraelectrod (5) de platina si un electrod
(6) de lucru, alcatuit dintr-un material compozit, electro-
dul (6) fiind amplasatintr-un cilindru (7) suport, la
capatul caruia este imersat un cilindru (8) activ, consti-
tuit din nanofibre de carbon dispersate intr-o matrice
epoxidica, o portiune frontala in forma de disc (9), pe
care se realizeazd o depunere electrochimica cu
nanoparticule de argint, iar la capatul opus al electro-
dului (6) de lucru este un fir (10) de cupru, care
patrunde in electrod pana la conexiunea cu cilindrul (8)
activ. Procedeul conform inventiei consta in imersarea
ansamblului intr-o solutie apoasé existenta intr-o cuva
(2) care, la partea inferioara, asigura omogenizarea
solutiei cu un agitator (3) magnetic, pentru a pemite
contactul electrodului (6) cu apa poluaté cu arsen (1),
in prezenta unui electrolit, si in folosirea unei metode de

stripare anodica, si a unei tehnici de voltametrie cu
unde patrate, determinand astfel raspunsul electro-
chimic al electrodului (6) de lucru la prezenta poluan-
tului.
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ELECTROD SI PROCEDEU DE DETECTIE ELECTROCHIMICA RAPIDA A
ARSENULUI (IIT) DIN SOLUTII APOASE

Inventia se referd la elaborarea unui electrod si procedeu destinat detectiei
electrochimice a arsenului (III), un poluant foarte toxic, din solutiile apoase. De asemenea,
electrodul de lucru si procedeul inventiei pot fi utilizate atat pentru detectia altor poluanti din
apa (metale grele, poluanti organici) cdt si pentru alte aplicatii (analiza produsilor
farmaceutici, controlul si siguranta calititii alimentelor, analiza clinica).

Voltametria de stripare anodicd se cunoaste ca o metoda utilizatd pentru detectia
electrochimica a arsenului utilizand diferite materiale de electrod: platina, aur si argint. Astfel,
limite de detectie similare de aproximativ 0,63 pM s-au raportat pentru electrozii de aur si
argint (Simm, A.O.; Banks, C.E.; Compton, R.G. Electroanalysis 2005, 17, 1727, Simm,
A.Q.; Banks, C.E.; Compton, R.G. Electroanalysis 2005, 17, 335). A fost de asemenea
raportatd si detectia arsenului utilizind electrod de carbon sticlos modificat cu film de cristal
violet contindnd nanoparticule de aur (Rajkumar, M.; Thiagarajan, S.; Chen, S-M. Int. J.
Electrochem. Sci 2011, 6, 3164) pentru care s-a obtinut limita de detectie de 0,2 uM. Limita
de detectie mai mica (0,0013 uM) pentru detectia arsenului (IIT) a fost raportatd in situatia
utilizarii unui electrod de carbon sticlos modificat cu nanotuburi de carbon care contin
nanoparticule de aur (Xiao, L.; Wildgoose, G.G.; Compton, R.G. 4nal.Chim. Acta 2008, 14,
620).

Se cunoaste metoda electrochimicd de detectie a arsenului (III) redatd in inventia EP
1949090 A2 care se bazeazi pe utilizarea unui electrod de oxid de indiu si staniu (ITO-indium
tin oxide) modificat electrochimic cu nanoparticule de aur utilizat ca si electrod de lucru in
sistemul cu trei electrozi si metoda voltametricd de stripare anodicd folosind tehnicile de
voltametrie liniard si voltametrie ciclicd. Este prezentat ca material de electrod si cel din
carbon sticlos modificat electrochimic cu nanoparticule de aur. Dezavantajul metodei
prezentate in inventie constd in costul ridicat al obtinerii materialelor de electrod si durata
redusa de folosire a acestora.

Problema pe care o rezolva inventia constd in elaborarea unui produs si a unui
procedeu bazat pe o metodad electrochimicad de detectie rapidd a arsenului (III) din solutii
apoase folosindu-se un electrod din material relativ ieftin, cu duratd mare de functionare si
care sd prezinte performante electroanalitice ridicate — limita de detectie, sensibilitate,
reproductibilitate, acuratete.

Electrodul si procedeul de detectie electrochimica rapida a arsenului (IIT) din solutii
apoase conform inventiei consta in utilizarea unui electrod, denumit electrod de lucru, intr-un
ansamblu alaturi de un contraelectrod si un electrod de referinta in care pe baza metodei de
stripare anodica si folosind tehnica de voltametrie cu unde patrate permite contactul cu apa
poluatd cu arsen (III) in prezenta unui electrolit determinind raspunsul electrochimic al
electrodului de lucru la prezenta poluantului. Electrodul de lucru este un electrod din material
compozit realizat din nanotuburi de carbon dispersate Intr-o matrice epoxidicd si modificate
electrochimic cu nanoparticule de argint.

Electrodul si procedeul de detectie electrochimica rapidd a arsenului (III) din solutii
apoase conform inventiei prezintd urmétoarele avantaje:

-caracteristici electroanalitice foarte ridicate (limita de detectie, sensibilitate,
reproductibilitate, acuratete);
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-costuri reduse ale materialelor utilizate pentru electrodul de lucru;

-durata mare de utilizare (cel putin 1 an).

Se da un exemplu de realizare a inventiei in legdtura cu figurile care reprezinta :

Fig.1. Schema simplificata a instalatiei de detectie ;

Fig.2. Sectiune longitudinala prin electrodul de lucru.

Electrodul si procedeul de detectie electrochimica rapidd a arsenului (III) din solutii
apoase conform inventiei constd in utilizarea tehnicii electrochimice de voltametrie cu unde
patrate intr-un ansamblu in care electrodul de lucru este realizat dintr-un material compozit
special adaptat functionirii cu performante electroanalitice foarte ridicate §i pentru o perioada
de utilizare indelungata.

Ansamblul de detectie pentru realizarea procedeului este constituit dintr-un
potentiostat 1, conectat prin legdturi in ramificatie directd la trei electrozi care se gisesc
imersati in electrolitul care contine apd poluatd cu arsen (III), dintr-o cuva de lucru 2,
prevazuta la partea inferioard cu un agitator magnetic 3. Potentiostatul 1 este conectat cu un
electrod de referintd 4, un contraelectrod de platind 5 si un electrod de lucru 6. Electrodul de
lucru 6 este realizat dintr-un material compozit constituit dintr-un cilindru suport 7 din
material plastic n care este inserat la un capat un cilindru activ 8 constituit din nanofibre de
carbon dispersate intr-o matrice epoxidicd care la capatul electrodului pe o portiune frontala
in forma de disc 9 se realizeazd o depunere electrochimicd cu nano particule de argint. La
capitul opus al electrodului de lucru un fir de cupru 10 pitrunde in electrod pani la
conexiunea cu cilindrul activ 8.

Depunerea electrochimicd 9 cu nanoparticole de argint s-a realizat prin aplicarea unui
potential de -0,4 V/ESC (electrod saturat de calomel) timp de 60 secunde, care s-a stabilit pe
baza raspunsului electrochimic de detectie a arsenului (IIT), prin prinderea electrodului de
lucru in sistemul clasic de trei electrozi (electrod de lucru, contraelectrod de platina si electrod
de referintd) intr-o celuld de detectie, prin care se realizeaza contactul cu solutia de argint/apa
poluata prin intermediul unui electrolit acid (solutie de Na,SO4 0,09 M si H,SO,4 0,01 M).

Procedeul de detectie s-a stabilit pe baza variatiei potentialului si a timpului de
reducere a arsenului (III) din prima etapd de depunere cu efect asupra raspunsului
electrochimic de detectie a arsenului (III) si consta din:

-Etapa 1 - Depunere: As>*+3e—>As’, care decurge in conditiile aplicarii unui potential de -0,4
V/SCE timp de 60 secunde;

-Etapa 2 — Stripare anodica: As’ —As*"+3e’, raspunsul electrochimic corespunzitor detectiei
arsenului (III) obtindndu-se la potentialul de +0,09 V/SCE in timpul scandrii prin voltametrie
cu unde patrate.

Prin aplicarea acestei scheme de detectie la electrodul din nanofibra de carbon
dispersatd in matricea epoxi decorat electrochimic cu nanoparticole de argint, limita de
detectie obtinuté a fost de 1 ppb.
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REVENDICARI

Electrod si procedeu de detectie electrochimicd rapida a arsenului (ITI) din solutii
apoase caracterizat prin aceea ca foloseste un procedeu de detectie intr-un ansamblu
constituit dintr-un potentiostat (1), care este conectat simultan la un electrod de
referinta (4), un contraelectrod de platina (5) si un electrod de lucru (6) imersati in
solutia existentd intr-o cuva (2) care la partea inferioard asigurd omogenizarea
solutiei cu un agitator magnetic (3), astfel incat pe baza metodei de stripare anodica
si a tehnicii de voltametrie cu unde patrate si permitd obtinerea unui raspuns
electrochimic care serveste la detectia concentratiei arsenului (III) in solutii apoase
s1 apa.

Electrod si procedeu de detectie electrochimica rapidd a arsenului (III) din solutii
apoase conform revendicdrii 1, caracterizati prin aceea cd foloseste un electrod de
lucru (6) dintr-un material compozit intr-un cilindru suport (7) la capatul caruia este
imersat un cilindru activ (8) constituit din nanofibre de carbon dispersate intr-o
matrice epoxidicd, o portiune frontald in forma de disc (9) pe care se realizeazi o
depunere electrochimicd cu nanoparticule de argint, iar la capatul opus al
electrodului de lucru (6) un fir de cupru (10), care patrunde in electrod pani la
conexiunea cu cilindrul activ (8).
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