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Однак при застосуванні РПЕ виникають 
деякі ускладнення через швидке окиснен-
ня ртутної плівки та стан поверхні підлож-
ки, що ускладнює відтворюваність параме-
трів ртутної плівки. За умов застосування 
електролітів із рН~1 на РПЕ відбувається 
перенапруга водню, що викликає усклад-
нення при визначенні металів, які віднов-
люються за достатньо негативних потен-
ціалів (Zn, Mn та ін.).

Як матеріал для твердих електродів 
найчастіше використовують різні форми 
вуглецю (скловуглець, графіт або спек-
тральні вуглі, імпрегновані парафіном 
або полімером, а також вугільні пастові 
електроди). Вугільні електроди, на відмі-
ну від металічних, не підлягають окис-
ненню; при роботі з ними виключається 
утворення інтерметалічних сполук компо-
нентів концентрату з матеріалом елек-
трода; вони володіють достатньо широ-
ким інтервалом робочих потенціалів; їх 
можна виготовити з дуже дешевих мате-
ріалів [2–4], але вони мають значно 
нижчу межу чутливості, яка не відпові-
дає сучасним вимогам аналітичного 
контролю токсикантів. 

Електроди з благородних металів 
(Рt, Аи, Аg) дуже рідко використовують-

Вступ. У сучасному електрохімічному 
аналізі застосовуються ртутні плівкові 
на срібній основі та твердотілі (благо-
родні метали, різні форми вуглецю) 
індикаторні електроди [1]. При електро-
лізі на вибір електроду та складу фоново-
го електроліту впливають природа еле-
мента або сполуки, що визначається. 
Так, ртутні електроди використовують 
при вимірюванні концентрації металів, 
що утворюють нерозчинні сполуки з йона-
ми ртуті (катодний варіант ІЕА) і мають 
негативний потенціал інверсії (Pb, Cu, 
Zn, Cd, Sn, Ni, Co, Fe, Mn). Твердотілі 
індикаторні електроди необхідні для 
визначення ртуті, миш’яку та інших елек-
тропозитивних металів, які утворюють 
металічні осади або нерозчинні сполуки з 
одним із компонентів розчину на поверхні 
електрода [2]. Ртутний плівковий елек-
трод (РПЕ) одержують у вигляді ртутної 
плівки на твердій підложці (платина, 
срібло, золото, графіт або скловуглець). 
Найчастіше плівки одержують електролі-
зом. Сформовані таким чином ртутні плів-
ки дуже тонкі (1–10 мкм), відношення 
площі поверхні до об’єму ртуті є на декіль-
ка порядків вищим, що забезпечує високу 
чутливість та точність вимірювань [3]. 
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за рахунок використання золотого інди-
каторного електрода для визначення 
концентрації As(III) у воді, інверсія 
якого знаходиться в позитивному діапа-
зоні потенціалів, що, в свою чергу, не 
дозволяє застосовувати РПЕ.

Загальну схему визначення As(III) 
методом ІІХП на аналізаторі  
«М-ХА1000-5» наведено на рис. 1. 
Експериментальну частину роботи вико-
нано згідно розробленої методики [11]. У 
роботі аналізатора використовували елек-
трохімічну комірку, яка складається із 
штативу, золотого вимірювального та 
хлорсрібного порівняльного електродів, 
магнітної мішалки, електролізера (хіміч-
ний стакан ємністью 20–25 см3) та елемен-
ту, що перемішує розчин.

Перед використанням робочу поверх-
ню індикаторного золотого електроду 
полірували порошком CaCO3,  електрод 
на 5 с занурювали у розчин 2М HСl та спо-
ліскували бідистильованою водою. Відбір 
та зберігання проб води проводили згідно 
ДСТУ ISO 5667-3-2001 і ДСТУ ISO 5667-
19:2007 – у поліетиленових або скляних 
бутлях ємністю 0,1–0,5 дм3  консервували 
соляною кислотою (0,5 см3 конц. НCl на 
0,1 дм3 проби) і зберігали при 4˚ С не біль-
ше одного місяця. Пробу води (100 см3) 
переносили у конічну колбу об’ємом  
250 см3, додавали 1–3 см3 концентрованої 

ся в інверсійному аналізі, на відміну від 
звичайних класичних електрохімічних 
досліджень. Це пов’язане із нерегулярніс-
тю мікроскопічної поверхні металів, 
низьким перенапруженням водню, підви-
щеною здатністю до адсорбції компонен-
тів досліджуваних розчинів і, як наслі-
док, з наявністю великих залишкових 
(ємнісних) струмів, що знижують чут-
ливість та негативно впливають на аналі-
тичні можливості методу [5].

Однак у методі імпульсної інверсійної 
хронопотенціометрії (ІІХП) із заданим 
опором у ланцюзі окиснення недоліки 
металічних електродів не відчуваються, 
а висока хімічна і електрохімічна стій-
кість в різних середовищах, простота 
механічного оновлення поверхні визна-
чають їх використання.

Для визначення слідів миш’яку у водах 
і біологічних об’єктах застосовується 
багато методів, найбільш чутливі з них 
наведено у табл.1.

Проте основним обмеженням широко-
го застосування спектральних і комбіно-
ваних методів аналізу миш’яку, в порів-
нянні із методом ІІХП, є значна склад-
ність виконання аналізу та обслуговуван-
ня, високі вартість обладнання та собівар-
тість аналізу.

Експеримент. Основне завдання робо-
ти – розширити можливості методу ІІХП 

Таблиця 1. Методи визначення миш’яку у розчинах*
Метод аналізу Межа визначення, мкг/дм3

Спектрофотометрія 4 – 30 

Йонна хроматографія у поєднанні з індуктивно-пов’язаною плазмою 0,3 – 0,4    

Атомна абсорбція з ловушкою AsH3 0,05

Атомна абсорбція з попередньою твердофазною екстракцією 0,05

Індуктивно зв’язана плазма з генеруванням гідридів миш’яку 0,02

Газофазна хемілюмінесценція 0,05

Інверсійна вольтамперометрія 1,0

Інверсійна хронопотенціометрія 0,5

*[6-10]
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HNO3, 1–3 см3 33% Н2О2 і залишали на 1 
год. Колбу з розчином закріплювали у 
штативі і поміщали над водяною банею на 
відстані 2–3 см. Розчин нагрівали при 
поступовому підвищенні температури до 
70º С і випаровували до 2 см3. Після охоло-
дження до вмісту колби додавали 5 см3 
бідистиляту і знову випаровували над 
водяною банею до стану вологих солей. 
Потім колбу знімали і охолоджували, 
залишок розчиняли у 2М HCl і кількісно 
переносили у мірну колбу на 25 см3. Для 
приготування інших розчинів використо-
вували бідистилят. As (ІІІ) 10,0; 1,0 та 0,1 
мкг/см3 готували розбавленням його 
стандартного розчину (ГСО 022.49-96, 
МСО 0031:1998) з концентрацією 
100 мкг/см3. Фоновий розчин готували 
безпосередньо перед застосуванням.  
До 9 см3 2М HCl додавали 1 см3 0,1 М ЭДТА 
та 0,01 см3 розчину соли міді з концентра-
цією 100 мкг/см3. До 9 см3 розчину міне-
ралізату проби додавали 1 см3 0,1 М ЭДТА 
та 0,01 см3 розчину йонів міді. „Холостий” 
дослід готували за методикою приготуван-
ня досліджуваних розчинів для кожної 
серії аналізів і для кожної нової партії 
реактивів. Визначення концентрації 
As (ІІІ) здійснювали за методом стандарт-
них добавок. Попередньо, перед прове-
денням електролізу, у фоновий розчин та 

 4
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

Рис. 1. Загальна схема аналізу елементів методом ІІХП з 

використанням аналізатора «М-ХА1000-5» 
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Рис. 1. Загальна схема аналізу елементів методом ІІХП з використанням аналізатора 
«М-ХА1000-5»

розчин проби (мінералізат) вносили 
10 мкг Cu(ІІ) (стандартний розчин 
МСО 0523:2003). Визначали інтенсивність 
інверсії фону, проби води і тієї ж проби із 
добавкою відомої кількості миш’яку. За 
отриманими даними автоматично розра-
ховували концентрацію миш’яку в пробі. 
Вимірювання аналітичного сигналу As (ІІІ) 
з концентрацією 1 мкг/дм3 одночасно з 
концентрацією Cu (II) у пробі 0,01мг/дм3 
зображено на рис. 2. 
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Рис. 2. Типові хронопотенціограми миш’яку 
(1 мкг/дм3) одночасно з Cu (II) (0,01мг/дм3)  
у пробі води: 1-фонового електроліту; 2- проби;  
3- проби з добавкою стандартного розчину  
миш’яку
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Вивчено вплив добавок ряду елементів 
на анодний струм As (III). Встановлено, що 
при сумісному розряді миш’яку з йонами 
Cu (II) підвищується чутливість визначення 
As (III) у 10 разів. Це виявляється достатнім 
для надійного і точного визначення As (ІІІ) 
у природних водах. У відсутності Си (ІІ) 
анодні піки миш’яку реєструються тільки за 
досить великих його концентрацій.

Вперше для вимірювання As(ІІІ) піді-
брано та апробовано фоновий електроліт: 
5 см3 0,1 М NaSCN + 5 см3 2 M HCl+ 0,1 см3 
стандартного розчину Cu(II) з концентра-
цією 100 мг/дм3. Розроблену методику 
вимірювання миш’яку на золотому електро-
ді перевірено у воді різних категорій при 
визначенні добавок мышьяку методом «вве-
дено – знайдено» (табл. 2).

Висновок .
Визначення масової концентрації 

As (ІІІ) методом ІІХП на золотому електро-
ді у воді різного природного походження 
може використовуватись у широкому діа-
пазоні концентрацій від 0,001 до 1,0 мг/
дм3 з високою точністю і може бути засто-
сованим для моніторингу токсиканту у 
водних середовищах. 

Результати досліджень та їх обгово-
рення. Досліджено індикаторну функ-
цію золотого електроду (твердотілий 
електрод  циліндричної форми з площею 
поверхні 12 мм2) на електрохімічну пове-
дінку As (III) при його вимірюванні  
в ІІХП режимі із заданим опором  
150 кОМ у ланцюзі окиснення. 
Експериментальним шляхом підібрано 
склад фонового електроліту, встановлено 
потенціал концентрування та інверсії 
(електролізу), що забезпечують макси-
мальну чутливість, точність та повторюва-
ність отриманих результатів

Як порівняльний використано хлор-
срібний електрод. Застосовано гістограм-
ну цифрову фільтрацію вихідних хроно-
потенціометричних даних Всі вимірюван-
ня виконано на аналізаторі «М-ХА1000-5» в 
автоматичному режимі. Модернізовано 
пристрій вимірювання концентрації 
токсикантів шляхом використання 
імпульсного методу хронопотенціометрії; 
підібрано електрохімічні параметри елек-
тролізу для визначення аніонів As (III), 
які знаходяться у позитивному діапазоні 
потенціалів (від 0 до 0,35 В) [12, 13].

Вода As

Введено As (III) Знайдено As (III) Похибка 

мкг/дм3

Дистильована 5,0 4,91 ± 0,98 -0,09

Водопровідна 1,0 1,13 ± 0,23 +0,13

Бюветна 0,9 0,88 ± 0,18 +0,02

Таблиця 2. Результати вимірювань внесенных добавок миш’яку у воді різних 
категорій (Р=0,95; n=4)
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Галимова В М. Применение золотых элек-
тродов в инверсионной хронопотенциоме-
трии для определения мышьяка в воде //
Биоресурсы и природопользование. – 2015. – 7, 
№3–4. – С.35 –39.

Рассмотрены типы индикаторных элект-
родов в электрохимическом анализе. Исследована 
индикаторная функция золотого електрода в 
импульсной инверсионной хронопотенциоме-
трии с помощью анализатора «М-А1000-5» на 
примере мышьяка. Разработана методика опре-
деления мышьяка в питьевой воде с использова-
нием золотого электрода. 

АННОТАЦИЯ

V. Galimova. Using gold electrodes in 
pulse chronopotentiometry for determine of 
arsenic in water // Biological Resources and 
Nature Managment.– 2015. – 7, №3–4. – 
P.35 –39.

Types of measuring electrodes in the inversion 
electrochemical analysis were investigated. Gold 
electrodes in the pulse inversion chronopotentio-
metric mode with the using of program-comput-
ered device of M-XAl 000-5 was investigated for 
determination of arsenic concentration. The tech-
nique of analysis of mobile forms of arsenic in 
waters on the gold electrode was developed.

SUMMARY


