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Podstawa niniejszej rozprawy doktorskiej jest dorobek naukowy obejmujacy prace
dotyczace przygotowania i zastosowania nowych elektrod pracujacych
w woltamperometrycznych oznaczeniach zwigzkéw biologicznie aktywnych (paracetamolu,
kwasu askorbinowego, kofeiny, dopaminy) oraz jonéw metali cigzkich (rteci, bizmutu,
srebra). Elektrody pracujace zostaly przygotowane poprzez modyfikacje powierzchni no$nika
— elektrody z wegla szklistego oraz elektrody diamentowej domieszkowanej borem — btonkg
polimeru (Nafionu, funkcjonalizowanego polisiloksanu lub polisilseskwioksanu) oraz
metalem (pytem otowianym, elektrochemicznie osadzanymi drobinami otowiu i bizmutu).

W ramach objetych tematem rozprawy badan przeprowadzono optymalizacj¢ procedur
modyfikacji powierzchni elektrod diamentowych domieszkowanych borem blonkg Nafionu
1 metalem (olowiem lub bizmutem) oraz woltamperometrycznych procedur oznaczania
zwigzkéw biologicznie aktywnych na tak przygotowanych elektrodach pracujacych.
Metodyka przygotowania tego typu elektrod obejmuje, m.in. naniesienie roztworu Nafionu
w etanolu na powierzchni¢ elektrody oraz elektrochemiczne osadzanie drobin metalu (otowiu,
bizmutu) metodg in situ.

Elektrody modyfikowane Nafionem i olowiem zostaly zastosowane jako elektrody
pracujace w woltamperometrycznych procedurach jednoczesnego oznaczania paracetamolu
1 kwasu askorbinowego oraz paracetamolu i1 dopaminy. Wykazano, ze jednoczesna
modyfikacja powierzchni elektrody diamentowej domieszkowanej borem blonkg Nafion
i olowiem pozwala na obnizenie granic wykrywalnos$ci oznaczanych substancji, poprawe
selektywnosci oznaczen 1 powtarzalnosci sygnatow analitycznych. Zastapienie ofowiu
elektrochemicznie osadzanymi drobinami bizmutu doprowadzilo do uzyskania nowego,
nietoksycznego elektrochemicznego czujnika, ktérego potencjat aplikacyjny wykazano
w trakcie optymalizacji woltamperometrycznej procedury jednoczesnego oznaczania
paracetamolu i kofeiny. Badania elektrochemiczne potwierdzity, ze jednoczesna modyfikacja

powierzchni elektrody Nafionem i bizmutem pozwala na uzyskanie lepiej uksztattowanych



polisiloksanéw rozszerzono o badania *’Si CP/MAS NMR, XPS i FTIR. Potencjat
aplikacyjny elektrod z wegla szklistego modyfikowanych btonkg polisiloksanu i nanoczastami
olowiu wykazano podczas oznaczania $ladowych stezen jonow Hg(Il), Bi(Ill) i Ag(D
w probkach wod naturalnych oraz Ag(l) w komercyjnie dostgpnych produktach
zawierajacych srebro.

Sprawdzono mozliwo$¢ zastosowania innych metali (miedzi, bizmutu, antymonu,
zlota, srebra) jako modyfikatoréw powierzchni elektrod pracujgcych pokrytych blonka
polisiloksanu. Najlepsze wyniki otrzymano podczas elektrochemicznego osadzania drobin
miedzi prowadzace do okoto 2-krotnego wzmocnienia sygnatu Hg(Il). Jednakze
obserwowane wzmocnienie bylo nizsze niz te uzyskane na elektrodzie modyfikowanej
drobinami olowiu. Pozostale metale wykluczono jako modyfikatory powierzchni elektrod
pokrytych blonka polisiloksanu z uwagi na obnizenie natezenia pradu piku Hg(Il) lub jego
wzmocnienie wynikajace z nakladania sie sygnatéw utlenienia metalicznego modyfikatora
1 rteci.

Ponadto, przeprowadzono badania majace na celu wykazanie mozliwosci zastgpienia
funkcjonalizowanych polisiloksanéw innymi organiczno-nieorganicznymi materiatami
opartymi na krzemionce - polisilseskwioksanami, ktére charakteryzuja si¢ bardziej
uporzatkowang powierzchnig. Zole polisilseskwioksandéw przygotowano metodg zol-zel
w  wyniku wspodlkondensacji 1,2-bis(trietoksysilyl)etanu, 1,4-bis(trietoksysilyl)benzenu,
bis(trietoksysilylopropylo)disiarczku, bis[3-(trietoksysilyl)propylo]tetrasiarczku Iub bis[3-
trietoksysilyl)propylojmoczniku z MPTMS w obecnosci CTAB. Powierzchni¢ elektrod
pokrytych btonkg polisilseskwioksanu modyfikowano dodatkowo osadzanymi in situ
nanoczastkami olowiu. Badania wykazaly, ze elektrody modyfikowane blonka
funkcjonalizowanego polisilseskwioksanu i nanoczastkami otowiu mogg by¢ stosowane jako
elektrody pracujace w woltamperometrycznych oznaczeniach Hg(Il). Jednakze ich
elektrochemiczne wilasciwosci sg gorsze w poréwnaniu z elektrodami pokrytymi blonkg

funkcjonalizowanego polisiloksanu przygotowanymi w analogiczny sposob.
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