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Определение содержания тяжелых металлов необходимо при оценке уровней загрязнения объектов окружающей среды. Для решения указанных задач наиболее часто применяются методы атомной адсорбции и электрохимические методы, например, инверсионная вольтамперометрия (ИВ) на ртутно-графитовых электродах (РГЭ).
Важнейшей проблемой ИВ является регенерация поверхности индикаторного электрода, т.к. наличие этой стадии обычно влияет на метрологические характеристики измерений, затрудняет выполнение анализа и часто препятствует самому его проведению.

Данная работа посвящена изучению влияния способов подготовки поверхности углеситаллового электрода и формирования ртутного покрытия на результаты измерений на РГЭ, а также, на примере АС Cd(II) и Pb(II), влияния смены этого покрытия и исследуемого раствора.
Исследования проводили на установке ХАН-2 («АЛТЕЙ-аналит» г. Санкт-Петербург). Использовали индикаторный дисковый (d = 0.3 см) электрод из углеситалла, хлоридсеребряный электрод сравнения и вспомогательный углеситалловый электрод. Рабочие растворы помещали в электрохимическую ячейку (емк. 10 мл). Перемешивание раствора при концентрировании осуществляли путем вращения рабочего электрода (2000 об/мин.). 

В качестве фонового электролита использовали растворы хлорида аммония (0,07 М, рН 3) с добавлением HCl. Кислород из исследуемых растворов не удаляли. Растворы Cd(II), Pb(II) и Hg(II) готовили разбавлением ГСО (1 мг/см3) №7773, 7778 и 7343. Формирование РГЭ проводили в оптимальных условиях (Каменев А.И., Витер И.П., Мишукова Е.В. //Журн. аналит. химии. 2009. Т. 69. № 11. С. 1169 – 1175).
При подготовке поверхности углеситаллового электрода использовали полировку на фильтровальной бумаге, смоченной этиловым спиртом, и на оксиде алюминия. Использование второго способа обеспечивало меньший наклон остаточного тока и лучшее воспроизведение сигналов ртути.

Изучение поверхности подложки методами оптической (I) и электронной сканирующей (II) микроскопии показало, что поверхность дискового электрода неоднородна (метод I), а размер пор составляет несколько мкм (метод II).
Представляло интерес оценить влияние смены пленочных покрытий и исследуемых растворов на параметры АС Cd(II). С этой целью исследовали воспроизводимость измерений площадей сигналов 40 мкг/дм3 Cd(II) на РГЭ 1 и после смены электрода и раствора - на РГЭ 2. Обнаружено значимое различие (Р = 0.95) между оценками изучаемого параметра. Однако, при использовании вновь формируемых РГЭ (2, 3 и др.), результаты измерений статистически не отличались. Влияние смены исследуемого раствора на АС Cd(II) изучали на РГЭ 2. Исследование проводили в растворах с добавлением 1.10-5 моль/дм3  Hg(II) и в ее отсутствие. Рост площадей под пиками Cd(II) происходил только при смене исследуемых растворов, содержащих Hg(II). Аналогичные результаты были получены и для Pb (II).
Для контроля правильности предложенного подхода был использован метод «введено-найдено». Установлено, что различие между введенными количествами деполяризаторов и найденными средними незначимо: tэксп = 2.19 < 3.05 = t0.01(12). Это позволило провести дальнейшие исследования и выполнить определение вышеуказанных компонентов на РГЭ в пробах очищенной сточной воды.






