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Epitsiink potenciosztatot!

Bevezetés

Az elektroanalitika harom nagy témakorét oktatjuk a szakkozép-
iskolakban: potenciometria, konduktometria és voltammetria. A
sJegmostohabb” korilmények kozott a voltammetria van. Jelen
Osszedllitds a voltammetriat szeretné kdnnyebben megérthetévé tenni.
Els6sorban azzal, hogy a leirds egy mindenki szadmara elérhetd és
megépithetd potenciosztatot is tartalmaz.

Szamos potenciosztatot épitettem - els6sorban az interneten talalhaté
lefrasok alapjan. Ezeknek az a nagy hatranya, hogy elektronikai
ismereteket és komoly manudlis gyakorlatot igényelnek (nyomtatott
aramkor tervezés, SMD alkatrészek forrasztasa stb.). Most olyan leirast
adok kozre, melyben kémiatanarok és didkok szamara is olcsd, jol
haszndlhaté potenciosztit megépitését népszeriisiteném (a voltam-
metrias modszerek koziil csak legegyszertibb és legnépszertibb ciklikus
voltammetria lefrasat kozlom).

A potenciosztat persze 6nmagaban csak eszkoz. Didkok és tanarok
szamara a vele elvégezhetd kisérletek lesznek a fontosak. A leiras
masodik részében kiprébalt kisérleti leirasok taldlhatéok. A
potenciosztat segitségével tanulmanyozhaték (és mérhet6k) a
redoxireakciok. Megmérhetjiik példaul egy oldat C-vitamin-tartalmat,
vagy tanulmanyozhatjuk az Fe?+* - Fe3+ redoxireakciét. Természetesen
ez csak két egyszert példa, a sort szinte vég nélkil lehetne folytatni.



DO0I:10.24360/KOKEL.2021.4.270 271

1. A potenciosztat

A potenciosztat nem kimondottan egyszerl felépitésti elektrokémiai
miiszer. A legegyszer(ibb potenciosztat is néhany miveleti er6sit6bél
all. A potenciosztitok manapsag tobbnyire szamitégéphez
kapcsolédnak. A vezérlésnek és az adatfeldolgozasnak ez a
legkézenfekvébb lehet6sége. Ez persze azt is jelenti, hogy a
potenciosztat analog/digitadl (A/D konverter) és digitdl/analog (D/A
konverter) atalakitot is tartalmaz.

Segéd elektrod
D/A
Cella s,

Referencia elektrod

= Szamitogép

Munka elektréd

1. dbra. A potenciosztdt elvi felépitése

A fenti abrandl egyszerlibben is elképzelhetjiilk a potenciosztatot.
Lényege egy olyan valtoztathaté potenciald aramforras, ahol az
aramforras két elektréod segitségével (WE= munkaelektréd és CE=
segédelektrdd) a vizsgalandé oldatba mertil. Van egy harmadik elektréd
is, a referencia elektréd (RE), melynek potencialja dlland6 (barmilyen
oldatba is meritjiik). Ehhez képest moédositjuk a munkaelektréd
potencialjat. A mérés soran a valtozo potencial fliggvényében mérjiik az
oldaton athaladd aramerdsséget. Figyeljiik, hogy milyen potencidlon
indul meg a redoxireakci6 (mindségi jellemz4); az aramerdsség

V4

jellemzd).

2. dbra. Egy egyszert voltammetrids mérékor
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A potenciosztat megépitése és programozasa

Lassuk lépésenként a teenddket. Néhany elektronikai alkatrész
megvasarlasara lesz sziikség. Van, amit elektronikai szakiizletben
vehetiink meg, van, amit online rendelni érdemes. Az alkatrészjegyzék a
kovetkezd:

5+1 db 10 kQ-os ellenallas (0,125 W)
2+1 db 1 kQ-os ellenallas (0,125 W)
2 db 10 pF-os kondenzator (16 V)

1 db 1000 pF-os kondenzator (16 V)
1 db 100 nF-os kondenzator

2 db IC foglalat (14 labas)

1 db TLV2264IN (vagy MCP604) integralt aramkor (DIL14) - mas
hasonlé paramétert tn.

4-es miiveleti erdsitd is megfelel
1db Seeeduino XIAO (ezt rendelni érdemes (www.seeedstudio.com), dra

4.989)

1 db ,,C”-tipusd USB kabel a szdmit6gép és a Seeeduino 6sszekdtésére.

A listaban szerepld +1 db 10 kQ-os ellenallas, valamint az 1000 pF-os
kondenzator és +1 db 1kQ-os ellenallas a kiprobalashoz sziikséges un.
Dummy celldhoz kell (Dummy cella: a valédi mérdcellat helyettesitd
elektromos kapcsolas; jelen esetben egy 10 kQ)-os ellenallasill. egy 1 k-
os ellenallas sorba kotve egy 1000 pF-os kondenzatorral).

Az 0sszes alkatrész ara egyiittesen maximum 3500 - 4000 Ft.
(IC, ellenallas, kondenzator megrendelés pl. www.hestore.hu)
Nyomtatott aramkori lapot igény esetén kiildok;
istvan.vamos@gmail.com)

A kapcsolasi rajzot (3. dbra) egy univerzalis panelen is sszeallithatjuk,
de sokkal megbizhatébb és ,elegansabb”, ha nyomtatott dramkori
lemezen (4a-b. dbra) készitjik el.


http://www.hestore.hu/
http://www.hestore.hu/
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3. dbra. A potenciosztdt kapcsoldsi rajza
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4a-b. dbra. A megépitett potenciosztdt két vdltozatban
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SEEDUINO2

°

A nyomtatott aramkdrt hazilagosan is kimarathatjuk folirozott lemezbdl
(mérete: 80x45 mm). Ennek elkészitésére szamtalan internetes cikket,

Youtube vide6t taldlhatunk.

(A potenciosztat elkészithet6 feliiletszerelt - SMD - valtozatban is. Az
ehhez sziikséges tudnivaldkhoz keressék a szerzét a fentebb megadott

e-mail-cimen.)
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5. dbra. A nyomtatott dramkori rajz az alkatrészek beiiltetésével

Az alkatrészek beforrasztdsa utdn kovetkezik a kiprobalas. Ehhez
szamitogéplinkre telepiteni kell egy ,Arduino”-kat miikédtetni képes
programot (Arduino IDE). Let6ltése ingyenes (www.arduino.cc). Az
altalunk hasznalt Arduino-klon (Seeeduino XIAO) nagy el6nye, hogy 10
bites A/D atalakitéval és 12 bites D/A atalakitoval rendelkezik. Az
Arduino miikodtetése és életre keltése egy kis programozasi jartassagot
igényel, de ez senkit ne riasszon vissza. A 1épések konnyen kovethetSek.

Lasd: https://wiki.seeedstudio.com/Seeeduino-XIAO/

Az Arduino-k programozasara is lathatunk itt példakat, de ezt
megtanulni a potenciosztatunk miikodtetéshez nem kell. Egyszer(ien
masoljuk be az alabbi sketch-et (sketch-nek nevezik az Arduino-k
miikodtetéséhez hasznalatos programokat).

int a=A0; //a DAC csatlakozds a Seeeduino-ra

int val=0; //a DAC vdltozdja;

float ct=A1; // az ADC bejové vdltozdja, ez méri az dramerdséggel
ardnyos jelet

float fesz=A2; // az ADC bejévid vdltozdja, ez méri a celldn a fesziiltséggel
ardnyos jelet

float c=0; // dramerdsség

float b=0; // fesziiltség

void setup () {


http://www.ardunino.cc/
http://www.ardunino.cc/
https://wiki.seeedstudio.com/Seeeduino-XIAO/
https://wiki.seeedstudio.com/Seeeduino-XIAO/
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Serial.begin(9600);
pinMode(A0,0UTPUT);
pinMode(A1,INPUT);
pinMode(A2,INPUT);

}

void loop(){
//Start forward scan

for(val=310; val<=730; val++){
analogWrite(a,val);
delay(60); //kb. 50 mV/sec scan-rate; Delay(30)>100 mV/sec
c=analogRead(ct);
b=analogRead(fesz);
Serial.print ((b-550)*-3.1);Serial.print(",");
Serial.print((c-472)*0.31); Serial.print(",");
Serial printin();
}

//Start revers scan

for(val=730; val>=310; val--){
analogWrite(a,val);
delay(60); // kb. 50 mV/sec scan-rate; Delay(30)>100 mV/sec
c=analogRead(ct);
b=analogRead(fesz);
Serial print((b-550)*-3.1); Serial.print(",");
Serial.print((c-472)*0.31); Serial.print(",");
Serial.printin();

//Val:730>690 mV  Val:495>0 mV>0 pA Val:310>-544 mV

(aVal “btivos” 730 és 310 hatarértéke a konkrét miiveleti er6sit6hoz lett
megallapitva)
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Néhany sz6 a programrdl. A kettds //-jel utan irt magyarazo szoveget a
program nem forditja le. Kizardlag arra haszndlatos, hogy a program
valtozékat megmagyarazzuk. Pl. Az els6 program sorban kozoljik, hogy
az  aramkoriink D/A-atalakitéjat a  Seeeduino A0-pontjahoz
csatlakoztattuk. Programunkkal és a Seeeduino-val a megépitett
aramkoriinkre novekv6 fesziiltséget kapcsolunk (pl. 0 mV-tél 600 mV-
ig) és kozben figyeljiik a CE-WE kozott atfolyd aramerGsséget. Még
miel6tt tényleges ,kémiai” mérésbe kezdenénk, kossiik 6ssze a CE
elektrod bemeneti pontot az RE ponttal és ezen 0sszekotott (rovidre
zart) pont és a WE kozé kossiink egy 10 kQ-os ellendlldst. Ha
aramkoriink jol miikodik, akkor a novekvd fesziiltségre novekvd
aramerdsséget kell kapnunk (Ohm-térvény).

Csatlakoztassuk a potenciosztatot az USB kabellel szamit6gépilinkhoz. A
program-sketch feltoltéséhez a megfelel6 Arduino alaplapot és a COM
portot ki kell valasztani.

A 6. dbrdn lathatd, hogy az Alaplap: ,Seeeduino XIAO”, a Port: ,COM5
(Seeeduino XIAQ)". Kék szinnel kiemelve lathat6 a Soros plotter felirat.
A sketch feltoltése utdn majd erre fogunk kattintani. De el6tte fel kell
tolteni a kis programunkat. A felt6ltés a sotétebb zoldes-kék savon
talalhato vizszintes nyillal, pontosabban erre a nyilra val6 kattintassal
torténik. Ha mindent jél csindltunk, akkor a legalsd sorban iizenetet
kapunk a sikeres feltoltésrol. Indulhat az ellendrzés. A soros plotter-re
kattintva megnyilik egy 0j ablak, ahol kék szinnel a fesziltség, piros
szinnel az &ramerdsség alakulasat szemlélhetjiik. Mindkettének azonos
menetl folytonos ,V”-alaku jelnek kell lennie. Ha a 10 kQ-os ellenallas
helyett egy kondenzatorral sorba kotott ellenallast iktatunk a WE-
CE(RE) kozé, akkor lathatjuk a kondenzator feltoltése és kisiitése soran
kialakul6 dramerd&sséget (7. dbra).
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7. dbra A fesziiltség profil (kék) és a 1000 uF+1 kQ-os ,,Dummy cella” dltal
generdlt jel (piros)

A gyari potenciosztatok készen megirt programokkal miikddnek. A DIY
(do it yourself) potenciosztatunk miikodtetése és adatainak begy(jtése
nehézkesebb. Féleg akkor, ha nem az id6 fliggvényében szeretnénk latni
a mért aramerdsséget (az Arduino IDE csak ezt tudja), hanem a
munkaelektrédra (WE) adott fesziiltség fliggvényében. Ennek
programozdsa azonban messze meghaladja egy atlag felhasznald
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tudasat. Az EXCEL programnak van azonban egy bdvitménye (Data
Streamer = Adatkiild6), ami kisegithet benniinket. Ehhez legel6szor az
EXCEL bévitményeiben be Kkell kapcsolni a fent emlitett funkciét.
Potenciosztatunk tovabbra is legyen csatlakoztatva a szamitégéphez.
Megnyitjuk az EXCEL programot. Bal alsé sarok: Bedllitdsok, erre klikk,
majd Bévitmények. Uj ablak jelenik meg. Itt keressiik meg a Microsoft
Data Streamer for EXCEL. Lépjiink ra az egérrel és kijeldlve kapcsoljuk
be ezt a bovitményt. Ha sikertlt, akkor az EXCEL programunk felsd
sordban megjelenik egy 1j felirat: ,Adatkiild6”. Erre klikkelve ujabb
ablak nyilik meg (8. dbra).

8. dbra. EXCEL - Data Streamer

Az Eszkéz csatlakoztatdsdra klikkelve megjelenik a ,Soros USB-eszkéz
(COM5)” felirat. Természetesen mas COM-port esetén nem a COM5
lathaté. Uj ablak (9. dbra).

Bcjous adnok [ Fir i e

9. dbra. EXCEL - Data Streamer
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Az als6 sorban klikk a ,Bedllitdsok”-ra, ahol modositani kell az Adatok
idékéze, Adatsorok, Adatcsatornak értékeit, rendre: 60, 1000 és 2-re.
Ezek utan két oszlopotlatunk mar csak (a 10 helyett), és az adat lejatszas
inditasara az oszlopaink megtelnek adatokkal. Ha ezeket rogziteni (azaz
eltarolni szeretnénk egy file-ba), akkor az Adatok régzitése ikonra
kattintunk. Ha vége a rogzitésnek, akkor a Régzités leallitdsa, majd a File-
ba mentés kovetkezik. Ezt kovetSen lekapcsolédunk az Eszkozrol
(Eszkéz levdlasztdsa). Az Adatfile importalasa utdn két oszlopban
megjelennek a mért adataink. Ezt a két oszlopot kijeldlve a szokasos
modon grafikont készitiink (Besziirds, Diagramok stb.). A kordbban
emlitett ellenallas és kondenzator-ellenalldss Dummy cellaval kirajzolt
gorbéket az aldbbiakban lathatjuk.

10 kQ Dummy cella

Dummy cella - kondenzétor+ellenéllds

ség (1

Fesziiltség (mV)

10. dbra. EXCEL - Data Streamer segitségével felvett adatok Dummy cellds
grafikonjai

[tt szeretném megjegyezni, hogy a potenciosztattal kb. *60 pA
aramerdsség mérhetd, amit modosithatunk, ha a TIA (harmadik mv.
erdsitd) ellendllas értékén valtoztatunk (vagyis méréshatart valthatunk;
ezt segiti a PAD1-PAD2). A ciklikus voltammetridban hasznalt V(start)
és V(stop) értékek a sketch-ben a val-valtozdval moédosithatok. A
megépitett potenciosztat kb. + 600 mV kozotti értékek beallitasat teszi
lehetdvé.

Par szo a ciklikus voltammetriarol

A ciklikus voltammetrianal haromszog alaku polarizacios fesziiltség-id6
fliggvényt alkalmazunk. A ciklus felénél polaritast valtunk, ez lehetévé
teszi, hogy az els6 fél ciklusban lejatsz6dé elektrodfolyamat terméke az
ellentétes polarizalé hatasra visszaalakuljon a kiindulasi anyagga.
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Potencial

11 0.9 o7 05 03
Feszlltség

11. dbra. A ciklikus voltammetria jellegzetes fesziiltség-ido ill. dram-fesziiltség
gorbéje

2. Kisérletek a potenciosztattal
Ciklikus voltammetria (1)

Sziikséges anyagok
(a) 5 mM-os K3Fe(CN)s 1 M KNO3 oldatban
Fesziiltségtartomany: 600 - (-200) mV ; Sraee: 0,05 (V/s);

/\

< zg/ﬁ // 400 600
N/

mV

12. dbra A KsFe(CN)s-oldat ciklikus voltammetrids gérbéje

Ha az els6 félciklus oxiddcio: Fe(CN)¢* — Fe(CN)e3-+e-
a masodik fél ciklus redukcids folyamat: Fe(CN)¢3- + e- = Fe(CN)e*

A ciklikus voltammogram egyik legfontosabb informacidéja az
elektrédreakcio reverzibilitasa!
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(b) Hasonl6 kisérleti koriilmények kozott tanulmanyozhatjuk az Fe2+/
Fe3* redoxirendszert vas(IIl)-klorid oldatban (FeCl; koncentracié: 5%
100 mM 1 M-os HCI oldatban).

Az utoébbi idében beszerezhetdvé vdltak olcsé szitanyomott elektrédok
(Screen Printed Electrode; SPE). llyennel késziiltek a CV-gorbék. Ennek
hidnydban kisérletezhetiink 2 grafitceruza béllel (WE és CE) ill. eqy Ag-
dréttal (RE).

Segéd
elektrod

Munka
elektré

\{eferen cia

elektrod
>

/¢

<

13. dbra. Szitanyomott (SPE) elektrod

Ciklikus voltammetria (2)

C-vitamin-tartalom meghatdrozdsa ciklikus voltammetridval
Fesziiltségtartomany: 100 - 450 mV ; Sraee: 0,02 (V/s);

Mérés kalibrdcids oldatsorozat segitségével

Torzsoldat: 10 g/dm3 aszkorbinsavoldat (0,250 mg/25 ml-es
mérdlombik)

Puffer: pH= 4,6 Na-acetat puffer (56 ml 96%-os ecetsav + 37 ml 25%-o0s
NH3-oldat/1 dm3)

Ismeretlen minta: 100 pL torzsoldat (10 ml deszt. viz+1 ml puffer) -
91 mg/L C-vitamin

Standard addicié: 3 x 50uL torzsoldat

Standard addiciés gorbe alapjan az ismeretlen minta C-vitamin-
tartalma: 95,4 mg/L

(x-tengely koncentracio, y-tengely csticsmagassag az EXCEL-b6])
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14. dbra. A C-vitamin ciklikus voltammetrids gérbéi

Standard addiciés gorbe
y=0,1092x + 10,421

26 66
oU, 00
— PPN .
< 29,00
=
=
© 26,06
173
2 /
o 15,00
€
8 16,00
=1 /
[
© 5,00
806
! 6,00 . !
-100 -50 0 50 100 150

Koncentracié (mg/L)

15. dbra. A C-vitamin-mérés standard addicids gérbéje



	SUFNILABOR

