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“Analytical chemistry is doomed to
continue occupying a position subordinate
to other branches if analytical chemists do
not stop teaching and practicing chemical
analysis solely as an empirical technique
and art”

Ostwald



Osnova prednasky

Obecna charakteristika diamantovych
filmu

Typy diamantovych filmu

Detekce latek v plynne fazi
Voltametricka detekce ve vsadkovem
uporadani

Amperometricka detekce v prutokovém
usporadani
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Klasifikace elektrodovych materialu
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Pozadavky na nove elektrodove
materialy

Sirsi potencialové okno

Pouzitelnost v ruznych rozpoustédlech
Odolnost vuéi pasivaci

VyssSi mechanicka stabilita

Kompatibilita se zelenou analytickou chemii



Uhlik jako elektrodovy material

I. sp? modifikace » skelny uhlik, uhlikova vlakna,
grafit, uhlikové pastové elektrody

Ii. sp3 modifikace » diamant

» nizke hodnoty sumu

a zbytkového elektrického proudu &
Sirokeé potencialove okno > nejCasteji~ 3,5V

nizka adsorbce na povrchu » mala
pravdepodobnost pasivace

> mimoradna mechanicka a chemicka odolnost

biokompatibilita s tkanemi



Vliastnosti diamantu

v'sp3 alotropicka modifikace uhliku \ .
v'’krychlova soustava, mimoradna tvrdost “\
v'nizka chemicka reaktivita ©

v'izolant, nutno dopovat, nejcastéji borem

Vlastnosti diamantu dopovaného borem

v'nizka kapacita elektrické dvojvrstvy

v'Siroké potencialové okno

v'nizka adsorbce — mala pravdépodobnost deaktivace
zablokovanim aktivnich center na povrchu

v'stabilita, biokompatibilita




PASIVACE ELEKTROD

Na adsorpci polarnich latek jsou citlivé
témeér vSechny sp? uhlikové elektrody,
hlavné kvuli pritomnosti polarnich skupin
na jejich povrchu. Naproti tomu borem
dopovany diamant je diky svému sp?3
charakteru zna¢né rezistentni vuci
pasivaci latkami naadsorbovanymi na jeho
povrchu.



CVD - Chemical Vapor Deposition

Metoda pripravy pevnych filmu depozici par na horkych povrsich

Ve smesi methanu a vodiku se tvori radikaly a dalSi reaktivni Castice,
které difunduji k povrchu rostouci diamantové vrstvy. Na povrchu reaguji
a usazuji se ve formé diamantu.Vysoka koncentrace vodikovych atomu
zabrariuje tvorbé sp? forem uhliku.

Mechanismus nebyl presné objasnen:

a) nabohaceni rostouciho povrchu uhlikem

) depozice amorfniho uhliku na nabohaceném povrchu
) odstranéni amorfniho uhliku atomarnim vodikem

) konverze uhlikem nabohacené vrstvy na diamant

) dalSi nabohaceni rostouciho povrchu uhlikem

(
(b
(c
(d
(e

Dopovani borem: z pevnych (BN) nebo plynnych zdroju (B,Hj)



Schéma reaktoru pro pripravu diamantovych
filmd metodou CVD
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SUBSTRAT BDDFE

Zatimco rada aplikaci borem dopovaneho
diamantu k uplné elektrochemickeé oxidaci
organickych polutantu pfi jejich odstranovani

z zivotniho prostredi vyuziva mikrokrystalicke
filmy borem dopovaneho diamantu nanesene na
mechanicky pevnych kovech (Nb, Ta, W Ci
podstatne levnejsi Ti), témer vSechny
publikované elektroanalytické aplikace byly
provedeny na borem dopovanych diamantovych
filmech nanesenych na kremiku



,»AS grown CVD films*

Maji na svém povrchu monovrstvu
vodiku, coz souvisi s jejich rustem

v atmosfere bohate na vodik. Povrch
diamantu s volnymi vazbami
ukonCenymi vodikem je tudiz
hydrofobni a pomerne malo aktivni.



Oxidovany povrch diamantu

obsahuje kyslikaté funkcni skupiny a je
tudiz hydrofilni. Predpoklada se
pritomnost etherovych Ci karbonylovych
funkCnich skupin, pricemz posledné
uvedené mohou byt vyuzity k chemicke
modifikaci povrchu BDDFE umoznujici
dalsi ladeni jejich elektrochemickych
vlastnosti



ELEKTROCHEMICKA
PREDUPRAVA BDDFE

Katodickou Ci anodickou polarizaci ve vhodnem vodném
zakladnim elektrolytu

BDDFE jsou mimorfadné odolné vuci korozi i pfi
extrémnich potencialech v silne agresivnich prostredich
Dlouhodobé cyklovani potencialu BDDFE ve smesi 1M
HNO, a 0,1M HF v rozmezi potencialu od katodickeho
vyvoje vodiku do anodickeho vyvoje kysliku nema
pozorovatelny vliv ani na morfologii povrchu ani na
pomer diamantoidni a nediamantoidni faze na povrchu
teto elektrody

Za stejnych podminek dochazi k vyraznemu poskozeni
elektrod ze skleného uhliku Ci pyrolytickeho grafitu).



Modifikace povrchu anodickou
oxidaci

Vyrazne zvyseni selektivity k nekterym
analytum, napr. dopaminu Ci kyseliné
mocove, které pak Ize stanovit |

v pritomnosti velkeho nadbytku kyseliny
askorbove. Vzhledem k biologicke
kompatibilite diamantu se tak nabizi k jeho
vyuziti pro in vivo sensory rady biologicky
vyznamnych latek



Fotoelektrochemicka mereni

Pruhlednost diamantu a pozorovany
fotoelektricky jev umoznuji vyuziti
fotoelektrochemickych meéreni pro
nedestruktivni charakterizaci tohoto
elektrodového materialu a nabizi moznost
konstrukce ruznych optrod a sensoru
kombinujicich opticke a elektrochemicke

principy



VLIV OBSAHU DOPANTU

» Elektrochemické reakce probihajici mechanismem vngjsi
sfery (outter-sphere) jsou na BDDFE reversibilngjSi neZli
reakce probihajici mechanismem vnitrni sféry (inner-
sphere) pri nichz dochazi ke vzniku Ci zaniku vazeb mezi
atomy.

« Systémy s relativne pozitivnejSim rovnovaznym
potencialem jsou reverzibilnejsi nezli systemy
s potencialem negativnejsim

* Na silne dopovanych BDDFE s kovovejsim charakterem
povrchu probihaji reakce reverzibilngji nezli na povrsich

s mensSim obsahem dopantu a tudiz spise
polovodicovym charakterem.



VLIV HRUBOSTI POVRCHU

Velikost narostlych mikro ¢i nano krystalku borem
dopovanéeho diamantu

Kopiruje hrubost substratu, na nemz je diamantovy film
pripravovan
S rostouci hrubosti povrchu se zuzuje dostupné

potencialové okno a zvysuje se diferencialni kapacita a
elektrochemicke aktivita

S rostouci hrubosti se zpravidla zvysuje i reversibilita
elektrodovych reakci

Rostouci hrubost povrchu usnadnuje prenos naboje a
umoznuje prechod z oblasti kinetické kontroly do oblasti
kontroly difuzni, coz muze byt vyhodné z hlediska
elektroanalytickych aplikaci.



PRAVIDELNE USPORADANI
PORU

Reaktivnim leptanim polykrystalickeho
diamantoveého filmu v kyslikové plasme
pres vhodne pripravenou masku z SiO, Ci
Al,O4 s pravidelnym systémem otvoru.
Materialy s timto povrchem maji sice
srovnatelne dostupné potencialove okno,
ale vyrazne vyssi zbytkovy proud, coz
omezuje jejich vyuziti v oblasti sensoru.



PRAVIDELNE USPORADANI




MONOKRYSTALY BDD

Elektrochemicke vlastnosti pochopitelnée
zavisi na krystalové orientaci elektroaktivni
plochy, coz souvisi s ruznou koncentraci
atomu boru v ruznych plochach danou
ruznou schopnosti téchto ploch
inkorporovat atomv dopantu




VIL KVALITY BDDFE NA
ELEKTROCHEMICKE CHOVANI

« V zavislosti na charakteru, kvalité a pripadné preduprave
BDDFE muzeme tudiZz pozorovat reverzibilni,
kvazireverzibilni Ci ireverzibilni chovani rady testovacich
systému

« Tvar téchto voltamogramu neodpovida ucebnicovym
charakteristikam pfisluSnych systému, coz zifejmé
souvisi s ruznou rychlosti pfenosu elektronu na ruznych
Krystalovych rovinach

« Stejné jako u jinych elektrodovych matrialu i v pripadé
BDDFE je sytém Ru(NH;)¢>*/ Ru(NH,)s2* relativne
nejmene citlivy na aktualni stav elektrodového povrchu,
takze poskytuje prakticky stejne cyklické voltamogramy
BrSDrrllz%chanicky, katodicky i anodicky predupravenou



TESTOVACI SYSTEMY

SO
-@__GLJ —(A.B,C)

A - BDDFE mechanicky
vylesténa aluminou

B — BDDFE po anodicke
preduprave cyklovanim
potencialu v 1M HNO,
mezi 0 a + 5V proti
nasycené kalomelové
elektrode

C — BDDFE po katodicke
preduprave cyklovanim
potencialu v 1M HNO,
mezi 0 a -2V proti
nasycené kalomelové
elektrode.



OBNOVENI POVRCHU BDDFE

» LeSténi emulsi oxidu kovu Ci
diamantovych casticek

» Pusobeni vodikove, fluorove Ci kyslikove
plasmy

» Pusobeni extrémnich katodickych i
anodickych potencialu

» Desorpce pusobenim paprsku elektronu i
intensivhim UV zarenim



LASEROVA AKTIVACE

Prevazne o termalni proces vysoce lokalizovany na
povrchu elektrody

Kratka doba pulsu (radove 10 ns) umoznuje aktivaci bez
nadmerneho zahrati celé elektrody. To umoznuje
pracovat se systémy tradicne pasivujici elektrody

Tepelna energie se v diamantu rychleji rozptyluje a
v dusledku optické transparentnosti diamantu se
nekoncentruje na jeho povrchu

Negativhim dusledkem je ovSem omezena moznost
odstranovat laserovou aktivaci opticky transparentni
filmy, jaké vznikaji napfiklad pfi anodické oxidaci fenold,
Ci velmi malé ostruvky deponovanych kovu



CHEMICKA MODIFIKACE BDDFE

* Po jejich plasmatické Ci elektrochemicke preduprave

» Elektrochemicka funkcionalizace dusikatymi funkCnimi
skupinami v kapalném amoniaku

* Fotochemicka kovalentni modifikace nejruznejsimi
organickymi funkcnimi skupinami, ktera umoznuje
kovalentni imobilizaci enzymu Ci proteinu na jejich
povrchu. Takto pfipravene sensory byvaji velmi citlive
k oxidovatelnym analytum napf¥. fenolického typu
s minimalni interferenci kysliku diky jeho mimoradné
vysokemu prepeti

* Prosta adsorpce vhodného hemu a krenoveé peroxidazy
poskytuje stabilni sensor s enzymatickym pokrytim
pouzitelny pro konstrukci biosensoru zalozenych na
detekci peroxidu vodiku.



MODIFIKACE BDDFE KOVY

Modifikace kovy Ci dalSimi
elektrochemicky aktivnimi materialy muze
byt provedena mechanicky ponekud
neobvyklou abrasivni technikou



DETEKCE LATEK V PLYNNE
FAZI

Zalozené na architekture katalyticky ucinny kov (M -
metal)- nevodivy diamant (I - insulative) - polovodiCovy
diamant (S - semiconductor). Jedna se o tzv. MIS
architekturu (viz obr. 1.4). Funkce tohoto typu sensoru
napr. pri detekci vodiku Ize popsat nasledovne:

A. molekula vodiku se adsorbuje na povrchu paladia

B. vodik disociuje a difunduje paladiem k rozhrani
paladium-nevodivy diamant

C. vodikoveé atomy se adsorbuji na vnitfni rozhrani mezi
paladiem a nevodivym diamantem za vzniku vrstvy
dipolu, ktera méni charakter pracovni kfivky mezi
paladiem a vnitrnim diamantem

D. méni se zavislost proudu na napeti teto MIS diody

E. zmeny této zavislosti jsou korelovany s parcialnim
tlakem vodiku v monitorovanem prostredi



SENSOR NA BAZI BDD
Pd

l-diamond
p*-diamond
substrate

Charakteristika teto diody se analogicky méni i pri
adsorpci benzenu, toluenu ¢€i dalSich uhlovodiku, coz Ize
vyuzit pri detekci techto latek v plynne forme



PRINCIP DETEKCE
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I-E charakteristika diamantového sensoru pfi 200 °C a parcialnim tlaku benzenu
1- 8 torr; 2- 1 torr; 3- 0O torr.



MECHANISMUS DETEKCE

» proud pri konstantnim napéti, napr. 0,5 V,
zavisi na parcialnim tlaku benzenu, cehoz
se vyuziva Kk jeho detekci.

» V tomto pripade je za
nejpravdepodobnejsi vyklad funkce
sensoru prijimana moznost stepeni
studovanych latek na mensi Castice, kterée
difunduji paladiem a na zaklade SVé
adsorpce na rozhrani s diamantem
ovlivnuji pracovni charakteristiku sensorul.



MECHANISMUS DETEKCE

Jiny navrhovany mechanismus,zalozeny na
kompletni disociaci uhlovodiku a detekci vodiku
po jeho pruchodu vrstvou paladia na zaklade
jeho vlivu na pracovni krivku sensoru, je mene
pravdepodobny,protoze vodik mereny proud
snizuje, zatimco benzen i toluen ho zvysuiji.
Jinou moznosti je, ze vrstva paladia je
dostateCné porozni, takze umoznuje pruchod
nedisociovanych molekul benzenu Ci toluenu az
kK rozhrani paladia a diamantu. Tento
mechanismus se s nejvetsi pravdepodobnosti
uplatiiuje u sensoru na oxid uhelnaty Ci ethanol.



DETEKCE VE VSADKOVEM
USPORADANI

Cyklicka voltametrie
Diferencni pulsni voltametrie
Square wave voltametrie
Hydrodynamicka voltametrie
Laser ablation voltametrie
Chronoamperometrie

Chronocoulometrie
Sonoelektrochemie



H-BDDFE
Pripravena metodou CVD na

kfemikoveé destiCce

v komercéné dodavaném reaktoru
(1,5 kW, ASTeX Inc., Lowell, MA)

na Michiganské statni univerzite

tloustka filmu 5 um

velikost krystalku 1 — 3 uym
pouze sp3 uhlik

hydrogenovany povrch




BDDFE - velky potencialovy rozsah - nizky Sum-
nizka pasivace- mechanicka robustnost -

biokompatibilita
1 1. Teflonové t€lo
72, Kontakt
3. PfiSroubovany
nastavec
4. Kovova pruZina
5.  Mosazny plisek
2 6. BBDFE on Si(1,1,1)
7.  Silikonové té€snéni
8. Kontakt s roztokem

DFE

Vessel

O-seal ring

< (Contact

Pastic

D plate









Elektrochemické vilastnosti diamantu
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v 0,1M H,SO, pfi 0,1V/s M KCI, D - 1mM dopamin v 1M HCIO,, 0.1 V/s
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Potencialové okno na diamantovych elektrodach
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Figure 4. Comparison of CV curves for BDD, fluorinated BDD,
platinum, and gold electrodes, in 1 M HCIO,. Scan rate: 0.2 V s71



Fluorovana

BDDFE
Vylucovani vodiku
evidentne probiha

cestou tvorby
volnych vodikovych

radikalu

Figure 1. Scanning electron microscopy images of a pristine BDD
sample (A) and a fluorinated one (B).



Fluorovana BDDFE
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recorded at the fluornmated BDD electrode (room temperature). Scan
mte: 0.1 Vsl



Testovani elektrody redoxnim systémem
ferrokyanid/ferrikyanid

CV 1mM Fe(CN) *** v 1M KCI na n-BDDFE; S = 12,6 mm’ I v AE lea/loxl
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Potencialové okno na BDDFE
BR pufrpH 2 - 12
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[, NA

Viiv pH na DP voltamogramy 4-AB

DPV 4-AB (c = 1.10° mol.L"") v BR pufru; S = 12,6 mm? |
| |
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Koncentracni zavislost 4-AB

Ip = f (c) pro koncentraCni rozmezi 1.10" az 1.10” mol.L"

a voltamogramy v rozmezi 1.10" az 1.10°
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Opakovatelnost meéreni 4-AB
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V pripade 4-AB bylo zjisteno, ze

U-BDDFE neni treba behem mereni
specialne osetrovat a ze k odstraneni
produktu elektrochemicke reakce z

povrchu elektrody staci roztok kratce
probublat



CV 2-nitrofenol na BDDE
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DPV na BDDFE of 1- aminonaftalen
BR puir, pH 2, 2% Me¢OH
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Vliv pH na DP voltamogramy 3-aminofluoranthenu

ZE: MeOH-BR pufr (1:1), ¢(3-AF) 1.10°> mol.L-!
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Stanoveni 3-AminofluoranthenuF pomoci DCV a DPV na DFE

ZE: MeOH — BR pufr pH 4 (1:1)
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VSADKOVE USPORADANI

Aplikace

Technika

Poznamka

Stanoveni stop kovli

Abrasivni rozpoustéci

Sleduje se elektro-

voltametrie chemické rozpousténi
mikroc¢astic prenesenych
abrasi z analyzovaného
materialu na BDDFE
Selektivni detekce dopaminu v pfitomnosti kyseliny | BDD mikrovldknové Stabilni sensory
askorbové elektrody vyzadujici elektrodovou

aktivaci

Stanoveni fenolickych latek

Detekce v pratokové

cele

Sonoelektrochemie ¢i

laserova aktivace

Stanoveni estrogeni s fenolickou skupinou

Amperometricky
biosensor s kovalentné

vazanou tyrosindzou

Detekce cukrti a aminokyselin HPLC-ED BDDFE s implanto-
vanym Ni a Cu
Oxidace cytochromu ¢ Voltametrie Ptima elektrochemicka

oxidace na BDDFE




Technika Poznamka

Aplikace

Aromatické aminy a polyaminy, HPLC-ED

Histamin a serotonin HPLC-ED

Katecholaminy CZE-ED

Dopamin, indol, aminochrom Cyklicka voltametrie

Antidepresiva (impramin, desipramin, clomipramin, HPLC-ED

amitriptylin, nortriptylin, doxepin)

Organické kyseliny (citronova, maleinova, mocova, Voltametrie Anodizovana BDDFE

alanin, cystein)

Xanthin, theophyllin, kofein Voltametrie

N-methylkarbamatové pesticidy (carbaryl, carbo- HPLC-ED

furan, bendiocarb, methyl-2-benzimidazolkarbamat)

Homocystein, glutathion, cephalexin, HPLC-ED

merkaptoethansulfonova kyselina

Cystein Voltametrie Ptima detekce ¢i
nepiima detekce
v pritomnosti
ferrokyanidu

Sulfan Voltametrie Nepiima detekce

s ferrokyanidem




NADH, histamin, sulfadiazinova antibiotika, tetrachlormethan FIA-ED Makro a mikro BDDFE
Dusitany a oxidy dusiku FIA-ED Anodicka odezva
Sulfonamidy a sulfadiazinové 1é¢iva (sulfadiazin, sulfamerazin, HPLC-ED

sulfamethazin)
t-RNA, jedno a dvoupramenna DNA Voltametrie

Au Anodicka rozpoustéci Sonovoltametrie
voltametrie
Pb, Ag Rozpoustéci voltametrie Katodické a anodické depozice
Hg Anodicka rozpoustéci
voltametrie
Mn Katodicka rozpoustéci Stanoveni v ¢aji
voltametrie
Hydrazin a dalsi genotoxické latky, 4-nitrofenol, dusitany Voltametrie Pole BDDF mikroelektrod




AMPEROMETRICKA DETEKCE V
PRUTOKOVEM USPORADANI

« Pouziva ve spojeni s miniaturizovanymi separacnimi systémy
« A. technologie vyroby miniaturizovanych elektrod a detekcnich
obvodu je dostate¢né zvladnut3,

« B. zmeéna elektrodovych ploch z milimetrovych na mikrometrove
rozmery zpravidla nesnizuje detekcni limity,

« C. elektrické obvody kontrolujici detekCni systém je mozno
integrovat s fidicimi obvody separacnich systému a zachovat tak
kompatibilitu celého zarizeni,

« D. naklady na vyvoj, vyrobu a provoz zarizeni predstavuji ziomek
ceny srovnatelné vykonnych detekénich systému jiného typu,

« E. elektrochemické detektory poskytuji informaci o koncentraci
detegovanych latek pfimo ve formé snadno zpracovatelnych
elektrickych signalt. Odpada tak konverze jinych forem signalu
(svételny tok, hmotnost, teplota atd.) na elektricky signal.



HPLC-ED TL cela
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Schéma detektoru
s diamantovou mikrocarovou
elektrodou

diamond film

olass plate

T

Cu wire

Surface area: 300 pm= 50 um



Viastnosti mikroelektrod

Proc¢ mikroelektrody ?

v malé proudy, nizky ohmicky ubytek napéti,
moznost merit ve velmi malo vodivém prostredi
v’ rychly transport k elektrodé, sledovani velmi rychlych déju

v malé rozméry, méfeni in-vivo, vyuziti v miniaturnich detekénich celach

Mikroelektrody dnes — disky, vlakna

uhlikova vlakna nebo tenké kovové dratky utésnéné v polymeru nebo ve skle

Nevyhody: omezené potencialové okno, adsorbce analytu na povrch elektrody




BDD mikroelektrody

Elektrochemickeé leptani:
17% CaCl, ve smesi
aceton/voda (1:1), 45 sec,
12V (76 um) ¢i 3,5V (10 a
25 um)

Cisténi a zavedeni
krystalizacnich center:
Sonikace v acetonu 5 min.,
pak v suspenzi diamantoveho
prasku (5 nm castice) 30 min

Chemicka depozice par

z plazmy - smes CH,/H,
dopovani borem z B,H,

Kontrola pokryti - CVA

Platinové dratky s leptanim pfipravenym hrotem o priméru (a) 76 um,
(b) 25 um, (c) 10 um a pokryté BDD filmem. Zvétseno 300x.




Charakterizace diamantovych mikroelektrod

CYKLICKA VOLTAMETRIE - POSOUZENiI KVALITY POKRYTI
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Cyklické voltamogramy mérené v 0,1 M HCIO, pfi 0,1 V/s.
(a) elektroda kvalitné pokryta diamantem, (b) elektroda s nesouvislou diamantovou vrstvou
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Zmenseni plochy elektrody {?@QOO}

ZATAVENI DO POLYPROPYLENU POKRYTi LAKEM NA NEHTY

|
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Cyklicky voltamogram 1mM K,[Fe(CN),]
v 1M KClI pfi 10 mV/s. 75 um elektroda
pokryta polypropylenem / lakem na nehty.

Cyklicky voltamogram 1mM [Ru(NH;)4]Cl,
v IM KClI pfi 10 mV/s. 75 um elektroda
pokryta polyimidem.



Detekc¢ni cela pro BBDF mikroelektrody

J
Il

1) Konec separacni kapilary

2) Chromatografické Sroubeni

3) Kel-F Srouby pro pfesné nastaveni mikroelektrody proti

kapilare v x pozici

4) Teflonové jadro

5) Kel-F Srouby pro pfesné nastaveni mikroelektrody proti
kapilare v y pozici

) Platinovy drat pro pfipojeni vysokého napéti

) Platinovy drat jako protielektroda

) Ag/AgCl referencni elektroda

)

6
7
8
9) Pracovni BDDF mikroelektroda



Charakterizace systému CZE s diamantovou mikroelektrodou

ZBYTKOVY PROUD SUM
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Zbytkovy proud a Sum pfi riznych detekénich
vlozenych napétich.

50 cm kapilara, 75 um 1.D. , 10 mM fostatovy pufr
pH 7, separacni napéti 8 kV,

VAZBA S VYS. NAPETIM - “DECOUPLING”

0,95

0,90+ A

0,85 /

0,80} a—

Ep,, (V)

0,75 4

0,70

0 5 10 15 20
Separation Voltage (kV)

Vliv separaéniho napéti na potencial
pracovni elektrody.

50 cm kapilara, 75 um I.D., Ep,, katecholu
(0.1 mM roztok v 10 mM fostatovém pufru
pH 6) byly méfeny v CZE detekéni cele.



CZE, parametry kalibrac¢ni krivky

Parametr dopamin katechol
opakovatelnost vysky piku [%] 3.0 4.0
opakovatelnost plochy piku 2.6 4.1

kfeka piku w, , [s] 3.6+0.2 3.7+0.2

linearni dyn. rozsah [mol/L] ?x 108-1x100 1x107-1x10*
citlivost (smérnice) [mA.L.mol- 129.7 85.2

kbrelagni koeficient 0.9997 0.9979
koncentraéni LOD [mol/L] 7.8 x108 1.2x 107
hmotnostni LOD [fmol] 1.7 2.6

30 cm kapilara, 75 um 1.D. , 10 mM fosfatovy pufr pH 6, sep. napéti 8kV elektrokinetické davkovani 3s pfi 8kV,
detekce pfi +1.1 V vs. Ag/AgCl, Opakovatelnost odezvy analytu byla vyhodnocena z 15 nastfikd 10 uM analytu
v pufru.



Elektroforéza na Cipu 2-NP

= i
_ o3 B A—
=
I_,ﬁ....|....I....I....I....I....I..-.I...-I....I-...I....
143 2 3 4 5 |8 7
12 l S| -
= 10 |
& ]
S 0] S |
= ]
5 04
-

A

§00 700 BOO 900 1000 1100 1200 1300 1400 1300 100 1700

Time / sec

Fischer J., Barek J., Wang J.: Electroanalysis 18, 195-199 (2006).



FIA ED kombinace s ED na BDD




SIA - ED - BDD
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BDDFE v sonoelektrochemii

Ultrasound
processor

Counter

electrode Reference

M| electrode

9 — _/Diamond
Glasg (BRG] working

frit electrode

E, Rubber Seal

Screw Cap

Fig. 6. Schematic drawing of an electrochemical cell with power
ultrasound emitting horn system placed ‘face —on’ to the working
electrode.



Diamantove pastove elektrody

K o et 100 mg diamantového
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Figure 3 Peak profiles for DPV measurements when the electrodes based on (A) natural An al. C h em, 75 0 53 94 (2 0 03)

diamond (I, Cpeqrpy = 10 mol/L; IL, Cpeqyy = 10 mol/L), (B) synthetic-1 (I, Creqy) = 103
mol/L; L, Cpeqry = 104 mol/L), and (C) synthetic-2 (I, Cpeqyy = 1073 mol/L; II, Cgeqpy = 106
mol/L) are used.




')

. Lord Kelvin
(William Thompson, 1824-1907)

4

“Unless our knowledge is measured in
numbers, it does not amount to much”



Prazské analytické centrum inovaci
Projekt CZ.04.3.07/4.2.01.1/0002 spolufinancovany ESF a Statnim rozpoétem CR
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