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(57) Abstract: 

FIELD: analytical methods in environmental
monitoring.

SUBSTANCE: method comprises: sampling,
acidifying samples with HCl/H2SO4 mixture, adding
Ce(SO4)2 as oxidant and removing its excess with
reducing agent NH2OH⋅HCl, adding rhodamine C as

organic reagent, extracting resulting complex,
separating organic phase from aqueous phase, and
measuring optical density. Extraction is performed
with carbon tetrachloride/methyl isobutyl ketone
mixture at 5:1 volume ratio and extractant-to-sample
volume ratio 1:1 under dynamic conditions by way of
washing away complex with extractant. Content of
antimony is judged of from difference of optical
densities of extractant and mixture.

EFFECT: lowered measurement threshold to
values comparable with allowable limits, increased
reliability, reduced analysis time, and automated
analytical procedure.
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Èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê õèìè÷åñêèì ñïîñîáàì àíàëèçà ìèêðîêîíöåíòðàöèé è ìîæåò
áûòü ïðèìåíåíî â àíàëèòè÷åñêîé õèìèè è ýêîëîãèè, â ÷àñòíîñòè, äë  îïðåäåëåíè 
ìèêðîêîíöåíòðàöèé ñóðüìû â âîäàõ àêâàòîðèé äë  èõ õèìè÷åñêîãî ìîíèòîðèíãà.

Ñóðüìà îòíîñèòñ  ê ÷èñëó ñðàâíèòåëüíî øèðîêî ðàñïðîñòðàíåííûõ çàãð çíèòåëåé
ïðèðîäíûõ âîä, ÷òî ñâ çàíî ñ øèðîêèì ïðèìåíåíèåì åå ñîåäèíåíèé â ñåëüñêîì õîç éñòâå
è ïðîìûøëåííîñòè. ÏÄÊ ñóðüìû â âîäå ïî ñàíèòàðíî-ãèãèåíè÷åñêèì íîðìàòèâàì
ñîñòàâë åò 50 ìèêðîãðàìì/ë [1], ÷òî íàêëàäûâàåò ñîîòâåòñòâóþùèå òðåáîâàíè  íà ñïîñîáû
åå îïðåäåëåíè  â âîäå.

Èçâåñòíû ñïîñîáû îïðåäåëåíè  êîíöåíòðàöèé ñóðüìû, îñíîâàííûå íà ñïîñîáíîñòè
ñóðüìû îáðàçîâûâàòü îêðàøåííûå êîìïëåêñû ñ íåîðãàíè÷åñêèìè àíèîíàìè [2]. Èçâåñòíûå
ñïîñîáû äîâîëüíî òðóäîåìêè, èìåþò íåäîñòàòî÷íî íèçêèå ïðåäåëû îáíàðóæåíè .

Èçâåñòíû ñïîñîáû îïðåäåëåíè  ñóðüìû, îñíîâàííûå íà èñïîëüçîâàíèè íåîðãàíè÷åñêèõ
ðåàãåíòîâ, êîòîðûå ñïîñîáíû îáðàçîâûâàòü îêðàøåííûå ñîåäèíåíè  ñ ñóðüìîé, äë 
âûäåëåíè  ñóðüìû áûëî ïðåäëîæåíî åå âûäåëåíèå â âèäå ãèäðèäà [3]. Îáðàçîâàíèå
ãèäðèäà âêëþ÷àåò âîññòàíîâëåíèå îáðàçöà â êèñëîì ðàñòâîðå è òðàíñïîðòèðîâêó ãèäðèäà â
ïîãëîòèòåëü, ïîñëå âûäåëåíè  ñóðüìû â âèäå ãèäðèäà âîçìîæíî åå îïðåäåëåíèå ñ îäíèì
èç îñíîâíûõ êðàñèòåëåé.

Â îñíîâó ñïîñîáà áûëà ïîëîæåíà òâåðäîôàçíà  ðåàêöè  õðîì ïèðàçîëà I
(4-äèìåòèëàìèíîôåíèë-4-ìåòèëáåíçèëàìèíîôåíèë-êàðáèíîë) ñ éîäèäíûì êîìïëåêñîì
ñóðüìû (III), îáðàçîâàíèå éîäèäíîãî êîìïëåêñà ïðîèñõîäèò ïðè ïîãëîùåíèè ñòèáèíà
êèñëûì ðàñòâîðîì ñìåñè éîäà è éîäèäà, çà ïðîöåññîì êîìëåêñîîáðàçîâàíè  ñëåäóåò
àññîöèàöè  éîäèäíîãî êîìïëåêñà Sb (III) ñ õðîì ïèðàçîëîì I.

Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ïðåäïîëàãàåò îáðàçîâàíèå ñòèáèíà -  äîâèòîãî âåùåñòâà,
ñïîñîáíîãî âûçûâàòü ãåìîëèç (ðàñïàä êðîâ íûõ êëåòîê), ÷òî  âë åòñ  íåäîñòàòêîì
ñïîñîáà.

Èçâåñòåí ñïîñîá îïðåäåëåíè  êîíöåíòðàöèé ñóðüìû, îñíîâàííûé íà ïðèíöèïå, áëèçêîì
ê ïðåäëàãàåìîìó, - îïðåäåëåíèå êîíöåíòðàöèè ñóðüìû ïî îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè
îáðàçóþùåãîñ  àíèîííîãî àññîöèàòà, êîòîðà  ïðîïîðöèîíàëüíà ñîäåðæàíèþ ñóðüìû â
ïðîáå. Ýêñòðàêöèþ àññîöèàòà ïðîèçâîä ò ñ ïîìîùüþ áåíçîëà èëè èçîïðîïèëîâîãî ýôèðà.
Äë  äîñòàòî÷íî ïîëíîãî ïåðåâåäåíè  Sb(III) â ôîðìó àññîöèàòà òðåáóåòñ  îêèñëèòåëüíà 
ñðåäà ñ âûñîêîé êîíöåíòðàöèåé ñîë íîé êèñëîòû (íå ìåíåå 6 ìîëü/ë). Â êà÷åñòâå
îêèñëèòåë  íàèáîëåå ïðèãîäåí Ce(IV). Äë  ðàçðóøåíè  èçáûòêà öåðè  èñïîëüçóåòñ 
ñîë íîêèñëûé ãèäðîêñèëàìèí. Ñïîñîá îñóùåñòâë åòñ  â ñòàòè÷åñêîì ðåæèìå [4].

Íåäîñòàòêîì èçâåñòíîãî ñïîñîáà  âë þòñ  åãî íåäîñòàòî÷íî íèçêèé ïðåäåë
îáíàðóæåíè , íåâûñîêà  íàäåæíîñòü, äëèòåëüíîñòü àíàëèçà, à òàêæå åãî òîêñè÷íîñòü äë 
èññëåäîâàòåëåé è îêðóæàþùåé ñðåäû, òàê êàê â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà ïðèìåí þò áåíçîë -
âåùåñòâî âòîðîãî êëàññà îïàñíîñòè. Ïðåäëàãàåìûé â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà èçîïðîïèëîâûé
ýôèð íå ñïîñîáåí óäåðæèâàòüñ  íà êîëîíêå ñ ïîëèòåòðàôòîðýòèëåíîì, ÷òî èñêëþ÷àåò
âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíè  åãî äë  êîíöåíòðèðîâàíè  àññîöèàòà. Çà âëåííîå
èçîáðåòåíèå ëèøåíî ýòèõ íåäîñòàòêîâ.

Òåõíè÷åñêèé ðåçóëüòàò çà âëåííîãî èçîáðåòåíè  ñîñòîèò â ïîâûøåíèè ïðåäåëà
îáíàðóæåíè , íàäåæíîñòè è áåçîïàñíîñòè îïðåäåëåíè  ìèêðîêîíöåíòðàöèé ñóðüìû â âîäàõ
àêâàòîðèé äë  èõ ýêîëîãè÷åñêîãî ìîíèòîðèíãà, à òàêæå äë  ëàáîðàòîðíûõ àíàëèçîâ, â
÷àñòíîñòè, â àíàëèòè÷åñêîé õèìèè è ýêîëîãèè. Êðîìå ýòîãî, ñàì ïðîöåññ àíàëèçà
ñóùåñòâåííî óñêîð åòñ  çà ñ÷åò åãî àâòîìàòèçàöèè ïðè èñïîëüçîâàíèè
ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîãî àíàëèçàòîðà.

Â îòëè÷èå îò ïðîòîòèïà â çà âëåííîì èçîáðåòåíèè âìåñòî ïîäêèñëåíè  6-ìîë ðíûì
ðàñòâîðîì ÍÑl èñïîëüçóåòñ  ñìåñü êèñëîò, à â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà èñïîëüçóåòñ  ñìåñü
îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé.

Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá îòëè÷àåòñ  îò äðóãèõ òåì, ÷òî èñïîëüçóþòñ  áîëåå áåçîïàñíûå
ðåàãåíòû, ïîäîáðàííûå â òàêîì îòíîøåíèè îòíîñèòåëüíî äðóã ê äðóãó è ê ïðîáå, ÷òî äåëàåò
âîçìîæíûì àâòîìàòèçàöèþ àíàëèçà äë  ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîãî âàðèàíòà.

Òåõíè÷åñêèé ðåçóëüòàò àâòîìàòèçàöèè àíàëèçà äîñòèãàåòñ  çà ñ÷åò òîãî, ÷òî âìåñòî
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ïðåäïîëàãàåìîé ðàíåå 6-ìîë ðíîé ñîë íîé êèñëîòû èñïîëüçóåòñ  ñìåñü ñîë íîé è ñåðíîé
êèñëîò, ÷òî ïîçâîë åò ïðîâîäèòü àíàëèç â ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîì âàðèàíòå. Ïîâûøåíèå
ïðåäåëà îáíàðóæåíè  äîñòèãàåòñ  çà ñ÷åò òîãî, ÷òî â õîäå àíàëèçà ïðîèñõîäèò
êîíöåíòðèðîâàíèå àññîöèàòà ðîäàìèíà Ñ ñ ãåêñàõëîðñòèáàòîì íà
ýêñòðàêöèîííî-õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêå ñ ïîëèòåòðàôòîðýòèëåíîì â êà÷åñòâå
íàïîëíèòåë  è ñ ýêñòðàãåíòîì â êà÷åñòâå íåïîäâèæíîé ôàçû.

Ñóùíîñòü ìåòîäà ïî ñí åòñ  êîíêðåòíûìè ïðèìåðàìè, ñâåäåííûìè â òàáëèöû 1, 2, 3.
Â òàáëèöå 1 ïîêàçàíî, ÷òî êîýôôèöèåíò ðàñïðåäåëåíè  ñóðüìû â âèäå àññîöèàòà

ãåêñàõëîðñòèáàòà ñ ðîäàìèíîì Ñ â ñèñòåìå 6-ìîë ðíà  HCl - ýêñòðàãåíò äë  ýêñòðàãåíòà
ñîñòàâà ÷åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä - ìåòèë-èçîáóòèëêåòîí (îáúåìíîå îòíîøåíèå 5:1)
÷èñëåííî ïðåâîñõîäèò òàêîâûå äë  äðóãèõ ðàñïðîñòðàíåííûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé.
Âûáîð ñîñòàâà ýêñòðàãåíòà áûë ïðîâåäåí â ïðåäâàðèòåëüíîì ýêñïåðèìåíòå íà ìîäåëüíûõ
ðàñòâîðàõ. Âñå äàëüíåéøèå èññëåäîâàíè  ïðîèçâîäèëèñü ñ èñïîëüçîâàíèåì íàéäåííîãî
ýêñòðàãåíòà.

Â òàáëèöå 2 ïîêàçàíî âëè íèå ñîñòàâà âîäíîé ôàçû íà êîýôôèöèåíòû ðàñïðåäåëåíè 
àññîöèàòà ãåêñàõëîðñòèáàòà ñ ðîäàìèíîì Ñ. Âèäíî, ÷òî êîýôôèöèåíòû ðàñïðåäåëåíè 
àññîöèàòà â ñëó÷àå åãî îáðàçîâàíè  â ñðåäå 6-ìîë ðíîé HCl è ñìåñè 2-ìîë ðíîé HCl +
2-ìîë ðíîé H2SO4 (1:1) îòëè÷àþòñ  íåçíà÷èòåëüíî. Ïðîâåðêà ïîëíîòû ïåðåõîäà ñóðüìû â
àññîöèàò îñóùåñòâë ëàñü ïî äàííûì ïàðàëëåëüíûõ ýêñïåðèìåíòîâ åãî îáðàçîâàíè  â
6-ìîë ðíîé HCl è â ñìåøàííûõ HCl+H 2SO4 ðàñòâîðàõ ñ ïîñëåäóþùåé ýêñòðàêöèåé â
âûáðàííûé ýêñòðàãåíò. Èñïîëüçîâàíèå ñìåñè êèñëîò ïîçâîë åò ïðîâîäèòü àíàëèç â
ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîì âàðèàíòå, ïîñêîëüêó óñòðîéñòâî äë  îñóùåñòâëåíè  àíàëèçà
ïîäâåðãàåòñ  ìåíüøåìó ðèñêó áûòü èñïîð÷åííûì.

Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá áûë îïðîáîâàí â îäíîé èç õèìè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèé â
Ñàíêò-Ïåòåðáóðãñêîì ãîñóäàðñòâåííîì óíèâåðñèòåòå. Îäèí èç ïðèìåðîâ ðåàëèçàöèè
ñïîñîáà ïî ñí åòñ  ÷åðòåæîì, íà êîòîðîì ïðåäñòàâëåíà ñõåìà ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîãî
îïðåäåëåíè  ñóðüìû è ñïåöèàëüíî ïîäîáðàííûõ óñëîâèé åå ýêñòðàêöèîííîãî âûäåëåíè ,
íà êîòîðîé ïðåäñòàâëåíû: ïåðèñòàëüòè÷åñêèé íàñîñ (1); ñêë íêà ñ ýêñòðàãåíòîì (2);
êðàí-ïåðåêëþ÷àòåëü (3); ýêñòðàêöèîííî-õðîìàòîãðàôè÷åñêà  êîëîíêà (4);
õðîìàòîìåìáðàííà   ÷åéêà (5); ïðîòî÷íî-ôîòîìåòðè÷åñêèé äåòåêòîð (6); ïîòîê
äèñòèëëèðîâàííîé âîäû (à); ïîòîê ïðîáû (á); ïîòîê ñìåñè ðàñòâîðîâ êèñëîò (â); ïîòîê
ðàñòâîðà ñîë íîêèñëîãî öåðè  (ã); ïîòîê ðàñòâîðà ãèäðîêñèëàìèíà (ä); ïîòîê ðàñòâîðà
ðîäàìèíà Ñ (å); ëèíè  ñáðîñà âîäíîé ôàçû (æ); ëèíè  ñáðîñà îðãàíè÷åñêîé ôàçû (ç); ëèíè 
ñáðîñà ïðîáû (è).

Êàê âèäíî èç ÷åðòåæà, ïîòîêè ïðîáû è ðàñòâîðîâ, ñîçäàâàåìûå ïåðèñòàëüòè÷åñêèì
íàñîñîì (1), ñîáèðàþòñ  ñ ïîìîùüþ äâóõïîçèöèîííîãî êðàíà-ïåðåêëþ÷àòåë  (3). Â ïåðâîé
ïîçèöèè, ñîîòâåòñòâóþùåé ïóíêòèðíûì ëèíè ì íà êðàíå-ïåðåêëþ÷àòåëå, íà
ýêñòðàêöèîííî-õðîìàòàãðàôè÷åñêîé êîëîíêå ñ ïîëèòåòðàôòîðýòèëåíîì â êà÷åñòâå

íîñèòåë  îðãàíè÷åñêîé ôàçû (4) âûäåë åòñ  [SbCl 6]
-⋅ PC. Ïðè ýòîì ïîòîê ïðîáû (á)

ïîñëåäîâàòåëüíî ñìåøèâàåòñ  ñ ðàñòâîðàìè HCl+H 2SO4 (4 ìîëü/ëèòð HCl + 4 ìîëü/ëèòð
H 2SO4) (â), Ce(SO4)2 (0,01 ìîëü/ëèòð â 2 ìîëü/ëèòð Í2SO4) (ã), NH2OH⋅ HCl (0,03%-íûé) (å)
â ñîîòíîøåíè õ 2:2:0,5:2:2, îïðåäåë åìûõ ðàñõîäàìè ïî ñîîòâåòñòâóþùèì êàíàëàì
íàñîñà.

Äë  ñîçäàíè  ïîòîêà ýêñòðàãåíòà èñïîëüçîâàëè âûòåñíèòåëüíûé ñîñóä (2), â êîòîðûé
ïîäàâàëè ïîòîê äèñòèëëèðîâàííûé âîäû ñî ñêîðîñòüþ 2 ìèëëèëèòðà/ìèíóòó. Âûòåñí åìûé
èç ñîñóäà ýêñòðàãåíò â ïåðâîé ïîçèöèè êðàíà-ïåðåêëþ÷àòåë , ìèíó 
ýêñòðàêöèîííî-õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êîëîíêó, íàïðàâë åòñ  â õðîìàòîìåìáðàííóþ  ÷åéêó
(5) è äàëåå â ïðèòî÷íûé ôîòîìåòðè÷åñêèé äåòåêòîð (6). Íà ýêðàíå äèñïëå  àíàëèçàòîðà
"ÏÈÀ-ÊÎÍ" ïðè ýòîì ïðîïèñûâàåòñ  ëèíè  ôîíîâîãî ñèãíàëà, ñîîòâåòñòâóþùà  "íóëåâîé"
êîíöåíòðàöèè ñóðüìû â ýêñòðàãåíòå.

Âî âòîðîì ïîëîæåíèè êðàíà-ïåðåêëþ÷àòåë , ñîîòâåòñòâóþùåì ñïëîøíûì ëèíè ì íà
ñõåìå êðàíà-ïåðåêëþ÷àòåë , ïðîáó íàïðàâë þò íà ñáðîñ (è), à âûòåñí åìûé èç ñîñóäà

ýêñòðàãåíò ýëþèðóåò èç ýêñòðàêöèîííî-õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêè àññîöèàò [SbC6]
-⋅ ÐÑ.
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Ýëþàò â õðîìàòîìåìáðàííîé  ÷åéêå îòäåë åòñ  îò âûòåñí åìîé èç êîëîíêè âîäíîé ôàçû è
íàïðàâë åòñ  íà äåòåêòîð. Ïîñêîëüêó äë  õðîìàòîìåìáðàííîãî ïðîöåññà íåîáõîäèìî,
÷òîáû äàâëåíèå ïîë ðíîé ôàçû âî âñåì îáúåìå ìàññîîáìåííîãî ïðîñòðàíñòâà ïðåâûøàëî
äàâëåíèå íåïîë ðíîé ôàçû, óðîâåíü ñëèâà ïîë ðíîé ôàçû (æ) íà âûõîäå èç  ÷åéêè

óñòàíàâëèâàåòñ  âûøå óðîâí  ýêñòðàãåíòà (ç). Ïðèñóòñòâèå â ýëþàòå àññîöèàòà [SbCl6]
-⋅ PC

âûçûâàåò èçìåíåíèå îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè, êîòîðîå â âèäå ïèêà ðåãèñòðèðóåòñ 
äåòåêòîðîì. Îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ èçìåð ëè íà ñïåêòðîôîòîìåòðå
SPEKOL-21, λ =540 íì, I=10 ìì.

Áûëà ïðîâåäåíà ïðîâåðêà ñïîñîáà íà ïðîáå ðåàëüíîé ïðèðîäíîé âîäû, ðåçóëüòàòû
êîòîðîé ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå 3, à òàêæå îòðàæåíû â ïðèìåðàõ 1-3, â êàæäîì èõ êîòîðûõ
áûë èñïîëüçîâàí îáúåì ïðîáû ïðèðîäíîé âîäû 20 ìèëëèëèòðîâ.

Ïðèìåð 1. Ïîäáîð ñîñòàâà ýêñòðàãåíòà. Äë  ýêñòðàêöèîííîãî âûäåëåíè  ñóðüìû â

ôîðìå [SbCl6]
-⋅ PC ðåêîìåíäîâàííûé ñîñòàâ âîäíîé ôàçû - 6 ìîëü/ë HCl. Â

ïðåäâàðèòåëüíîì ýêñïåðèìåíòå íà ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ [SbCl6]
- â 6-òè ìîëü/ë HCl

ïðîâåäåí âûáîð ñîñòàâà ýêñòðàãåíòà, äàþùåãî âîçìîæíîñòü

ýêñòðàêöèîííî-õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî âûäåëåíè  ñóðüìû â ôîðìå àññîöèàòà [SbCl6]
-⋅ PC.

Äë  îïðåäåëåíè  êîýôôèöèåíòîâ ðàñïðåäåëåíè  ñóðüìû â âèäå àññîöèàòà åå

õëîðèäíîãî êîìïëåêñà ñ ðîäàìèíîì Ñ ([SbCl6]
-⋅ PC) â ñòàòè÷åñêèõ óñëîâè õ ïðèìåí ëè

ìåòîä ïîâòîðíîé ýêñòðàêöèè. Îòíîøåíèå îáúåìîâ ïðîáû è ýêñòðàãåíòà ñîñòàâë ëî 1:1.
Óñëîâè  äë  ýêñòðàêöèîííî-õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî îïðåäåëåíè  ñóðüìû ñîçäàâàëè ñîãëàñíî
[4], äë  ÷åãî â äåëèòåëüíóþ âîðîíêó âíîñèëè 10 ìèëëèëèòðîâ 0,5 ìèëëèãðàìì/ë ðàñòâîðà
Sb (III) â 6-ìîë ðíîé HCl è 0,1 ìîë ðíûé ðàñòâîð ñóëüôàòà öåðè , òùàòåëüíî
ïåðåìåøèâàëè â òå÷åíèå 10 ìèíóò ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå äë  çàâåðøåíè  ðåàêöèè
îêèñëåíè  Sb (III) äî Sb (V). Çàòåì äîáàâë ëè 0,1 ìèëëèëèòð 1%-íîãî ðàñòâîðà
ñîë íîêèñëîãî ãèäðîêñèëàìèíà äë  âîññòàíîâëåíè  èçáûòêà öåðè . Äë  îáðàçîâàíè 
ýêñòðàãèðóåìîãî ñîåäèíåíè  âíîñèëè 0,5 ìèëëèëèòð 0,2%-íîãî ðîäàìèíà Ñ è 10
ìèëëèëèòðîâ ýêñòðàãåíòà, ïîñëå ýòîãî ïåðåìåøèâàëè ñ ïîìîùüþ ýêñòðàêòîðà ÏÝ-8020 (1
ìèí, 500 îáîðîòîâ/ìèí) (ÇÀÎ "ÍÏÎ ÝÊÐÎÑ", Ñàíêò-Ïåòåðáóðã). Îòäåë ëè îðãàíè÷åñêóþ
ôàçó îò âîäíîé è äàëåå ïðîâîäèëè ïîâòîðíóþ ýêñòðàêöèþ òåì æå îáúåìîì ýêñòðàãåíòà. Ïî
ðåçóëüòàòàì ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà ðàññ÷èòàëè êîýôôèöèåíòû ðàñïðåäåëåíè 
(Êd): Kd=A1/A2, ãäå A1 è A2 - îïòè÷åñêèå ïëîòíîñòè ïåðâîãî è âòîðîãî ýêñòðàêòîâ
ñîîòâåòñòâåííî. Êàê âèäíî èç òàáëèöû 1, óñëîâè  ïîëó÷åíû äë  ëåãêî äîñòóïíîé ñìåñè
ðàñòâîðèòåëåé: ìåòèë-èçîáóòèëêåòîí - ÷åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä (1:5). Âñå ïîñëåäóþùèå
èññëåäîâàíè  âûïîëíåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì íàéäåííîãî ýêñòðàãåíòà.

Ïðèìåð 2. Èçó÷åíèå âëè íè  êèñëîòíîñòè. Äë  ïîëó÷åíè  ìàêñèìàëüíîãî âûõîäà
îêðàøåííîãî ïðîäóêòà èçó÷èëè âëè íèå êîíöåíòðàöèè HCl. Áûëà èññëåäîâàíà âîçìîæíîñòü
ñîçäàíè  â óñëîâè õ ÏÈÀ íåîáõîäèìîé êèñëîòíîñòè ñ ïîìîùüþ ñìåøàííûõ â îáúåìíûõ
îòíîøåíè õ ìåæäó ñîáîé HCl+H 2SO4 ðàñòâîðîâ. Îáúåìíîå îòíîøåíèå ñìåñè êèñëîò è

ïðîáû 1:1. Ïðîâåðêà ïîëíîòû ïåðåõîäà ñóðüìû â àññîöèàò [SbCl6]-⋅ PC îñóùåñòâë ëàñü ïî
äàííûì ïàðàëëåëüíûõ ýêñïåðèìåíòîâ åãî îáðàçîâàíè  â 6 ìîëü/ë HCl è â ñìåøàííûõ
HCl+H2SO4 ðàñòâîðàõ ñ ïîñëåäóþùåé ýêñòðàêöèåé â âûáðàííûé ýêñòðàãåíò. Óñòàíîâëåíî,
÷òî èç ðàñòâîðà 2 ìîëü/ë ÍÑl + 2 ìîëü/ë Í2SO4 ñóðüìà ýêñòðàãèðóåòñ  ïðàêòè÷åñêè òàêæå
ýôôåêòèâíî, êàê è èç 6 ìîëü/ë (òàáë.2).

Ïðèìåð 3. Îïðåäåëåíèå êîíöåíòðàöèè ñóðüìû â ïðèðîäíîé âîäå. Îïðåäåëåíèå
êîíöåíòðàöèè ñóðüìû â ïðèðîäíîé âîäå ïðîèçâîäèëè ïî ìåòîäó ââåäåíî - íàéäåíî.
Ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð ñóðüìû ñ êîíöåíòðàöèåé 1 ãðàìì/ë ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì òî÷íîé
íàâåñêè Sb2O3 â 100 ìèëëèëèòðàõ 6 ìîëü/ë ñîë íîé êèñëîòû ñ ïîñëåäóþùèì ðàçáàâëåíèåì
ðàñòâîðà äî 1 ë ñîë íîé êèñëîòîé ñ êîíöåíòðàöèåé 1 ìîëü/ë. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð
ñòàíäàðòèçèðîâàëè éîäîìåòðè÷åñêèì òèòðîâàíèåì [6]. Â êà÷åñòâå ðàáî÷èõ ðàñòâîðîâ
èñïîëüçîâàëè 0,03% ðàñòâîð ñîë íîêèñëîãî ãèäðîêñèëàìèíà, à òàêæå 0,04% ðàñòâîð
ðîäàìèíà Ñ. Ðàñòâîð Ce(SO4)2 ñ êîíöåíòðàöèåé 0,5 ìîëü/ë ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì 5 ãðàìì
Ñå(SO4)2⋅ Í2O â 1 ë ñ 6 ìîëü/ë ñåðíîé êèñëîòû.
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Ìåòèë-èçîáóòèëêåòîí, ÷åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä, öèêëîãåêñàí, íèòðîáåíçîë,
äèìåòèëôîðìàìèä, äèõëîðýòàí èñïîëüçîâàëè áåç äîïîëíèòåëüíîé î÷èñòêè. Òàê, ïðè
ââåäåíèè 10 ìèêðîãðàìì ñóðüìû íàéäåíî 10,4 ìèêðîãðàìì, ñëåäîâàòåëüíî, ìîæíî ñóäèòü î
íàëè÷èè 0,4 ìèêðîãðàìì ñóðüìû â ïðîáå âîäû ñî ñðåäíèì êâàäðàòè÷åñêèì îòêëîíåíèåì
0,02. Ïðè ââåäåíèè 20 ìèêðîãðàìì íàéäåíî 20,3 ìèêðîãðàìì, ñëåäîâàòåëüíî, â ïðîáå âîäû
ñîäåðæèòñ  0,3 ìèêðîãðàìì ñóðüìû ñî ñðåäíèì êâàäðàòè÷åñêèì îòêëîíåíèåì 0,01.

Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðîòîòèïîì ïîêàçûâàåò áîëåå íèçêèé ïðåäåë
îáíàðóæåíè , áîëåå âûñîêóþ íàäåæíîñòü, áåçîïàñíîñòü ïðîâåäåíè  àíàëèçà, à òàêæå
âîçìîæíîñòü àâòîìàòèçàöèè ïðîöåññà, ÷òî ñóùåñòâåííî ñîêðàùàåò ñðîêè ïðîâåäåíè 
àíàëèçà. Âñå ýòî ïîçâîë åò óñïåøíî èñïîëüçîâàòü ïðåäëîæåííûé ñïîñîá â àíàëèòè÷åñêîé
õèìèè è ýêîëîãèè, â ÷àñòíîñòè, äë  îïðåäåëåíè  ìèêðîêîíöåíòðàöèé ñóðüìû â âîäàõ
àêâàòîðèé äë  èõ ýêîëîãè÷åñêîãî ìîíèòîðèíãà.

ÈÑÒÎ×ÍÈÊÈ ÈÍÔÎÐÌÀÖÈÈ.
1. Êîíòðîëü õèìè÷åñêèõ è áèîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ îêðóæàþùåé ñðåäû/Ïîä ðåä.
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Òàáëèöà 1

Ýêñòðàãåíò Kd Sr

×åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä-äèõëîðýòàí (5:1) 2 0,06

×åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä-äèìåòèëôîðìàìèä (5:1) 2 0,05

×åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä-íèòðîáåíçîë (5:1) 23 0,04

×åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä-öèêëîãåêñàíîí (5:1) 35 0,03

×åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä-ìåòèë-èçî-áóòèëêåòîí (5:1) 88 0,02

Òàáëèöà 2

Ñîñòàâ âîäíîé ôàçû Êd Sr

6 ìîëü/ëèòð HCl 97 0.01

1 ìîëü/ëèòð HCl + 3 ìîëü/ëèòð H2SO4 32 0.05

1,5 ìîëü/ëèòð HCl + 2,5 ìîëü/ëèòð H2SO4 60 0.02

2 ìîëü/ëèòð HCl + 2 ìîëü/ëèòð H2SO4 94 0.01

Òàáëèöà 3

Ââåäåíî Sb(III), ìèêðîãðàìì Íàéäåíî Sb(W), ìèêðîãðàìì Sr

10,0 10,4 0,02

20 20,3 0,01

8,4 8,6 0,05

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá îïðåäåëåíè  ìèêðîêîíöåíòðàöèé ñóðüìû â ïðèðîäíûõ âîäàõ äë 

ýêîëîãè÷åñêîãî ìîíèòîðèíãà àêâàòîðèé, âêëþ÷àþùèé îòáîð ïðîáû, ïîäêèñëåíèå åå ñìåñüþ
êèñëîò ÍÑl è H2SO4, äîáàâëåíèå Ce(SO4)2 â êà÷åñòâå îêèñëèòåë  è óäàëåíèå åãî èçáûòêà
âîññòàíîâèòåëåì NÍ2ÎÍ⋅ÍÑl, äîáàâëåíèå ðîäàìèíà Ñ â êà÷åñòâå îðãàíè÷åñêîãî ðåàãåíòà è
ïîñëåäóþùóþ ýêñòðàêöèþ îáðàçîâàâøåãîñ  êîìïëåêñà, îòäåëåíèå îðãàíè÷åñêîé ôàçû îò
âîäíîé è èçìåðåíèå îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà
èñïîëüçóþò ñìåñü ÷åòûðåõõëîðèñòîãî óãëåðîäà ñ ìåòèë-èçîáóòèëêåòîíîì, âç òûõ â
ñîîòíîøåíèè 5:1, ïðè îòíîøåíèè ýêñòðàãåíòà è ïðîáû 1:1, ýêñòðàêöèþ îáðàçîâàâøåãîñ 
êîìïëåêñà îñóùåñòâë þò â äèíàìè÷åñêîì ðåæèìå ïóòåì ñìûâà êîìïëåêñà ýêñòðàãåíòîì, à
î ñîäåðæàíèè ñóðüìû ñóä ò ïî ðàçíîñòè îïòè÷åñêèõ ïëîòíîñòåé ýêñòðàãåíòà è ñìåñè.

Ñòðàíèöà: 7
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2. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ÍÑl è H 2SO4 âç òû â îòíîøåíèè 1:1 ïðè
îòíîøåíèè èõ ñìåñè è ïðîáû 1:1, ïðè÷åì êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðîâ êèñëîò ñîñòàâë þò 2
ìîëü/ë.

3. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà èñïîëüçóþò ñìåñü
÷åòûðåõõëîðèñòîãî óãëåðîäà è ìåòèë-èçîáóòèëêåòîíà, âç òûõ â îòíîøåíè õ 5:1 ìåæäó
ñîáîé è 1:1 ïî îòíîøåíèþ ê ïðîáå.

Ñòðàíèöà: 8
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