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ЗАСТОСУВАННЯ ІММОБІЛІЗОВАНИХ ВИСОКОМОЛЕКУЛЯРНИХ ЧАС 
ДЛЯ КОНЦЕНТРУВАННЯ ТА ВИЗНАЧЕННЯ CR(VI) ТА MN(VII) 

Вивчено взаємодію іонів Cr(VI) та Mn(VII) з іммобілізованими на силікагелі довголанцюговими 

ЧАС: хлоридом додециламіноетил-^тридециламонію і хлоридом тринонілоктадециламонію. Роз­

роблено методики сорбційно-спектроскопічного та візуально-тестового визначення хрому (VI) та 

мангану (VII) в інтервалі концентрацій відповідно 13-260 і 6,9-276мкг/проба. 

Дедалі більшого поширення в аналітичній 

практиці набувають методи та засоби аналізу, 

які вирізняються високою чутливістю і вибір­

ковістю поряд з простотою, експресністю, 

дешевизною і придатністю до застосування у 

«польових» умовах [1, 2]. Серед методів, що 

відповідають таким вимогам, чільне місце на­

лежить тест-методам на основі адсорбційно 

закріплених на кремнеземах органічних сполук 

[1]. Такі сорбенти легко отримати, регенерува­

ти, вони екологічно безпечні та за своїми хімі-

ко-аналітичними властивостями не поступа­

ються ковалентно модифікованим. Високодис­

персні кремнеземи, модифіковані високомоле-

кулярними четвертинними амонієвими солями 

(ЧАС), що є ефективними екстрагентами іонів 

металів, запропоновані для вилучення, концен­

трування та визначення аніонних комплексів 

металів методами спектроскопії дифузного від­

биття та візуально-тестовими [3-6]. 

Елементами, вміст яких в об'єктах довкілля 

регламентується, є хром і манган. Існуючі тест-
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методики визначення Сг та Μη [7-13] не виріз­

няються високою чутливістю, трудомісткі, а у 

ряді випадків потребують застосування склад­

них індикаторних сумішей. 

Метою нашої роботи було дослідження сорб­

ції оксоаніонів Cr(VI) і Mn(VII) силікагелем, 

модифікованим хлоридом додециламіноетил-β-

тридециламонію (ДДАТД) та хлоридом трино­

нілоктадециламонію (ТНОДА) відповідно та роз­

робка сорбційно-спектроскопічних і візуально-

тестових методик їх визначення. 

У роботі використовували силікагель Chema-

pol L 40/100, що був модифікований ДДАТД 

(ДДАТД-СГ) та ТНОДА (ТНОДА-СГ) з єм­

ністю за ЧАС 1,2 · 10"
4
 моль/г, як описано в [14]. 

Воду очищали відповідно до рекомендацій [15]. 

Сорбент послідовно промивали насиченим роз­

чином NaCl у присутності Na2S203 і бідисти-

льованою водою до негативної реакції на СҐ-

іони. Сушили на повітрі, а потім у сушильній 

шафі при температурі 353±1 К. Розчин Μη (VII) 

готували розчиненням стандарт-титру KMnU4 у 
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бідистильованій воді з подальшим встановлен­

ням точної концентрації титриметричним мето­

дом [16]. У роботі використовували К2СГ2О7 , 

H2SO4 , КОН (х. ч.) та боратний буферний 

розчин з рН = 9,18, який готували з фіксаналу. 

Вихідні розчини реагентів готували за наваж­

кою [17], менш концентровані розчини отриму­

вали з вихідних розведенням бідистильованою 

водою безпосередньо перед експериментом. 

Спектри поглинання сорбентів реєстрували 

КФК-3, а спектри дифузного відбиття (СДВ) 

спектрофотометром «Specord М-40». Кислот­

ність розчинів контролювали іономіром ЕВ-74. 

Функцію Гуревича - Кубелки - Мунка розрахо­

вували за формулою F(R) = ( 1 - R)
2
/2R, де R -

коефіцієнт дифузного відбиття сорбентів. 

Сорбцію оксоаніонів Cr(VI) та Mn(VII) про­

водили у статичних умовах шляхом перемішу­

вання магнітною мішалкою наважки силікаге­

лю, модифікованого ЧАС, з 25-250 мл водних 

розчинів, що мали певне значення рН, протягом 

10-20 хв. Сорбент відділяли декантацією і ви­

мірювали СДВ чи спектри поглинання або по­

рівнювали забарвлення сорбенту із стандартни­

ми кольоровими шкалами. Залишкову концент­

рацію металів у розчині визначали, вимірюючи їх 

власне поглинання на КФК-3 при 364 нм (Сг) та 

540 нм (Μη) відносно контрольного досліду. 

Концентрацію Cr(VI) та Mn(VII) визначали за 

градуювальними графіками з використанням 

стандартних розчинів. Рівняння градуювальних 

графіків мають вигляд: 

ΔΑ = l,64Ccr(VI) (мкмоль/л), 

ΔΑ = 1,0Смп(VII) (мкмоль/л). 

Величину сорбції оксоаніонів металів (а, 

моль/г) розраховували за формулою: 

а = ( С - [ С ] ) - V/m, 

де С і [С] - вихідна та рівноважна концентрації 

металу в розчині; У- об 'єм розчину, л; т - маса 

сорбенту, г. 

Дослідження залежності величини сорбції 

іонів Cr(VI) і Mn(VII) від кислотності розчинів 

показало, що кількісна сорбція (~ 85 %) спосте­

рігається у широкому інтервалі рН: 3-7 - для 

хрому та 1,0-9,5 - для мангану. 

Дослідження кінетики сорбції свідчить, що в 

оптимальних умовах рівновага встановлюється 

упродовж 20 хв - для Cr(VI) та 10 хв - для 

Мп(УП). 

Ізотерми сорбції оксоаніонів металів наве­

дено на рис. 1. Видно, що вони належать до 

S-типу. 

Вивчення залежності ступеня вилучення хро­

му та мангану від об'єму розчину і маси сор­

бенту показало, що максимальний коефіцієнт 

концентрування дорівнює 450 мл/г (У = 25 мл, 

Рис. 1. Ізотерми Cr(VI) (J) та Mn(VH) (2) на 4AC-CX(V = 

= 25 мл; m = 0,05 ( 1 ) ; 0,10 (2) г; рН = 5,8 (/); 9,18 ( 2 ) ; 
Τ = 293 ± 1 К) 

τη = 0,05 г) для Cr(VI) та 2000 мл/г (У = 50 мл, 

т = 0,02 г) для Mn(VII ) . 

На основі проведених досліджень було роз­

роблено сорбційно-спектроскопічні методики 

та кольорові шкали для візуально-тестового 

визначення хрому (VI) та мангану (VII). Гра-

дуювальні графіки лінійні в інтервалі концент­

рацій (5 - 50) • 10"
6
 моль/л і описуються рівнян­

нями: 

AF(R)365 = 0,61С (Cr(VI), мкмоль/л) - 0,04, 

Δ Α 5 5 0 = 0,02С (Mn(VII), мкмоль/л) + 0,23. 

Межі виявлення становлять 13 мкг Cr(VI) та 

6,9 мкг Mn(VII) (при об'ємі проби 25 мл). 

Визначенню Cr(VI) та Mn(VII) у концентра­

ціях 5 · 10~
5
 моль/л не заважають СГ, S042

~, 

НС03~, Р043
" , Fe

3+
, Pb

2+
, Hg

2+
 в кількостях, які 

містяться у природних водах, а також кратні 

кількості Ва
2+

 (1), V03", Мо042
" , W042

~ (0,1). 

Визначення Mn(VII). До проби об'ємом 

25 мл з вмістом Mn(VII) (5 - 100) · 10"
6
 моль/л 

додавали 1,25 мл буферного розчину з рН = 9,8 

та перемішували магнітною мішалкою з 0,2 г 

ТНОДА-СГ упродовж 10 хв. Сорбент відділяли 
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від розчину декантацією та вимірювали світло-

поглинання при λ = 550 нм. Концентрацію 

Mn(VII) визначали за градуювальним графіком. 

Кольорову шкалу для візуально-тестового 

визначення Mn(VII) готували наступним чином: 

стандартні розчини Mn(VII) (V = 25 мл) з вміс­

том 2,75; 6,9; 14; 28; 69; 138; 276 мкг перемішу­

вали з 0,02 г ТНОДА-СГ упродовж 10 хв. Далі 

сорбент обробляли, як вказано вище. 

Визначення Cr(VI). Пробу об 'ємом 25 мл з 

рН = 5.8 та вмістом Cr(VI) (5 - 50) • 10"
6
 моль/л 

перемішували магнітною мішалкою з 0.05 г 

ДДАТД-СГ упродовж 20 хв. Сорбент відділяли 

від розчину декантацією, висушували на повіт­

рі, а потім у сушильній шафі при 353 ± 1 К та 

вимірювали коефіцієнт дифузного відбиття при 

λ = 365 нм. Концентрацію Cr(Vl) визначали за 

градуювальним графіком. 

Кольорову шкалу для візуально-тестового ви­

значення Cr(Vl) готували наступним чином: стан­

дартні розчини Cr(VI) (V= 25 мл) з вмістом 13; 26; 
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APPLICATION OF IMMOBILIZED HIGH 
MOLECULAR WEIGHT QAS FOR PRECONCENTRATION 

AND DETERMINATION OF Cr(VI) AND Mn(VII) 

The interaction of Cri VI) and Mn(VII) with immobilized on the silica surface high molecular weight 

QAS chloride and trinonyloctaoctadecylammonium chloride was 

studied. The sorption-spectroscopic and visual-test methods of Cr(VI) and Mn(VII) determination in the 

concentration range of 13-260 and 6,9-276 mg per sample were developed. 


