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РЕФЕРАТ 

Дипломна робота виконана на кафедрі аналітичної та токсикологічної 

хімії Одеського національного університету імені І.І. Мечникова і 

присвячена розробці методики твердофазно-кольорометричного визначення 

суми важких металів в рисі Робота є частиною та логічним продовженням 

досліджень, що проводяться за тематикою кафедри «Розробка фізико-

хімічних основ вибірковості сорбційного вилучення і визначення 

мікрокількостей неорганічних і органічних речовин». 

Мета роботи: розробка тест-методики твердофазно-кольорометричного 

визначення суми важких металів (Cu(II), Pb(II), Zn(II), Cd(II), Hg(II)) в зерні 

рису. 

В результаті роботи описані сучасні методи визначення суми важких 

металів з використанням твердофазних реагентів та тест-систем, дослідженні  

фізико-хімічних властивості вяжких металів та їх фізіологічна роль, 

окреслені основні методи визначення важких металів в зернових культурах. 

Вивчені умови сорбціїї 4- (2- пірідилазо) резорцину на поверхні ДМХСА. 

Розроблена твердофазно-кольорометрична тест-методика визначення групи 

важких металів Cu(II), Pb(II), Zn(II), Cd(II), Hg(II) з використанням 

диметилхлорсиланаеросилу, імпрегнованого 4- (2- піридилазо) резорцину. 

Розроблена методика апробована при визначені важких металів а зернах 

рису. Встановлено, що сума важких металів в рисі, вирощеного в Кілійскому 

районі складає 6,1 ± 1,3 мг / кг. 

Можлива область застосування: сорбційне розділення, концентрування 

та визначення суми важких металів з використанням 

диметилхлорсиланаеросилу. 

Ключові слова: диметилхлорсиланаеросил, сорбція, кольорометричне 

визначення, важкі метали. 

Кваліфікаційна робота складається з: 57 стор. машинописного тексту, 

13рисунків, 10 табл., 70 використаних джерел літератури. 
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ВСТУП 

Тісне сусідство сільського господарства і промисловості, екологічні 

ризики при вирощуванні рису пов'язані із застосуванням токсичних добрив і 

засобів захисту рослин веде до ряду екологічних проблем, однією з яких є 

забруднення навколишнього середовища важкими металами (ВМ). ВМ є 

однією з найбільш небезпечних категорій забруднюючих речовин. 

Потрапляючи в рослини з грунту і повітря, вони здатні акумулюватися в 

рослинних тканинах у великій кількості і по трофічному ланцюжку 

переходити в організм тварин, а потім і людини. 

Пряме визначення мікрокількостей іонів важких металів в різних 

об'єктах обмежено недостатньою чутливістю і селективністю 

інструментальних методів, а також складним складом матриці. Необхідною 

стадією аналізу в таких випадках є попереднє концентрування і відділення 

ВМ. При цьому особливого значення набувають методи екстракції та сорбції. 

Сорбційні методи розділення та концентрування мають переваги перед 

екстракцією, так як виключають роботу з органічними розчинниками. Серед 

сорбентів найбільш активно використовують кремнеземи, модифіковані 

реагентами – комплексоутворювачами. Одним з найбільш поширених 

способів модифікування сорбентів з метою зміни їх фізико-хімічних 

властивостей є закріплення органічних реагентів на органічній або 

неорганічній матриці. Більшість дослідників в цих цілях використовують 

реагенти, які широко застосовуються в фотометричному аналізі: 8-

оксихінолін, ЕДТА, 4-(2-піріділазо) резорцин і багато інших. Перспективною 

матрицею для отримання комплексоутворюючих сорбентів є алкіловані 

кремнеземи (АК), такі як диметилхлорсилнаеросил (ДМХСА). Даний 

матеріал володіє ємністю, порівнянної з ємністю синтетичних органічних 

сорбентів, а також доступністю і безбарвністю, що є найважливішою 

перевагою з точки зору подальшого твердофазного визначення металів. 

Серед переваг АК: висока швидкість встановлення сорбційної рівноваги (що 

пояснюється жорсткістю каркаса і малою товщиною прищепленого шару), 
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механічна міцність і ненабухаємість частинок; легкість і повнота десорбції 

сорбованих компонентів невеликими обсягами розчинників, а робота з 

такими сорбентами набагато менш трудомістка, ніж метод екстракції. У разі 

сорбції з водних розчинів, АК попередньо гідрофілізують за допомогою 

імпрегнування поверхні молекулами диполярного органічного розчинника.  

Мета роботи полягала в розробці тест-методики твердофазно-

кольорометричного визначення суми важких металів (Cu(II), Pb(II), Zn(II), 

Cd(II), Hg(II)) в зерні рису. 

Для досягнення основної мети, необхідно було вирішити наступні 

задачі: 

- Оптимізувати умови сорбціїї 4-(2-пиридилазо)-резорцину на поверхні 

ДМХСА, імпрегнованої етанолом. 

- Вивчити вплив рН середовища на ступінь сорбції барвників 

диметилхлорсиланаєросилом. 

- Вивчити закономірності сорбції важких металів Cu(II), Pb(II), Zn(II), 

Cd(II), Hg(II) диметилхлорсиланаеросилом в залежності від часу сорбції, 

рН розчину сорбату, часу контакту фаз. 

- Оптимізувати умови відділення й концентрування мікрокількостей 

важких металів з використанням ДМХСА; 

-  На модельних розчинах розробити методику твердофазно-

кольорометричного визначення суми важких металів з попереднім їх 

відділенням за допомогою ДМХСА-ПАР і подальшим визначенням в 

варіантах ВК тест-визначення. 

- Апробувати розроблену методику на зразках зерна рису.  
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ВИСНОВОК 

1. Оптимізовано умови одержання твердофазного реагенту ДМХСА-ПАР. 

Показано, що оптимальні умови іммобілізації ПАР: τ = 60 хв;  рН 4. 

Сорбент ДМХСА – ПАР  містить ~ 2,4∙10
–5

 моль/г ПАР. 

2. З метою розробки методики визначення суми ВМ методом кольорометрії 

безпосередньо на поверхні ДМХСА - ПАР вивчені умови і кількісні 

характеристики реакції гетерогенного комплексоутворення Сu
2+

, Zn
2+

, 

Hg
2+

, Pb
2+

, Cd
2+

 з ПАР в фазі сорбенту. Показано, що максимальний 

розвиток забарвлення комплексів на поверхні досягається при рН 6-7 і часі 

контакту фаз 3-5 хв. Твердофазний реагент ДМХСА-ПАР кількісно 

вилучає іони Pb
2+,

 Cd
2+

 в нейтральному і слаболужному середовищі.  При 

цьому відбувається часткове вилученя Сu
2+

, Zn
2+

, Hg
2+

 (≈90%). 

3. Порівняльний аналіз спектрів поглинання водних розчинів комплексів ВМ 

з ПАР зі спектрами дифузного відбиття зазначених комплексів на поверхні 

ДМХСА - ПАР  та застосовування методу молярних відношень дозволив 

встановити склад поверхневих комплексів.  

4. Показано, шо кольорові характеристики комплексів ПАР-ВМ в фазі 

ДМХСА в координатах СR = f (CM) лінійно залежать від вмісту суми ВМ в 

їх рівних молярних сумішах в розчині в інтервалі концентрацій (0,7 - 10 ∙ 

10
-5 

моль / л). Рівняння градуювального графіку  y = -0,039x + 0,856. 

5. Розроблено твердофазно-кольорометричну методику тест-визначення 

мікрокількостей суми важких металів Сu
2+

, Zn
2+

, Hg
2+

, Pb2
+
, Cd

2+
 з 

використанням кольорометричних шкал та цифрової кольорометрії. 

Правильність і можливість використання розробленої методики для 

визначення мікрокількостей суми ВМ на практиці підтверджують 

результати їх перевірки за схемою "введено-знайдено".  

6. Розроблені методики, апробовані при аналізі суми ВМ в зразках рису і 

характеризуються простотою, винятком токсичних летючих органічних 

розчинників, можливістю визначення мікрокількостей ВМ з одним 

органічним реагентом. 
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