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РЕФЕРАТ 

 

Дипломна робота виконана на кафедрі аналітичної та токсикологічної 

хімії Одеського національного університету імені І.І. Мечникова і присвячена 

дослідженню шляхів інтенсифікації та хімічного ініціювання міцелярної 

екстракції за кімнатної температури та розробку методики 

спектрофотометричного визначення фосфору у вигляді (синьої) відновленої 

молібдостибієвої гетерополікислоти. Робота є частиною та логічним 

продовженням наукових досліджень, що проводяться за науковою темою № 

145 «Обґрунтування вибору методів концентрування, розділення та 

визначенням мікрокількостей речовин з близькими фізико-хімічними 

властивостями», ДР №  0115U001937.  

Мета даної роботи полягає у вивченні можливостей хімічного 

ініціювання міцелярної екстракції за кімнатної температури та її застосування 

для концентрування й спектрофотометричного визначення фосфору у вигляді 

відновленої молібдостибієвої гетерополікислоти. 

В представленій роботі встановлено умови міцелярно-екстракційного 

концентрування фосфатів у вигляді відновленої гетерополікислоти та визначені 

основні хіміко-аналітичні характеристики.  

Можлива область застосування: визначення мікрокількостей фосфатів у 

водах різних категорій. 

Ключові слова: міцелярна екстракція, фосфати, спектрофотометрія, аналіз 

води. 

Дипломна робота складається з: 51 стор. машинописного тексту, 9 рис.,         

3 табл., 85 використаних джерел літератури. 
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ВСТУП 

 

Гетерополісполуки (ГПС) - особливий клас олігомерів неорганічної 

природи, що знайшов широке застосування в біохімії для осадження 

нітрогеновмісних основ [1], при вивченні протікання процесів фотосинтезу; в 

медицині за рахунок протипухлинної активності вольфрамових ГПК; в 

промисловості як каталізатори [2]. 

В практиці хімічного аналізу ГПС використовують як аналітичні форми 

для визначення силіцію, фосфору, арсену та германію. Необхідно відхначити, 

що для арсену та германію існує безліч різних методів визначення, в тому числі 

спектроскопічних, проте для силіцію та фосфору найбільш поширеним 

методами є ті, що засновані на попередньому утворенні ГПС [3]. 

Як правило, для визначення ГПС застосовують спектрофотометричні, 

екстракційно-спектрофотометричні та деякі електрохімічні методи. 

Подібність умов утворення ГПС та близькість аналітичних 

характеристики визначення ряду елементів у вигляді ГПС робить їх визначення 

при сумісній присутності доволі складним завданням. Можна виділити два 

шляхи її розв’язання: застосування селективного методу (наприклад, РФА), що 

не завжди можливо, або попереднє розділення визначуваних елементів. На 

сьогоднішній день, найбільш вивченим шляхом розділення ГПС є класична 

рідинно-рідинна екстракція, що дозволяє не тільки розділяти, а й 

концентрувати ГПС. 

Високоефективною та екологічно привабливою альтернативою рідинній 

екстракції є міцелярна екстракція (МЕ), що заснована на утворенні псевдо 

рідкої міцелярної фази при нагріванні розчину вище температури помутніння 

(cloud point temperature). Основним недоліком МЕ є тривале (25-60 хв) 

нагрівання (45-80°С) системи для утворення міцелярної фази, що помітно 

подовжує час аналізу. Таким чином, одним з шляхів удосконалення МЕ можна 

розглядати зменшення температури й часу необхідних для утворення 

міцелярно-збагаченої фази. Основними підходами до зниження температури 
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помутніння є введення у розчин неорганічних електролітів, органічних 

розчинників та інших сполук. Для прискорення утворення міцелярної фази 

застосовують ультразвукове опромінення, що сприяє скороченню часу до 10-20 

хв, проте ускладнює процедуру аналізу оскільки вимагає застосування 

ультразвукових диспергаторів тощо. Отже, пошук нових шляхів інтенсифікації 

МЕ є актуальною та своєчасною задачею, а поєднання МЕ-концентрування 

відновлених ГПС із подальшим спектрофотометричним вимірюванням 

аналітичного сигналу дозволить розробити високочутливі методики визначення 

фосфору. 

Виходячи з вищевикладеного, мета даної роботи полягає у вивченні 

можливостей хімічного ініціювання міцелярної екстракції за кімнатної 

температури та її застосування для концентрування й спектрофотометричного 

визначення фосфору у вигляді відновленої молібдостибієвої гетерополікислоти. 

  Для досягнення поставленої мети необхідно вирішити такі задачі: 

1. Вивчити шляхи інтенсифікації міцелярної екстракції та запропонувати 

речовини-ініціатори утворення міцелярної фази; 

2. Дослідити та оптимізувати умови утворення й екстракції в міцелярну 

фазу Тритону Х-100 відновленої гетерополікислоти; 

3. Розрахувати аналітичні характеристики пропонованої аналітичної 

форми;  

4. Розробити методику спектрофотометричного визначення фосфору 

після його міцелярної екстракції у вигляді відновленої молібдостибієвої ГПС; 

5. Апробувати розроблену методику при визначенні фосфору водах 

різних категорій.    
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ВИСНОВКИ 

 

1. Вивчено особливості ініціювання міцелярної екстракції. Показано, що 

відомі неорганічні виколювачі, які застосовують для інтенсифікації 

рідинної екстракції у випадку міцелярної екстракції суттєвих ефектів не 

виявляють. Відзначено, що солі ароматичних карбонових кислот та 

ароматичних амінів суттєво знижують температуру помутніння розчинів 

Тртону Х-100. Розроблено спосіб хімічного ініціювання утворення 

міцелярної фази, який засновується на введені в хімічну систему солей 

ароматичних карбонових кислот (на прикладі амоній бензоату).  

 

2. Встановлено оптимльні умови міцелярної екстракції та відновлення 

молібдостибієвої ГПС: 1об.% тритону Х-100; хімічний ініціатор: 0,05 

моль/л амоній бензоату; 0,3 мл змішаного реактиву, що відповідає змісту 

в хімічній системі 6,6·10
-2

 моль/л H2SO4; 1,8·10
-4

 моль/л молібдату амонію 

й 3,0·10
-5

 моль/л антимоніл-тартрату калію. Для відділення міцелярної 

фази декантацією необхідно попереднє центрифугування проятгом 5 хв 

при 2000 об.хв. Відновлення жовтої ГПС, що перейшла в міцелярну фазу 

Тритону Х-100 спостерігається впродовж 10-15 хв при введені в систему  

2,2·10
-3

 моль/л етанольного розчину аскорбінової кислоти. 

 

3. Запропоновано методику міцелярної екстракції та подальшого 

фотометричного визначення фосфатів у вигляді відновленої (синьої) 

молібдостибієвої ГПС. Показано, що  градуювальний графік лінійний в 

діапазоні концентрацій 0,16-21 мкг/л PO4
3-

.  

 

4. Розроблену комбіновану методику апробовано при аналізі зразків води. 

Правильність одержаних результатів перевірено способом «введено-

знайдено», а величина відносного стандартного відхилення не перевищує 

4,8%.    
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