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Annotation: : Целью данной работы является разработка cорбационно-спектроскопических 

методик определения кобальта, иммобилизацией на волокнистых носителях синтезированных 

новых органических реагентов на основе производных нитрозонафтолов, улучшение с их помощью 

метрологических характеристик этих методик определения кобальта при анализе природных 

объектов и промышленных материалов. 
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___________________________________________________________________________________________________ 

 

Введение 

Современные требования, предъявляемые к анализу объектов окружающей среды 

предусматривают разработку новых высокочувствительных и экспрессных методов определения 

токсичных металлов. В настоящее время быстрое и надёжное определение малых содержаний 

тяжёлых  токсичных металлов важно при анализе различных объектов окружающей среды. В 

последние годы активно разрабатываются методы, представляющие собой упрощённые приёмы с 

использованием простых приспособлений для быстрого обнаружения и оценки содержания 

веществ во вне лабораторных условиях [1-5]. 

Для определения кобальта предложено много фотометрических и тест-методов. Недостатком 

данных методик является сложность синтеза или низкая чувствительность и селективность, 

поэтому разработка простых высокочувствительных методов аналитического контроля за 

содержанием кобальта в различных  объектах актуальна по сей день, так как кобальт является 

одним из загрязнителей окружающей среды.  
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Анализ литературных данных показывает, что новое научное направление, связанное с 

применением в химическом анализе реагентов, иммобилизованных на поверхности различных 

носителей, является весьма перспективным. Так реагенты на основе1-(2-пиридилазо)-2-нафтол 

иммобилизованные на ткани с группами РО3Н2, Родамин 6Ж на оптическом волокне с полимерной 

мембраной повышают чувствительность и избирательность определяемых элементов. Снижение 

предела обнаружения достигается концентрированием определяемых металлов из относительно 

большого объема раствора в фазе сорбента. В отличие от экстракционного концентрирования, 

сорбционные методы не требуют использования органических растворителей, а потому безопасны 

для здоровья [12]. Сами сорбенты нетоксичны и хорошо отделяются от раствора фильтрованием, 

что делает анализ более экспрессным.  

В данной работе показано преимущество методики определения кобальта с использованием в 

качестве матрицы для  иммобилизации  полиакрилонитрильного волокна, модифицированного 

гексаметилендиамином (ГМДА),  гидроксиламином (ГА) и этилендиамином (ЭДА) (данные 

сорбенты синтезированы  на  кафедре химии полимеров НУУз), являющегося, по сравнению с 

различными силикагелями бумагами, более прочными, однородными и химически стойкими. 

Растворы, реагенты, сорбенты. Стандартные растворы  металлов  готовили растворением 

х.ч. металлов в разбавленных (1:1) кислотах с последующим разбавлением дистиллированной 

водой.  

Серию буферных растворов готовили из 1М НАc, НСI, NaOH, NH4OH, NaAc.  

Аппаратура. рН растворов измеряли на рН-метре И-500 с точностью измерения 0.01 ед. рН. 

ИК спектры реагента, носителя и иммобилизованного органического реагента регистрировали на 

спектрометре «Avatarsystem 360 FT-IR» фирмы «Nikolet Justrument Corporation» (США), а также на 

приборе “SPECORDUR-10”. Электронные спектры поглощения исследуемых растворов реагентов 

и их комплексных соединений с ионами металлов снимали на спектрофотометре СФ-46, толщина 

используемой кюветы была равна 1.0 см. Проведенные предварительные исследования показали 

пригодность в качестве носителей сорбентов типа СМА-1. При выборе реагента 

руководствовались требованиями. Однако в ряде случаев батохромный сдвиг полосы поглощения 

иммобилизованных реагентов по сравнению с реагентами в растворе не ухудшает контрастности 

их реакций с ионами металлов. Для иммобилизации и создания методики на ионы кобальта 

выбраны органические реагенты, которые кроме прочих ценных химико-аналитических свойств 

отличаются доступностью и простотой синтеза [6-10]. 

Иммобилизацию проводили перемешиванием 50-100 мг сорбента с 5-10 мл раствора  

реагента с концентрацией 1.10-4 М в течение 1-10 минут с  последующим промыванием носителей  

дистиллированной водой. Иммобилизованный  носитель хранили в чашках Петри во влажном 

состоянии. Влияние рН, концентрации металла, состав буферной смеси, содержание реагента в 

твердой фазе изучали при скорости потока 5мл/мин. 

Содержание реагента на носителе определяли спектрофотометрически по изменению 

поглощения растворов до и после иммобилизации при 690 нм 

Методика проведения иммобилизации. Носители использовали в форме дисков диаметром 

2 см и массой от 50-100 мг. Полученные носители промывали 50 мл 0,1 МНCl, затем 10 мл 

ацетона, далее диски погружали на 4-10 мин. в стаканы с 10 мл раствора органического реагента с 
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концентрацией 1,0·10-5 – 1,0∙10-2 М, промывали 50 мл дистиллированной водой и хранили во 

влажном состоянии в чашках Петри. Влияние рН, концентрации металла, буферной смеси и 

содержание реагента в твердой фазе изучали при скорости потока раствора, равной 5 мл/мин. 

Концентрацию реагента на носителе определяли спектрофотометрически  по изменению 

поглощения растворов при оптимальной для каждого реагента длине волны до и после 

иммобилизации. 

Влияние ионной силы раствора было изучено в среде хлорида  натрия. Было найдено, что до 

0,05 М NaCl не влияет  на коэффициенты сорбции исследованных ионов металлов, увеличение 

концентрации соли до 0,5 М приводит к уменьшению коэффициентов распределения. 

 Как видно из представленных формул реагентов существуют две функционально-

аналитические группы, которые могут быть вовлечены в комплекс образование с одним ионом 

металла. Металлокомплексы образуются за счет гидрокси-и нитрозогрупп органических 

реагентов, т.е. образуют комплексы π→nтипа, отличающиеся высокой стабильностью. Умеренная 

стабильность комплексов ионов металлов с иммобилизованными органическими реагентами 

является весьма уместной для извлечения ионов металлов. Предварительные эксперименты 

показали, что все сорбированные ионы металлов количественно извлекаются из исследуемых 

растворов [11]. 

Найдено, что образованные комплексы металлов устойчивы во времени. 

Таблица 1. 

Спектрофотометрические характеристики реагентов и их комплексов с ионом кобальта 

Название 

реагента 

 

R,нм 

MeR, 

нм 

Ме:R pH Время 

иммобил., 

мин. 

Концентрация 

реагента на 

носителе, М 

 440 540 1:1 2,5-3,5 8 1,010-4 

 

Для установления возможности сорбционно-спектроскопического метода определения 

кобальта к анализу реальных объектов были составлены сложные модельные смеси разных 

сочетаний, имитирующие различные по природе воды (таблица 2). 

 

Таблица 2.  

Результаты сорбционно- спектроскопического определения кобальта в сложных модельных 

смесях (n=5; Р=0.95) 

 

Состав анализируемой смеси, мкг 

Найдено Co, 

мкг 

(x  ) 

 

S 

 

Sr 

Cо(5.0)+Ni(2.0)+Zn(15.0); 4.94±0.09 0.08 0.02 

Cо(5.0)+Cu(5.0)+ Fe(15.0)+ Ni(10.0); 4.90±0.68 0.42 0.09 

Cо(1.0)+ Cu(1.0)+ Fe(13.0)+ Ni(10.0); 5.04±0.12 0.48 0.10 
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Как видно из данных таблицы, cорбционно-спектроскопическое определение кобальта с 

использованием иммобилизованных реагентов в модельных смесях вполне возможно, причем 

относительное стандартное отклонение (Sr), не превышает 0.10, что свидетельствует о хорошей 

правильности и воспроизводимости разработанных методик [12-19]. 

На основе полученных нами данных разработаны методики определения кобальта с 

помощью иммобилизованных ОР в различных водах [20-26].  

Таким образом, высокая избирательность синтезированных реагентов к иону кобальта, 

простота и скорость концентрирования в сочетании с инструментальными методами определения 

без десорбции металла прямо на поверхности твердого волокнистого сорбента обуславливают 

экспрессность анализов и возможность их использования в практике химического анализа при 

определении ионов кобальта в различных объектах. 
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