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Окисление S2- на РПЭ протекало по реакции: S2- + Hg - 2 ē = HgS. 
При катодной поляризации РПЭ протекала реакция: HgS + 2 ē = Hg+ S2-. 
На вольтамперограмме в интервале значений потенциалов от -1.0 до 0,0 
В наблюдался раздвоенный пик восстановления HgS с максимумами -
0,29В и -0,23 В. В отсутствии УФ-облучения на вольтамперной кривой 
присутствовал один размытый пик восстановление. 

При съемке вольтамперных кривых на фонах растворов винной и 
щавелевых кислот не удалось получить четкие пики восстановления 
сульфида ртути, поскольку они экранированы пиками, отвечающими за 
процессы происходящие с кислотами. Таким образом, в качестве фонов 
при определении S2- методом ИВ нельзя использовать 1 М растворы 
винной и щавелевой кислот. Применение УФ-облучения при определе-
ния сульфид-ионов повышает разрешающую способность метода ИВ, 
аналитический сигнал получается более четким. 

СОЛИ ДИАЗОНИЯ КАК РЕАГЕНТЫ 
ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ α-АМИНОКИСЛОТ 

Селифонова Е.И., Дмитриева О.А. 
Саратовский государственный университет 

Методы разделения и одновременного определения незаменимых 
α-аминокислот (ВЭЖХ, хромато-масс-спектрометрия, капиллярный 
электрофорез, проточно- инжекционный анализ) позволяют эффективно 
проводить анализ сложных объектов, однако трудоемки, требуют доро-
гостоящего оборудования и применение их не всегда оправдано. Так, 
например, в случае анализа белковых гидролизатов, диагностики белко-
вого и аминокислотного обмена, контроле пептидного синтеза в клини-
ческих лабораториях востребованы быстрые и простые методы иденти-
фикации и определения отдельных незаменимых α-аминокислот и их 
суммарного содержания. Фотометрические и тест-методы для исследуе-
мых соединений разработаны крайне мало. Цель настоящей работы за-
ключалась в изучении возможности применения солей диазония как реа-
гентов для группового и избирательного определения аминокислот (АК) 
фотометрическим и тест- методами. Соли диазония в виде тетрафторбо-
ратов 4- сульфофенилдиазония (4-СФД ТФБ), 4- хлорфенилдиазония (4-
ХФД ТФБ), 4-нитрофенилдиазония (4-НФД ТФБ) получали обработкой 
соответствующих первичных ароматических аминов азотистой кислотой 
в присутствии избытка тетрафторборной кислоты при охлаждении. Про-
ведена идентификация и исследована устойчивость водных растворов 
указанных солей. Исследованы условия взаимодействия 17 незамени-
мых АК с синтезированными реагентами при различных значениях рН, в 
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присутствии электролитов и ПАВ, в водных средах и на целлюлозных 
носителях. Показано, что наличие в солях диазония нитрогруппы приво-
дит к наиболее контрастным реакциям (анализируемая форма поглощает 
при λmax = 510 нм) хлорзамещенная соль дает близкие оптические ха-
рактеристики, наименее контрастрные реакции получены для СД, со-
держащей в молекуле сульфогруппу (λmax = 480 нм). Дано объяснение 
роли электронного влияния заместителей I и II рода в солях диазония 
для изучаемых реакций азосочетания. Показано различное поведение 
АК в изучаемых реакциях. 

Найдены условия, при которых изученные СД являются группо-
выми реагентами, применимыми для идентификации и количественного 
фотометрического определения суммы некоторых аминокислот. Выяв-
лены наиболее чувствительные реакции и показаны возможности фото-
метрического определения отдельных аминокислот в их смесях. Найден 
круг мешающих компонентов. Разработанные методики (диапазон опре-
деляемых содержаний 1-40 мкг ) более проста и воспроизводима, чем 
известная методика фотометрического определения аминокислот с нин-
гидрином. Исследована возможность тест-определения АК по измене-
нию цвета предложенных индикаторных бумаг с иммобилизованными 
СД. 

Показано, что нижняя граница определяемых содержаний при тест-
определении АК варьирует в интервале 7 · 10-6 — 5 · 10-3 М в зависимо-
сти от строения молекулы АК и заместителя в молекуле соли диазония. 

МОДИФИКАЦИЯ ГЕТАРИЛФОРМАЗАНАМИ СОРБЕНТОВ НА 
ОСНОВЕ КРЕМНИЙСОДЕРЖАЩИХ МАТЕРИАЛОВ 

Скорых Т.В., Половникова Е.С., Мельник Т.А., 
Первова И.Г., Липунов И.Н. 

Уральский государственный лесотехнический университет, 
Екатеринбург 

Из широкого круга существующих комплексообразующих сорбен-
тов особого внимания заслуживают модифицированные кремнийсодер-
жащие материалы, обладающие высокими эксплуатационными характе-
ристиками, такими как химическая стойкость, механическая прочность и 
неподверженность набуханию. 

В данной работе развиты подходы к синтезу и применению в хи-
мическом анализе сорбентов на основе силикагелей с иммобилизован-
ными гетарилформазановыми группировками, изучены сорбционно-
аналитические свойства новых твердофазных реагентов по отношению к 
ионам Ni(II), Co(II), Cu(II), Zn(II), Cd(II) и Pb(II). Закрепление сульфосо-
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держащих бензоксазол-, бензтиазол- и бензилбензимидазолформазанов 
на поверхности силикагеля ДИАСОРБ-100 с триметиламмониевыми 
группировками (далее по тексту ДИАСОРБ-100-ТА) осуществлено ме-
тодом нековалентной иммобилизации по ионному механизму. Содержа-
ние формазановых группировок в модифицированных матрицах соста-
вило 0,0006-0,025 ммоль·г-1. 

В ходе исследований определены оптимальные условия реакции 
комплексообразования иммобилизованных формазанов (рН среды, кон-
центрация иона металла, соотношение V:m и т.д.), получены кинетиче-
ские зависимости извлечения исследуемых ионов из водных сред. В ре-
зультате иммобилизации гетарилформазанов на минеральной матрице 
синтезированы сорбенты, проявляющие избирательную сорбционную 
активность по отношению к ионам Cu (II), Zn(II), Cd(II) и Pb(II). При-
чем, для сорбента на основе 1-(2-гидрокси-5-сульфофенил)-3-метил-5-
(бензилбензимидазол-2-ил) отмечены одинаковые значения как сорбци-
онной емкости (СЕ=0,175 мг·экв·г-1), полученной в статических услови-
ях, так и полной динамической обменной емкости (ПДОЕ=0,175 
мг·экв·г-1) при проведении сорбции в динамике. 

По отношению ко всем исследуемым металлам модифицированные 
сорбенты проявляют ярко выраженные металлохромные свойства 
(∆λ=180-250 нм) в присутствии микроколичеств катионов d-элементов. 

Избирательная сорбция и визуально-аналитический эффект при ре-
акции комплексообразования обеспечивает возможность применения 
модифицированных сорбентов на основе силикагеля ДИАСОРБ-100-ТА 
для селективного извлечения ионов металлов, а также для разработки 
металлохромных индикаторных средств определения ионов Ni(II), 
Co(II), Cu(II), Zn(II), Cd(II) и Pb(II). 

Работа выполнена при финансовой поддержке гранта РФФИ №06-03-08040 
офи. 

ИЗУЧЕНИЕ ДИНАМИКИ КАТИОННОГО СОСТАВА КОНЬЯЧНЫХ 
СПИРТОВ ПРИ ВЫДЕРЖКЕ 
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Переход экономики на рыночные отношения и увеличение экспор-
та коньяков в страны ближнего и дальнего зарубежья предъявляют по-
вышенные требования к их качеству. Одной из актуальных задач, стоя-
щих перед производством коньяков, является обеспечение надежной 
стабилизации их к различного рода помутнениям и образованию осад-
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ков. Изменение внешнего вида коньяков, в основном, связано с образо-
ванием коллоидных, в том числе белковых помутнений и выпадением 
кристаллических осадков. Изучение растворимости солей в водно-
спиртовых растворах показало, что к малорастворимым относятся суль-
фаты кальция, магния, калия, аммония; фториды кальция, магния, калия; 
фосфаты всех обнаруженных в коньяках катионов. Однако наиболее 
нежелательными для коньяков являются катионы кальция и магния, об-
разующие с сульфат-ионами соли, выпадающие в осадок. С целью ис-
следования катионного состава коньяков на разных стадиях его получе-
ния был изучен и модифицирован применительно к высокоспиртуозным 
смесям высокоэффективный метод разделения и анализа сложных сме-
сей – капиллярный электрофорез с использованием анализатора "Капель 
103Р" НПФ "Люмэкс", РФ. Данный метод позволил изучить качествен-
ный и количественный катионный состав коньячных спиртов в зависи-
мости от их сроков выдержки и возраста. Исследования проводились на 
базе НИЛ ТВКЗ "KVINT". Полученные данные представлены в таблице. 

 
Концентрация катионов, мг/дм3 № об-

разца Год закладки NH+
4 K+ Na+ Mg2+ Ca2+ 

1 2005 0,7 1,8 4,4 0,3 0,1 

2 1982 2,3 7,4 6,4 0,6 0,3 

3 1968 4,6 17,8 7,7 1,4 0,5 

4 1962 4,7 28,3 8,6 2,0 0,7 

5 1954 5,0 34,4 16,9 3,1 1,0 
 
Проведенные исследования показали, что в молодых коньячных 

спиртах содержатся незначительные концентрации вышеуказанных ка-
тионов, при выдержке в дубовых бочках их количество несколько уве-
личивается за счет миграции из дубовой древесины и испарения легко-
летучих веществ коньячного спирта. Для удаления избытка 
нежелательных катионов изучают и используют различные технологи-
ческие способы обработки коньяков на разных стадиях их приготовле-
ния. 


