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Показана возможность и оптимизированы условия инверсионно-вольтамперометрического 
определения хрома в индивидуальных растворах, его бинарных, тройных и более сложных сме­
сях и реальных природных водах с помощью созданного ранее нами угольно-пастового элект­
рода.

Разработанные инверсионно-вольтамперометрические методики метрологически оценены. 
Во всех случаях найденные количества хрома соответствуют его введённым содержаниям, при 
этом, относительное стандартное отклонение не превышает 0,123, что свидетельствует о пра­
вильности и воспроизводимости разработанных инверсионно-вольтамперометрических мето­
дик. В то же время, показана конкурентоспособность предложенной методики с спектрофото- 
метрией, взятой в качестве контрольного метода._________________________________________ _

О д ной  из важ нейш их проблем современной 
аналитической хим ии является разработка вы ­
сокочувствительных методик м ониторинга ко н ­
центрации экотоксикантов, в частности хрома в 
различны х природны х объектах и промы ш лен­
ны х материалах.

К ак правило, хром и его соединения попада­
ю т в поверхностные воды естественным путём; 
выщ елачиванием медно-колчедановых руд, э к ­
зогенных минералов, при разложении организ­
мов и растений. Однако, в условиях интенсивно­
го применения хрома в промыш ленности и сель­
ском хозяйстве, особенно опасными источника ­
ми его поступления становятся сточные воды 
металлургических, металлообрабатывающ их, 
нефтеперерабатывающих, хим ических и других 
производств [ 1 ]. Значительные количества хро­
ма в окружаю щ ую  среду попадают через ком м у­
никационны е и сточные воды.

И сточником  загрязнения почв хромом явля­
ются отвалы шламов, получающ иеся при произ­
водстве феррохрома и хромовых сталей, содержа­
щ их до 2-6%  Сг или целенаправленное употреб­
ление их в качестве минерального удобрения. 
Некоторые фосфатные удобрения, такж е содер­
ж ат много хрома (10 -  100 м г/к г).

О биологической роли хрома нет единого мне­
ния, хотя известно, что он является элементом, 
ш ироко распространённы м  в растительном и 
животном мире [2].
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Известно [3], что хром является коф актором 
инсулина и он необходим для нормального усво­
ения глюкозы. Деф ицит хрома в организме чело­
века приводит к  таким  заболевания, ка к  хрони­
ческий холецистит, первичный рак печени и цир­
роз печени.

Хром участвует во многих метаболических про­
цессах. Его недостаток приводит к  морфологичес­
ким  изменениям роговицы, снижает мыш ечную 
массу и устойчивость к  ф изической нагрузке, у г­
нетает ф ункцию  щ итовидной железы и вмеш и­
вается в основной обмен. Он влияет на окисли­
тельно-восстановительные реакции в организме, 
способен конкурировать с некоторыми металла­
ми за белок, вызывая наруш ения различны х ме­
таболических процессов [4 ,5J.

В связи с выш еперечисленной проблемой и 
актуальностью поставленной задачи, представ­
ляло интерес, разработка новы х электроанали- 
тических методик определения микрограммовых 
и следовых количеств хрома в объектах окруж а­
ющ ей среды.

Для определения хрома в природны х и про­
мыш ленных материалах ш ироко используется 
вольтамперометрия и её инверсионные варианты, 
обладающие неоспоримыми преимущ ествами: 
высокая точность, селективность, экспрессность, 
простота аппаратурного оформления и др. [6).

Целью настоящ ей работы явилась: разработ­
ка  и оптимизация условий инверсионно-вольтам- 
перометрического (ИВ) определения малых ко н ­
центраций хрома в различны х по природе водах 
с помощью модифицированного угольно-пастово- 
го электрода (УПЭ).

Экспериментальная часть
Исследования проводили на универсальном 

полярографе П У -1 с двухкоординатным самопис­
цем ПДА-1, с трёхэлектродной ячейкой в перемен­
но-токовом режиме. Рабочим электродом служил 
модиф ицированный УПЭ. Электродом сравне­
ния -  насыщ енный хлорид серебряный электрод 
типа  ЭВЛ- IM  1, вспомогательным электродом -  
спектрально чисты й граф итовый стержень.

В качестве фоновых электролитов служили

растворы минеральных и органических кислот, 
щёлочей и солей некоторых щелочных металлов 
при их различной концентрации. Все реактивы 
были марки «ос.ч.» или «х.ч.».

Алгоритм проведения анализа
При определении хрома в речной воде, была 

использована следующая методика: в мерную 
колбу (100 см3) помещают 20-40 см3 пробы ана­
лизируемой воды, добавляют 6,89 г LiNO^ дово­
дят объем до метки анализируемой водой и пере­
мешивают.

Аликвоту (15 см3), приготовленную для анали­
за раствора воды помещают в электролитичес­
кую  ячейку, устанавливаю т оптимизированные 
режимы работы прибора и снимают вольтампе- 
рограммы хрома.

При определении хрома, его электрокЬнцентри- 
рование проводят на УПЭ при потенциале -  0,6 В в 
течение 5 мин. при диапазоне тока 0,5 мкА и сни­
мают вольтамперограммы в интервале от -  0,6 В 
до + 1,0 В при скорости анодной развёртки по­
тенциала 60 м В /с .

При наличии ионной формы хрома в речной 
воде по потенциалу пика (Ем =+0,6 В) проводят пред­
варительную идентиф икацию его определяемой 
формы. Для количественного определения Сг(ѴІ) в 
анализируемую пробу вводят добавку его стандар­
тного раствора в количестве, увеличивающем ве­
личину аналитического сигнала (АС) в два и более 
раза и регистрируют вольтамперограмму.

Результаты и их обсуждение
Для ИВ методов исследований первостепенное 

значение имеет выбор типа индикаторного элек­
трода и что особенно важно электродного мате­
риала, от которы х сильно зависят достоверность 
и надёжность полученных результатов их воспро­
изводимость и оценка пределов обнаружения оп­
ределяемых элементов.

Поэтому для выбора рабочего электрода, были 
предварительно выявлены лучшие по электрохи­
м ическим  характеристикам  и эксплуатацион­
ным параметрам электроды для ИВ определения 
хрома, некоторы е из полученных результатов 
приведены в табл. 1.

Таблица 1
Результаты сравнения некоторые метрологических характеристик различных индикаторных электродов при 

инверсионно-вольтамперометрическом определении хрома (д.т.-диапазон тока, tH -  время накопления,
ПЭ -  платиновый электрод, РУПЭ - ртутно-угольно-пастовый электрод, Ем -  потенциал максимального тока,

h -  высота пика, ССг -  концентрация хрома)

Сс, Природа и Д-т., К’ с ПЭ УПЭ РУПЭ
мкг/дм3 конц. фона кА Ем. В h, мм ЕМ.В h, мм ЕМ.В h, мм

5,0 1 МКСІ 1.0 90 - - 0,65 20 - -
850,0 1 М LiN03 0.5 360 0,70 4,0 0,65 оо - -



Из данных таблицы видно, что при определе­
нии хрома, платиновый индикаторны й электрод 
по чувствительности на несколько порядков ус­
тупает созданному нами УПЭ, поэтому все после­
дующие исследования проводили на нём.

Как известно, основным ф актором, влияю ­
щ им на формирование АС металлов является 
природа и концентрация фонового электролита, 
поэтому для выбора оптимального режима рабо­
ты  нами было изучено электрохимическое пове­
дение хрома на различных по природе и концен­
трации фонах. В качестве фоновых электролитов 
были использованы: гидроксиды, хлориды, н и т­
раты и роданиды щелочных металлов и аммония, 
хлористоводородная, серная, фосфорная, азот­
ная, уксусная и муравьиная кислоты, буфер Брит­
тона-Робинсона (б. Б-Р), ацетатный буфер (Ас. б.), 
смеси гидроксида аммония, уксусной и хлорис­
товодородной кислот различной концентрации 
и pH, оказывающих существенное влияние на АС 
хрома (см.табл.2).

Из данных таблицы видно, что наибольшие 
величины АС хрома наблюдаются на нитрате 
лития, поэтому дальнейшие исследования про­
водили на этом фоновом электролите. Установ­
лено, что наилучш им потенциалом накопления 
(EJ для хрома является - 0,6 В, а наиболее опти­
мальным диапазоном плотности тока -  область 
от 0,5 до 1,0 мкА. Наилучшие по высоте и форме 
пики  хрома были обнаружены при времени на ­
копления, равном 300 с.

Из таблицы видно, что при определении раз­
личных концентраций хрома, его введённые ко ­
личества соответствуют найденным, а относи­
тельное стандартное отклонение (Sr), не превы­
шает 0,123, что свидетельствует о хорошей вос­
производимости и правильности разработанной 
ИВ методики.

Экспериментальным путём нами установле­
но, что определению хрома(ѴІ) не меш ают 100- 
кратны е массовые количества Fe(III), Z n (II) и 
Mn(IJ), 50 -  кратные -  Cd(II), 20 -  Pb(II) и Cu(II).

По разработанной методике проанализирова­
ны воды г. Ташкента и Таш кентской области, не­

Таблица 2
Результаты по изучению влияния природы фонового 

электролита на потенциал максимального тока (Ем) и 
высоту пика(И) хрома (д.т. = 1,0 мкА; tH = 90 с;

ССг = 5,0 мкг/дм3)

Природа и конц. 
фона

ЕМ.В п h, мм

0,1 М Н3РО< - 4 -
0.2MHCI - 5 -
0,2 М HN03 - 4 -
б. Б-Р., pH 6,8 + 0,83 4 6,0
б. Б-Р, pH 5,0 - 4 -
1.0MKCI + 0,55 4 20
1,0 М NaCI + 0,58 3 15
1.0 М LiCI + 0,60 5 8,5
1,0 М KN03 + 0,52 4 16
1,0 М NaN03 + 0,55 4 18
1,0М LiN03 + 0,60 5 25

Подобрав таким  образом, оптимальные усло­
вия измерения наилучш его АС хрома, нельзя в 
полной мере гарантировать правильность и вос­
производимость полученны х эксперименталь­
ных данны х до его определения в индивидуаль­
ных растворах.

В качестве примера в табл.З приведены ре­
зультаты по оценке точности разработанной ИВ 
методики, полученной при м ногократны х (не ме­
нее 5) параллельных определениях хром а..

которые данные которы х представлены в табл.4.
Данные таблицы, свидетельствуют о высоких 

метрологических характеристиках разработан­
ной ИВ методики (Sr = 0,107) определения хрома 
по сравнению с СФ (контрольны м методом), где 
(Sr = 0,117).

На основе полученны х экспериментальны х 
данны х и выявленных закономерностей, можно 
заклю чить, что созданный нами УПЭ вполне при­
годен для ИВ определения хрома, ка к в модель­
ных бинарных, тройны х и более сложных смесях, 
та к и при анализе реальных природны х вод.

Таблица 3
Результаты ИВ определения хрома в индивидуальных растворах

Введено Сг, мкг Найдено Сг, мкг (Р = 0,95; п = 5; х ± ДХ) S s r
0,5 0,49 ±0,03 0,06 0,123
5,0 5,02 ±0,19 0,37 0,073

50,0 50,53 ±0,87 0,30 0,006



Таблица 4
Сравнительные результаты, полученные при анализе различных по природе вод 

ИВ и спектрофотометрическим (СФ) методами (п = 5; Р = 0,95)

Проба* Найдено Cr, мкг/дм3
ИВ СФ

x± ДХ S s r X ± AX S s,
p. Чирчик 1,21 ±0,12 0,11 0,092 1,11 ±0,14 0,13 0,113
p. Салар 1,47 ±0,13 0,12 0,079 1,32 ±0,12 0,11 0,086
p. Анхор 1,02 ±0,10 0,09 0,084 0,97 ±0,10 0,09 0,091
p. Ангрен 0,95 ±0,11 0,10 0,107 1,06 ±0,13 0,12 0,117

* Пробы были отобраны весной 2005 г.
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ANALYTICAL POSSIBILITIES OF INVERSION VOLTAMPEROMETRY AT THE CHROME 
DETERMINATION BY THE CONSTRUCTED CARBON-PASTE ELECTRODE IN ANALYSIS OF NATURAL 
WATERS

A.M.Gevorgyan, A.T. Artykov, S.V. Vakhnenko

Possibility of the inversion-voltamperometric determination of Cr in individual solutions; it's double, 
triple and more complicated mixtures and real natural waters with our constructed carbon-paste electrode 
was shown and also the determination conditions were optimized/

Developed inversion-voltamperomerty methods were metrologically valued/ In all cases the finded 
qualities of Cr were corresponded to it’s introducted quantities and relative standart deviation didn’t 
exceed 0,123. This fact testified about rightness and reproductivity of the preposed inversion-vottampero- 
merty methods. Competition of the preposed methods in comparision with spectrometry (control 
method) was shown.


