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Реферат. Предпосылки проблемы. В настоящее время задача обнаружения тяжелых и токсич-
ных металлов в объектах окружающей среды является одной из актуальных, вызывающей большие 
проблемы. 

Цель работы: разработать сорбционно-спектрофотометрический метод определения иона 
свинца на основе недорогих сорбентов и реагентов 

Методология: отражательная спектроскопия, ИК-спектроскопия, спектрофотометрия 
Научная новизна: разработка сорбционно-спектрофотометрического метода определения иона 

Pb(II) с использованием арсеназо III. 
Полученные данные: методами светопоглощения, отражения и ИК-анализа определены условия 

образования комплекса с органическим реагентом арсеназо III, используемым при определении иона 
cвинца. 

Ключевые слова: Ионы свинца, иммобилизация, сорбционно-спектрофотометрия, 3,6-бис-[(2-
арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислота 

Особенности: 
- обнаружение Pb(II) с использованием селективного реагента. 
- повышение нижнего предела обнаружения иона cвинца. 
- сорбционно-спектрофотометрическй метод обнаружения Pb(II)  
 
Введение. Сегодня человеку практически невозможно полностью защитить себя от вредных 

веществ. Они являются неотъемлемой частью современной жизни и окружают нас повсюду. Некото-
рые металлы необходимы для нормального течения физиологических процессов, происходящих в на-
шем организме. Однако их чрезмерно высокая концентрация может быть вредна для здоровья [1]. Та-
кие металлы, как свинец, кадмий, ртуть и мышьяк, считаются не безопасными даже в очень низких 
концентрациях. Избыточное их количество высокотоксично и влияет на различные системы организма 
[2]. Среднее количество свинца в бытовых сточных водах составляет 0.48 мг/дм3. Металлический 
привкус в воде, которая содержит металл в концентрации 2 мг/дм3. При концентрации элемента в 
питьевой воде 0.042-1.0 мг/дм3 наблюдаются случаи отравления [3]. 

Изучены метрологические характеристики сорбционно-атомной абсорбции в суспензиях сор-
бентов свинца (II) и кадмия (II) [4]. Получен магнетит, обладающий сорбционными свойствами по от-
ношению к ионам свинца (II) и меди (II). Исследовано влияние различных факторов (pH, температура, 
время) на степень сорбции и определены оптимальные условия для наиболее эффективной сорбции 
тяжелых металлов. Разработан и апробирован на модельных растворах и природной воде новый метод 
сорбционного концентрирования меди и свинца на магнетите с последующим количественным опре-
делением [5]. Разработаны экспрессный и чувствительный метод определения свинца с помощью им-
мобилизованного на волокнистый носитель органического реагента трифенилметанового ряда метил-
тимолового синего. [6]. Разработаны спектрофотометрические методы определения концентрации 
свинца с использованием полимерного сорбента в семенах подсолнечника [7]. Разработаны методики 
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сорбционно-спектрофотометрического определения микроколичеств Al(ІІІ), Ga(ІІІ), In(ІІІ), включаю-
щие предварительное разделение элементов-аналогов с использованием диметилхлорсиланаэросила 
(ДМХСА), импрегнированого полярным растворителем – этанолом или ацетоном при варьировании 
рН [8]. Изучены сорбционные свойства шрота лишайника по отношению к ионам свинца (II). В рамках 
моделей Ленгмюра и Дубинина-Радушкевича оценены значения площади поверхности сорбента в на-
бухшем состоянии и эффективной энергии активации, свидетельствующей о преобладающем вкладе 
физической сорбции и ионного обмена ионов Pb(II) на шроте. Высокие значения степени и скорости 
извлечения свинца из водных растворов указывают на перспективность шрота лишайника в аспекте 
очистки воды от соединений свинца [9]. 

Предлагаемые в литературе методы используют дорогую аппаратуру, что не всегда доступно 
или же имеют низкую чувствительность. Поэтому целью работы явилась разработка чувствительной 
сорбционно-спектрофотометрической методики определения ионов свинца (II) 

Методы и материалы. Реагенты: Первоначально из соли нитрата свинца (ч.д.а) готовили 
стандартный раствор иона свинца(II) в качестве рабочего раствора, для этого количество (0.0331 г) 
соли отвешивали на аналитических весах и помещали в мерную колбу вместимостью 100 мл. 
Растворяли в дистиллированной воде с получением раствора концентрации 0.33 мг/мл. Рабочие 
растворы готовили путем разведения аликвоты стандартного раствора концентрацией 50 мкг/мл перед 
каждой работой. 

Для приготовления раствора арсеназо(III) берут 0.077 г, взвешивают на аналитических весах, 
помещают в мерную колбу вместимостью 100 мл, доливают дистиллированную воду до метки. 
Приготовленный раствор использовали в качестве аналитического реагента. На рис. 1 представлена 
молекулярная структура арсеназо(III) (3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-
нафталиндисульфокислота) [10]. 

 

 
 

Рис 1. Молекулярная структура реагента арсеназо(III) 
 
Буферные растворы. При оптимизации среды растворов 54.4 г ацетата натрия растворяют в 50 

мл воды, к нему медленно добавляют 10.0 мл безводной уксусной кислоты, перемешивают и доводят 
объем раствора водой до 100.0 мл. Готовили буферный раствор с pH=5.8 [9]. Этот буферный раствор 
использовали в процессах комплексообразования ионов металлов с иммобилизованным реагентом . 

Используемые методы и оборудование. Среду раствора измеряли с помощью pH-метра «210». 
Спектры отражения веществ измеряли на мини-спектрофотометре X-Rite Eye-One-Pro, спектры погло-
щения на спектрофотометре EMC-30PC-UV и спектрофотометре UV-5100 UV-VIS. Инфракрасные 
спектры реагента, носителя, иммобилизованного реагента и комплекса, ИК-Fure-спектрометр «Bruker 
Invenio S-2021». С помощью этих приборов были подобраны оптимальные условия комплексообразо-
вания, определены оптическая плотность и площадь поглощения  и отражения света. 

Результаты и обсуждение. Спектрофотометрический анализ. Первоначально отбирали по 
0.200 г нескольких видов сорбентов и активировали раствором соляной кислоты для подбора 
оптимального носителя для реагента. Затем для иммобилизации носителей, переведенных в 
хлорированную форму, добавляют 20 мл арсеназо(III) (3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-
2,7-нафталиндисульфокислота) - 0.01% раствор, затем измеряли оптическую плотность реагентов до и 
после добавления реагента. Волокно и иммобилизованный реагент анализировали на 
спектрофотометре отражения. 
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Таблица 1. Спектры поглощения растворов реагентов до и после иммобилизации 
 

Носители А до иммобилизации 
 А после иммобилизации ΔА 

CМA-1 0.850 
 0.13 0.72 

СМA-2 0.850 
 0.45 0.4 

ППA-1 0.850 
 0.32 0.53 

ППД-1 0.850 
 0.015 0.835 

ППФ-1 0.850 
 0.07 0.15 

 
Согласно полученным результатам, полиакрилонитрильное волокно, модифицированное поли-

этиленполиамином и дихлорэтаном, является лучшим носителем при иммобилизации арсеназо(III) 
(3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7- нафталиндисульфокислотой (ППД). 

Оптимальные условия комплексообразования арсеназо(III) (3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-
дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислоты) проводили с ионом Pb(II), иммобилизованным на волокне 
ППД, изучали природу буферного раствора (ацетатный буфер, рН=5,8), временную зависимость иммо-
билизации 15 мин, последовательность добавления компонентов и другие условия [11,12]. 

 
 

  
 

 
 

 
 
 
На рис. 2 представлены спектры отражения полимерного носителя ППА, иммобилизованного 

арсеназо (III) и полученного комплекса. Как видно из приведенных данных, при введении Pb(II) 
спектры отражения смещены в более длиноволновую область. На рис. 3 показано значение 
полученных спектров отражения в  виде функции Кубелки-Мунки. По полученным результатам можно 
сказать, что функция Кубелки-Мунка резко возросла при введении ионов Pb(II) [13], а длина волны 
образующегося комплекса батохромно сместилась до 100 нм по сравнению с длиной волны 
иммобилизованного реагента. Видно, что арсеназо(III) является селективным аналитическим 
реагентом, эффективным для определения иона Pb(II) в растворах. 

Анализ инфракрасных спектров: 

Рис 2.  Спектры отражения: 1 – по-
лимер ППД, 2 – иммобилизованный 
реагент, 3-комплекс,  образованный 

ионом Pb(II) 

Рис 2. Спектры отражения сорбента 
ППД (1), иммобилизованного реагента 
(2), комплексов иммобилизованным реа-

гентом  иона Pb(II) 
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 ИК-спектр реагента арсеназо (III) 
 

В ИК-спектре арсеназо (III) линия поглощения, образованная валентными колебаниями связи -ОН 
проявляется в области 3369 см-1, связи –CH(sp3) - в области 2916 см-1.  Линии поглощения в области 3081 
см-1, характерные для валентных колебаний связи=CH (sp2), в области 1620 см-1 - – для C-N=N-, линии 
поглощения, относящиеся к -SO2, - в области 1413-1478 см-1, 1169-1297 см-1,  в области также можно 
наблюдать   линии   поглощения,  характерные для связи C-O-H,  и  линии поглощения в области 423-626 
см-1, характерные для  колебаний связи As-O. 

Линии поглощения, связанные со связью –C-S- в области 785 см-1, и линии поглощения, связанные 
со связью C-O-H - в области 785 см-1  

 

 
 

ИК-спектр комплекса 3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислоты, 
иммобилизованного на волокне ППД с ионом свинца (II) 

 
В ИК-спектре при 3273 см-1 появление линии поглощения, образованной колебаниями связей -

N-H и уширение пика, образование водородных связей и донорно-акцепторных связей в той же 
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области свидетельствует о том, что реагент иммобилизован на волокне. Также можно видеть линии 
поглощения, образованные слабыми валентными колебаниями связи –CH (sp3) в области 2923-2852 см-

1 и связи =CH (sp2) - в области 3080 см-1. Линии поглощения, образованные колебанием связи As-O в 
области 481 см-1, не обнаруживаемых в ИК-спектре волокон, также указывают на иммобилизацию 
Арсеназо(III) на полимерном носителе. Видно, что основные изменения наблюдаются в областях 502 
см-1 и 554 см-1, при этом линии поглощения, принадлежащие основным функциональным группам, 
сохраняются. В частности, можно наблюдать, что в этих областях появились линии поглощения, ха-
рактерные для связей -O-Pb- и -N-Pb-, что указывает на  образование комплекского соединения. 

Сравнивая аналитические характеристики комплекса иона Pb(II) с 3,6-бис-[(2-
арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислотой в растворе и на твердой фазе (табл. 
3) были  сделаны следующие заключения: 

1) Спектры поглощения реагента в растворе и отражения спектра реагента-носителя находятся 
в одной области длин волн; 

2) Детектирование иона Pb(II)  с использованием реагента 3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-
дигидрокси-2,7-нафталиндисульфоновой кислоты, иммобилизованного на полимерном носителе ППД, 
подтверждает об образовании комплексного соединения. 

3) 3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислота, иммобили-
зованная на полимерном носителе ППД, дала лучший результат при обнаружении ионов Pb (II), чем в 
растворе. 

4) Чувствительность метода увеличивается в 10 раз по сравнению с раствором при использова-
нии иммобилизованного реагента. 

 
Таблица 2. Сравнение оптимальных условий комплексообразования Pb(II) с 3,6-бис-[(2-

арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-нафталинди-сульфокислотой в растворе и полимерным носите-
лем ППД 

 

Параметры Сложные условия формирования 
В растворе На полимерном носителе 

λ нм 610 610 
рН 5.8 5.8 

Сн, мкг/мл 0.02 0.002 

Время образования комплекса, мин 2 7 
 
Свинец (II) образует устойчивое комплексное соединение с 3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-

дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислотой при pH=5.8. Установлено, что ряд посторонних ионов не 
мешаеет определению свинца (II) в такой среде[14]. 

Подтверждено, что полученное комплексное соединение может образовываться как в растворе, 
так и в твердой фазе, но чувствительность и селективность выше в последнем варианте определения. 

Заключение. В данной исследовательской работе изучены аналитические свойства 3,6-бис-[(2-
арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислоты, иммобилизованной на матрице 
ППД, при определении иона Pb(II) изучены спектроскопическими, ИК-спектральными  и другими 
методами, которые сопоставлены между собой. По полученным результатам можно сказать 
следующее: 

Изучены оптимальные условия иммобилизации реагента арсеназо(III) на матрице ППД для 
определения ионов Pb(II). Найдены оптимальные условия комплексообразования иона Pb(II), 
иммобилизованного 3,6-бис-[(2-арсонофенил)азо]-4,5-дигидрокси-2,7-нафталиндисульфокислотой, с 
реагентом, в частности спектроскопические сигналы реагента и комплекса давали в области длин воли 
540 и 640 нм соответственно. 

Подтверждено , что  детектирование  ионов  Pb(II) интенсивнее, на носителе,  чем в  растворе.  
Установлено, что разработанный метод и рекомендуемый аналитический реагент обладают 

высокой селективностью, быстротой и чувствительностью для определения иона Pb(II) в реальных 
объектах без их предварительного разделения ионов. 
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M. B. Xolboeva, Z. A. Smanova, O‘. A. Madatov, M. R. O‘ralova 

 
QO‘RG‘OSHIN (II) IONINI ARSENAZO(III) YORDAMIDA SORBSION-

SPEKTROFOTOMETRIK ANIQLASH 
 
Referat. Muammoning kelib chiqishi: Hozirgi vaqtda atrof-muhit obyektlarida og‘ir va zaharli 

metallarni aniqlash masalasi dolzarb muammolardan biri bo‘lib, katta muammolarni keltirib chiqarmoqda. 
Ishning maqsadi: Arzon, ekologik toza sorbentlar va reagentlar asosida qo‘rg‘oshin ionlarini 

aniqlashning sorbsion-spektrofotometrik usulini ishlab chiqish. 
Metodologiya:  Nur qaytarish spektroskopiya, IQ spektroskopiya, spektrofotometriya 
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Ilmiy yangiligi: Pb (II) ionini  arsenazo(III) yordamida aniqlashning sorbsion-spektrofotometrik 
usulini ishlab chiqish. 

Olingan natijalar: Nur yutish, nur qaytarish va IQ tahlil usullaridan foydalanib, qo‘rg‘oshin ionini 
aniqlashda qo‘llaniladigan arsenazo III organik reaktivi bilan kompleks hosil qilishning optimal shartlari 
aniqlandi. 

Kalit so‘zlar: Pb(II) ioni, immobilizatsiya, sorbsion spektrofotometriya, 3,6-bis-[(2-arsonofenil)azo]-
4,5-dihidroksi-2,7-naftalin disulfo kislota 

Хусусиятлари: 
- selektiv reagent yordamida qo‘rg‘oshin ionlarini aniqlash. 
- Qo‘rg‘oshin ionini aniqlashning pastki chegarasini oshirish. 
- Pb (II) ni aniqlashning sorbsion-spektrofotometrik usuli 
 

M. B. Xolboeva, M. R. Uralova, U. A. Madatov, Z. A. Smanova 
 

SORPTION-SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION OF LEAD(II) ION USING 
ARSENAZO(III) 

 
Abstract. Background. Currently, the problem of detecting heavy and toxic metals in various envi-

ronmental objects is one of the actual, causing problems. 
Purpose. To develop a sorption-spectrophotometric method for determining the lead ion based on in-

expensive sorbents and reagents 
Methodology: reflectance spectroscopy, IR spectroscopy, spectrophotometry 
Originality. Development of a sorption-spectrophotometric method for determining the Pb(II) ion us-

ing arsenazo III. 
Findings.  using light absorption, reflection and IR analysis methods, optimal conditions for the for-

mation of a complex with the organic reagent arsenazo III, used to determine the lead ion, were determined. 
Key words: Pb(II) ion, immobilization, sorption spectrophotometry, 3,6-bis-[(2-arsonophenyl)azo]-

4,5-dihydroxy-2,7-naphthalenedisulfonic acid 
Highlights:  
- Detection of lead ions using a sensitive and selective organic reagent. 
- Increasing the lower limit of detection of lead ions. 
- Sorption-spectrophotometric method for detecting toxic lead ions. 
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Abstract. Background. Due to environmental pollution by industrial waste, monitoring of lead content 
is relevant. 

Purpose: Monitoring lead ions in waters by sorption spectroscopy using immobilized reagents. 
Methodology: Sorption-spectrophotometric methods were used to identify immobilization and 

complexation conditions. 
Originality. A sorption-spectrophotometric method for determining lead ions with immobilized 

sulforazen was used. 
Findings. The conditions for analyzing lead ions were optimized, including pH 8.2, with a detection 

limit of lead (II) ions of 0.1 μg / l. 
Key words: sulforazen, immobilization, sorption spectroscopy, monitoring, lead (II) ions 
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