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Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ íåêîòîðûõ èîíîâ òÿæåëûõ ìå-

òàëëîâ ñ èõ ïîñëåäóþùèì îïðåäåëåíèåì ìåòîäîì àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ

ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé (ÝÒÀÀÑ) â ïðèðîäíûõ è ïèòüåâûõ âîäàõ. Îïòèìèçèðî-

âàíû è èññëåäîâàíû ñîðáöèÿ è äåñîðáöèÿ (0,01 – 1 Ì HNO3) èîíîâ ñâèíöà, ìåäè, æåëåçà,

êîáàëüòà è ìàðãàíöà èç âîäíûõ ñðåä íà îáðàçöàõ íàíîâîëîêîí, ïîëó÷åííûõ èç ïîëèàêðèëî-

íèòðèëà (ÏÀÍ) ñ ïîñëåäóþùåé íàïðàâëåííîé ìîäèôèêàöèåé 1,25 Ì ðàñòâîðîì NaOH ïðè

íàãðåâàíèè (70 °C) (ÏÀÍ*). Íàíîâîëîêíà ïîëó÷åíû ìåòîäîì áåñêàïèëëÿðíîãî ýëåêòðîôîð-

ìîâàíèÿ èç ðàñòâîðîâ ÏÀÍ â äèìåòèëôîðìàìèäå. Äàííûé ìåòîä ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü

íàíîìàòåðèàëû ñ çàäàííûìè ñâîéñòâàìè è îáëàäàåò ðÿäîì ïðåèìóùåñòâ (àïïàðàòóðíàÿ

ïðîñòîòà, âûñîêàÿ ýíåðãåòè÷åñêàÿ ýôôåêòèâíîñòü ïðîèçâîäñòâà íàíîâîëîêîí, óíèâåðñàëü-

íîñòü è ãèáêîñòü â óïðàâëåíèè ïàðàìåòðàìè ïðîöåññà). Ðàññ÷èòàíû çíà÷åíèÿ ñòåïåíåé èç-

âëå÷åíèÿ (95,8 – 99,5 %) è êîýôôèöèåíòû ñåëåêòèâíîñòè äëÿ êîíêóðèðóþùèõ ïàð èîíîâ

ìåòàëëîâ: âPb/Cu = 1,2; âPb/Co = 2,8; âPb/Mn = 3,2; âCu/Co = 1,7; âCu/Mn = 3,7; âCo/Mn = 2,5.

Ïðîâåäåí ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç ñîðáöèîííîé àêòèâíîñòè ïîëó÷åííûõ íàíîâîëîêîí: óñòà-

íîâëåíî, ÷òî íàíîâîëîêíî íåñåëåêòèâíî ñîðáèðóåò èîíû ñâèíöà, ìåäè, êîáàëüòà è ìàðãàí-

öà (èõ ñóììó) ïðè pH 6 – 8 è ñåëåêòèâíî — èîíû æåëåçà (III) ïðè pH 
 3. Ïðåäëîæåíà ìåòî-

äèêà ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ óêàçàííûõ èîíîâ ìåòàëëîâ â ðåàëü-

íûõ îáúåêòàõ ñ ïðåäâàðèòåëüíûì íàíîâîëîêîííûì êîíöåíòðèðîâàíèåì íà óðîâíå äåñÿ-

òûõ è ñîòûõ äîëåé ÏÄÊ. Íåòêàíûå ìàòåðèàëû íà îñíîâå ìîäèôèöèðîâàííîãî ÏÀÍ ïðèìå-

íåíû â êà÷åñòâå ýôôåêòèâíûõ ýêñòðàãåíòîâ íàíîãðàììîâûõ êîëè÷åñòâ èîíîâ ÒÌ. Ïðåäå-

ëû îáíàðóæåíèÿ èîíîâ ìåòàëëîâ ñîñòàâëÿþò 40 – 80 íã/äì3.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íåòêàíûå ìàòåðèàëû; íàíîâîëîêíà; ýëåêòðîôîðìîâàíèå; ñîðáöèîííîå

êîíöåíòðèðîâàíèå; ìåòàëëû; àòîìíî-àáñîðáöèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ.
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The results of sorption preconcentration of some heavy metal (HM) ions with their subsequent determina-

tion in natural and drinking water by electrothermal atomization atomic absorption spectrometry

(ETAAS) are presented. The sorption and desorption (0.01 – 1 M HNO
3
) of lead, copper, iron, cobalt and

manganese ions from aqueous media on nanofiber samples obtained from polyacrylonitrile (PAN) with

subsequent directed modification by 1.25 M NaOH solution upon heating (70°C) (PAN*) are studied and

optimized. Nanofibers were obtained by capillary-free electroforming from solutions of PAN in dimethyl-

formamide. This method is advantageous for the simplicity of equipment, high energy efficiency of

nanofiber production, versatility and flexibility in controlling process parameters and allows production of

nanomaterials with desired properties. The values of the extraction degree (95.8 – 99.5%) and selectivity

coefficients for competing pairs of metal ions are calculated: â
Pb/Cu

= 1.2; â
Pb/

Co = 2.8; â
Pb/Mn

= 3.2;
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â
Cu/Co

= 1.7; â
Cu/Mn

= 3.7; â
Co/Mn

= 2.5. A comparative analysis of the sorption activity of the obtained

nanofibers revealed that the character of lead, copper, cobalt and manganese ion sorption by nanofibers is

non-selective at pH 6 – 8 and selective for iron (III) ions at pH 
 3. A technique of sorption-atomic absorp-

tion determination of the aforementioned metal ions in real objects with preliminary nanofiber concentra-

tion at the level of tenths and hundredths of MPC is proposed. Non-woven materials based on modified

PAN are used as effective extractants of nanogram quantities of HM ions. The detection limits for heavy

metal ions are 40 – 80 ng/dm3.

Keywords: non-woven materials; nanofibers; electroforming (electrospinning); sorption preconcentra-

tion; metals; atomic absorption spectrometry.

Ââåäåíèå

Îäíîé èç ñîâðåìåííûõ ýêîëîãè÷åñêèõ ïðî-

áëåì ÿâëÿåòñÿ çàãðÿçíåíèå îáúåêòîâ îêðóæàþ-

ùåé ñðåäû (ÎÎÑ) ïðèîðèòåòíûìè òîêñèêàíòàìè,

â òîì ÷èñëå è òÿæåëûìè ìåòàëëàìè (ÒÌ), êîòî-

ðûå ñïîñîáíû àêêóìóëèðîâàòüñÿ â æèâûõ îðãà-

íèçìàõ, âûçûâàÿ ðàçëè÷íûå çàáîëåâàíèÿ [1].

Êîíòðîëü ñîäåðæàíèÿ ÒÌ, òàêèõ êàê ñâèíåö,

õðîì, êîáàëüò, íèêåëü, ðòóòü, êàäìèé, ìûøüÿê,

ìåäü è äð., â ÎÎÑ è ïèùåâûõ ïðîäóêòàõ íà óðîâ-

íå äîëåé ÏÄÊ ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé è, â ðÿäå ñëó-

÷àåâ, ñëîæíîé àíàëèòè÷åñêîé çàäà÷åé, ðåøàåìîé

ñ ïðèìåíåíèåì âûñîêî÷óâñòâèòåëüíûõ ìåòîäîâ

îïðåäåëåíèÿ. Äëÿ ýòîé öåëè èñïîëüçóþò àòîìíî-

àáñîðáöèîííóþ ñïåêòðîìåòðèþ (ÀÀÑ), ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç, àòîìíî-ýìèññèîííóþ

ñïåêòðîìåòðèþ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

è äð. [2, 3]. Ïðè îïðåäåëåíèè ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ

ÒÌ âëèÿíèå êîìïîíåíòîâ ìàòðèöû îáúåêòà íà

ðåçóëüòàòû àíàëèçà íèâåëèðóåòñÿ ïðèìåíåíèåì

ñåëåêòèâíûõ ìåòîäîâ, íàïðèìåð, ÝÒÀÀÑ, îäíàêî

äëÿ óëó÷øåíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè òàêèõ ìåòîäîâ,

óìåíüøåíèÿ ïîãðåøíîñòåé èçìåðåíèÿ àíàëèòè-

÷åñêîãî ñèãíàëà, à òàêæå äëÿ âîçìîæíîñòè ïðèìå-

íåíèÿ èíûõ áîëåå ïðîñòûõ è óíèâåðñàëüíûõ ñïî-

ñîáîâ îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëîâ â âîäàõ (ñïåêòðîôî-

òîìåòðèÿ, öâåòîìåòðèÿ), îïðåäåëåíèþ ÒÌ äîëæ-

íû ïðåäøåñòâîâàòü ñòàäèè ïðåäâàðèòåëüíîãî

êîíöåíòðèðîâàíèÿ è (èëè) ðàçäåëåíèÿ, ÷òî ïî-

çâîëÿåò ìèíèìèçèðîâàòü èëè óñòðàíèòü âëèÿíèå

ìàòðèöû è ñíèçèòü ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ [4, 5].

Îäíèì èç ñïîñîáîâ ïðåäâàðèòåëüíîãî êîíöåí-

òðèðîâàíèÿ èîíîâ ÒÌ ÿâëÿåòñÿ òâåðäîôàçíàÿ

ýêñòðàêöèÿ [6] ñ ïðèìåíåíèåì ðàçëè÷íûõ ñîðáåí-

òîâ, îáëàäàþùèõ âûñîêîé ñîðáöèîííîé àêòèâ-

íîñòüþ ïî îòíîøåíèþ ê èîíàì ÒÌ, îïòèìàëüíîé

âîäîïðîíèöàåìîñòüþ è âîçìîæíîñòüþ ïîñëåäó-

þùåé ðåãåíåðàöèè. Ê òàêèì ñîðáåíòàì îòíîñÿò

íåòêàíûå ìàòåðèàëû (íàíîâîëîêíà), êîòîðûå ïî-

ëó÷àþò ïðåèìóùåñòâåííî ýëåêòðîôîðìîâàíèåì

èç ðàñòâîðîâ ïîëèìåðîâ èëè èõ êîìáèíèðîâàí-

íûõ ñìåñåé [7 – 9]. Íàïðàâëåííàÿ ôèçè÷åñêàÿ è

õèìè÷åñêàÿ ìîäèôèêàöèÿ íàíîâîëîêîí, õàðàêòå-

ðèçóþùèõñÿ îòíîñèòåëüíî âûñîêèìè çíà÷åíèÿ-

ìè óäåëüíûõ ïîâåðõíîñòè è îáúåìà, ïîçâîëÿåò

óëó÷øèòü ðÿä èõ ñîðáöèîííûõ õàðàêòåðèñòèê ïî

ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè òâåðäîôàçíûìè ñîðáåíòà-

ìè ÒÌ (ïåíû [10], ãëèíû [11], àëþìîñèëèêàòû

[12] è ò.ï.). Èçâåñòíû íàíîâîëîêíà íà îñíîâå ìî-

äèôèöèðîâàííîãî ïîëèàêðèëîíèòðèëà (ÏÀÍ),

ïðèìåíÿåìûå â êà÷åñòâå ýôôåêòèâíûõ ýêñòðà-

ãåíòîâ èîíîâ ÒÌ [13]. Íàðÿäó ñ èçâåñòíûìè

ÃÎÑÒ, ðåãëàìåíòèðóþùèìè îïðåäåëåíèå èîíîâ

ÒÌ â ðàçëè÷íûõ âîäàõ (ïðèðîäíûõ è ïèòüåâûõ),

îïèñàííûé â íàñòîÿùåé ðàáîòå ñïîñîá êîíöåí-

òðèðîâàíèÿ ïîçâîëÿåò èñêëþ÷èòü íåêîòîðûå ñòà-

äèè ïîäãîòîâêè ïðîáû (íàïðèìåð, ìàñêèðîâàíèå,

âêëþ÷àþùåå îçîëåíèå, ðàñòâîðåíèå â êèñëîòàõ,

óïàðèâàíèå) è, ñîîòâåòñòâåííî, óïðîñòèòü ìåòî-

äèêó ïðîáîïîäãîòîâêè. Êðîìå òîãî, íàíîâîëîêíà

ìîæíî èñïîëüçîâàòü â êà÷åñòâå òåñò-ñðåäñòâ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ èîíîâ ÒÌ [14 – 16].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà âûñî-

êî÷óâñòâèòåëüíîé è ñåëåêòèâíîé ìåòîäèêè

àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ íåêîòîðûõ

èîíîâ ÒÌ (ñâèíöà (II), ìåäè (II), æåëåçà (III),

êîáàëüòà (II) è ìàðãàíöà (II)) â ïðèðîäíûõ è

ïèòüåâûõ âîäàõ Ñàðàòîâà è Ñàðàòîâñêîé îáëàñòè

ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ñîðáöèîííûì êîíöåíòðè-

ðîâàíèåì ìîäèôèöèðîâàííûì íàíîâîëîêíîì íà

îñíîâå ÏÀÍ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Íàíîâîëîêíà ïîëó÷àëè ìåòîäîì áåñêàïèë-

ëÿðíîãî ýëåêòðîôîðìîâàíèÿ ðàñòâîðîâ ïîëè-

àêðèëîíèòðèëà â äèìåòèëôîðìàìèäå ñ èñïîëüçî-

âàíèåì óñòàíîâêè Elmarco “Nanospider NS Lab

200” (×åõèÿ), êàê îïèñàíî â ðàáîòå [17]. Ðàíåå

íàìè áûëî óñòàíîâëåíî [18], ÷òî íàèëó÷øèìè

ñîðáöèîííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè (Q, ìã/ã; R, %)

ïî îòíîøåíèþ ê èîíàì ÒÌ îáëàäàåò íàíîâîëîê-

íî ÏÀÍ*, ìîäèôèöèðîâàííîå ðåàêöèåé ùåëî÷-

íîãî ãèäðîëèçà 1,25 Ì ðàñòâîðîì NaOH (ïî ñðàâ-

íåíèþ, íàïðèìåð, ñ ðåàãåíòîì-ìîäèôèêàòîðîì

ãèäðîêñèëàìèíîì), êîòîðîå è ïðèìåíÿëè â íà-

ñòîÿùåé ðàáîòå.

Ñîðáöèþ èîíîâ ìåòàëëîâ èçó÷àëè â ñòàòè-

÷åñêîì ðåæèìå, äëÿ ýòîãî îáðàçöû ìàòåðèàëà

ÏÀÍ* (0,020 ã) ïîìåùàëè â ðàñòâîðû ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ ñîëåé èññëåäóåìûõ ìåòàëëîâ ñ ðàçëè÷-

íûìè êîíöåíòðàöèÿìè è âûäåðæèâàëè ïðè êîì-

íàòíîé òåìïåðàòóðå ïðè íåïðåðûâíîì ïåðåìå-

øèâàíèè íà ãîðèçîíòàëüíîì øåéêåðå îò 2 äî 5 ÷.

Ñîðáöèþ èîíîâ ìåòàëëîâ îñóùåñòâëÿëè áåç äî-

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 12 15



áàâëåíèÿ áóôåðíûõ ðàñòâîðîâ â èíòåðâàëå pH

5,8 – 6,5.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ óëüòðàìàëûõ îñòàòî÷íûõ

êîíöåíòðàöèé èîíîâ ÒÌ ïîñëå èõ ïðåäâàðèòåëü-

íîé ñîðáöèè íàíîâîëîêíîì ÏÀÍ* è ïîñëåäóþ-

ùåé äåñîðáöèè èñïîëüçîâàëè àòîìíî-àáñîðáöè-

îííûé ñïåêòðîìåòð ñ ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìè-

çàöèåé (ÝÒÀ) è êîððåêöèåé ôîíà (äåéòåðèåâàÿ

ëàìïà) Shimadzu AA7000. Ïàðàìåòðû ðàáîòû

ñïåêòðîìåòðà è òåìïåðàòóðíûå ïðîãðàììû íà-

ãðåâà ïå÷è ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1 è 2 ñîîòâåòñò-

âåííî. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòå-

ðèñòèê ãîòîâèëè ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû èîíîâ

Pb2+ (4 – 20 ìêã/äì3), Cu2+ (2 – 8 ìêã/äì3), Mn2+

(0,4 – 2 ìêã/äì3), Co2+ (2,5 – 12 ìêã/äì3), Fe3+ (2 –

10 ìêã/äì3) ðàçáàâëåíèåì ñîîòâåòñòâóþùåãî ÃÑÎ

(1 ã/äì3) äåèîíèçîâàííîé âîäîé. Àëèêâîòû îáú-

åìîì 20 ìêë âíîñèëè â ãðàôèòîâóþ ïå÷ü óêàçàí-

íîãî â òàáë. 1 òèïà è ðåãèñòðèðîâàëè ïîãëîùåíèå

ðåçîíàíñíîãî èçëó÷åíèÿ.

Êîíöåíòðàöèè èîíîâ ÒÌ îïðåäåëÿëè ïî

ïðåäâàðèòåëüíî ïîëó÷åííûì ãðàäóèðîâî÷íûì õà-

ðàêòåðèñòèêàì (À — ñÌå, ìêã/äì3): y = 0,0194x +

+ 0,0050 (R2 = 0,9995) — Pb; y = 0,0353x +

+ 0,0061 (R2 = 0,9991) — Co; y = 0,1855x +

+ 0,0040 (R2 = 0,9995) — Mn; y = 0,0641x +

+ 0,0410 (R2 = 0,9953) — Cu, Fe.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ñîðáöèþ èîíîâ ÒÌ îñóùåñòâëÿëè íà ïîëó-

÷åííûõ ìîäèôèöèðîâàííûõ NaOH íåòêàíûõ ìà-

òåðèàëàõ ÏÀÍ*. Ýôôåêòèâíîñòü ìîäèôèêàöèè

íåòêàíûõ ìàòåðèàëîâ äîêàçàíà íàìè ðàíåå

ÈÊ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêè [17, 18]. Ìåòîäîì ñêàíè-

ðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè èññëåäîâàíà

ìîðôîëîãèÿ ïîëó÷åííîãî ìàòåðèàëà (â ïîïåðå÷-

íîì ñå÷åíèè — îêðóãëàÿ ôîðìà âîëîêîí, ðàçìåð

êîòîðûõ ñîñòàâëÿë îò 130 äî 240 íì). Ñåëåêòèâ-

íîñòü ñîðáöèè èîíîâ ÒÌ â íàñòîÿùåé ðàáîòå îï-

ðåäåëÿëè, èçó÷àÿ èõ ãðóïïîâîå èçâëå÷åíèå èç ìî-

äåëüíûõ ðàñòâîðîâ äâóõ- è ÷åòûðåõêîìïîíåíò-

íûõ ýêâèìîëÿðíûõ ñìåñåé, ñ ó÷åòîì êèíåòèêè

ñîðáöèè (ðàâíîâåñèå â ñèñòåìàõ óñòàíàâëèâàëîñü

ïîñëå 5 ÷ ñîðáöèè [18]). Äëÿ ñèñòåì, ñîäåðæàùèõ

ïîïàðíî äâà êîíêóðèðóþùèõ èîíà ìåòàëëà

(c = 10 ìêã/äì3), ðàññ÷èòûâàëè êîýôôèöèåíòû

ñåëåêòèâíîñòè:

�
M M

M

M

D

D1 2

1

2

� , (1)

ãäå D
M1

è D
M2

— êîýôôèöèåíòû ðàñïðåäåëåíèÿ

äëÿ äâóõ ðàçëè÷íûõ èîíîâ ìåòàëëîâ.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî äëÿ êîíêóðèðóþùèõ ïàð

èîíîâ ìåòàëëîâ, â ñîñòàâå êîòîðûõ ïðèñóòñòâîâà-

ëè èîíû Pb (II), Cu (II), Co (II) è Mn (II) (c =

= 10 ìêã/äì3), êîýôôèöèåíòû ñåëåêòèâíîñòè áû-

ëè ñîïîñòàâèìû: âPb/Cu = 1,2; âPb/Co = 2,8; âPb/Mn =

= 3,2; âCu/Co = 1,7; âCu/Mn = 3,7; âCo/Mn = 2,5. Ïðè-

ñóòñòâèå âñåõ ÷åòûðåõ êîíêóðèðóþùèõ èîíîâ â

ðàñòâîðå çíà÷èòåëüíûõ èçìåíåíèé â ñîîòíîøå-

íèÿõ èõ êîýôôèöèåíòîâ ðàñïðåäåëåíèÿ íå äàâà-

ëî. Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î íåâîçìîæíîñòè êîëè÷å-

ñòâåííîãî ñîðáöèîííîãî ðàçäåëåíèÿ èññëåäóåìûõ

ìåòàëëîâ â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ. Îäíàêî âàðüè-

ðóÿ pH, ìîæíî èçìåíÿòü ñåëåêòèâíîñòü ïîëó÷åí-

íîé ñèñòåìû, íàïðèìåð, îïòèìàëüíîå çíà÷åíèå

pH èçâëå÷åíèÿ èîíîâ Fe (III) 
 3, â ñâÿçè ñ ÷åì

íàíîâîëîêíî ÏÀÍ* ìîæåò íàéòè ñâîå ïðèìåíå-

íèå â êà÷åñòâå ñîðáåíòà äëÿ ñåëåêòèâíîãî êîí-
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Òàáëèöà 1. Ïàðàìåòðû äëÿ îïðåäåëåíèÿ èîíîâ ÒÌ ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ

Table 1. Parameters for ETAAS determination of heavy metal ions

Ìåòàëë Pb Cu Fe Co Mn

Äëèíà âîëíû ðåçîíàíñíîãî èçëó÷åíèÿ ë
max

, íì 283,3 324,8 248,3 240,7 279,5

Òîê ëàìïû ñ ïîëûì êàòîäîì I, ìÀ 10 6 12 12 10

Øèðèíà ùåëè, íì 0,7 0,7 0,2 0,2 0,2

Òèï ïå÷è* 2 1 1 1 1

* 1 — êþâåòà ñ ïèðîïîêðûòèåì; 2 — âûñîêîïëîòíàÿ êþâåòà.

Òàáëèöà 2. Òåìïåðàòóðíûå ïðîãðàììû äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ èîíîâ ìåòàëëîâ ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ

Table 2. Temperature programs for ETAAS determination

of heavy metal ions

Ñòàäèÿ

Pb Cu, Fe, Co, Mn

T, °C ô, ñ T, °C ô, ñ

1 60 3 60 3

2 120 20 120 20

3 250 10 250 10

4 700 10 800 10

5 700 10 800 10

6 700 3 800 3

7 2000 3 2300 3

8 2500 2 2500 2

Ïðèìå÷àíèå. Ñòàäèè òåìïåðàòóðíîé ïðîãðàììû: 1,

2 — óäàëåíèå ðàñòâîðèòåëÿ; 3 – 6 — ïèðîëèç; 7 — àòîìè-

çàöèÿ; 8 — î÷èñòêà ïå÷è.



öåíòðèðîâàíèÿ èîíîâ æåëåçà. Êàê îòìå÷àëîñü ðà-

íåå [18], â ñëó÷àå ÏÀÍ* âàðüèðîâàíèå pH â äèà-

ïàçîíå 6 – 8 ïðàêòè÷åñêè íå îêàçûâàëî âëèÿíèÿ

íà èçâëå÷åíèå èññëåäóåìûõ èîíîâ.

Âëèÿíèå ìàòðèöû íà ñîðáöèþ èîíîâ ÒÌ ïî-

ëó÷åííûì â íàñòîÿùåé ðàáîòå íàíîâîëîêíîì

ÏÀÍ* êðàéíå ìàëî. Òàê, ïðåäâàðèòåëüíûå ýêñïå-

ðèìåíòû ïîêàçàëè îòñóòñòâèå ñîðáöèè ïðåäñòàâ-

ëåííûìè íåòêàíûìè ìàòåðèàëàìè íåêîòîðûõ îð-

ãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, â ÷àñòíîñòè, ôåíîëîâ,

÷òî òàêæå äîêàçûâàåò õåìîñîðáöèîííûé õàðàê-

òåð âçàèìîäåéñòâèÿ èîíîâ ìåòàëëîâ è íàíîâî-

ëîêíà ÏÀÍ* (îáðàçîâàíèå õåëàòíûõ êîìïëåêñîâ

ìåæäó èîíàìè ÒÌ è ïèðèäèíîâûìè êîíúþãè-

ðîâàííûìè ãðóïïàìè, îáðàçóþùèìèñÿ â õîäå ðå-

àêöèè ùåëî÷íîãî ãèäðîëèçà íàíîâîëîêíà ÏÀÍ

[19]) ñ êîýôôèöèåíòàìè êîíöåíòðèðîâàíèÿ (K)

äëÿ èîíîâ èçó÷àåìûõ ìåòàëëîâ â äèàïàçîíå îò

67 000 äî 81 000.

Êðîìå òîãî, àâòîðàìè ðàáîòû [20] òàêæå ïî-

êàçàíî îòñóòñòâèå âëèÿíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ

âîäíûõ ñðåä — íåêîòîðûõ àíèîíîâ ( ,Cl� NO
3
� ,

SO
4

2� ), êîíöåíòðàöèè êîòîðûõ ïðåâûøàþò êîí-

öåíòðàöèþ èîíîâ ÒÌ (Pb2+, Cu2+, Zn2+) â 200

ðàç, íà ñîðáöèþ ýòèõ èîíîâ ïîëèìåðíûìè õåìî-

ñîðáåíòàìè ñî ñõîæèìè ñ ÏÀÍ* ôóíêöèîíàëüíû-

ìè ãðóïïàìè.

Äëÿ èçó÷åíèÿ âîçìîæíîñòè ïîâòîðíîãî ïðè-

ìåíåíèÿ íåòêàíûõ ìàòåðèàëîâ â êà÷åñòâå ñîð-

áåíòîâ ÒÌ, à òàêæå äëÿ äàëüíåéøåãî ÀÀÑ îïðå-

äåëåíèÿ îöåíèëè ñòåïåíü äåñîðáöèè èîíîâ ñâèí-

öà è ìåäè èç ìàòðèöû ÏÀÍ* íàíîâîëîêíà â ñòà-

òè÷åñêîì ðåæèìå:

�
D

d

s

c

c
� �100%, (2)

ãäå cd è cs — êîíöåíòðàöèè äåñîðáèðîâàííîãî è

ñîðáèðîâàííîãî íàíîâîëîêíîì ìåòàëëà, ìã/äì3.

Íà ðèñóíêå ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòè áD

äëÿ èîíîâ ñâèíöà è ìåäè îò êîíöåíòðàöèè HNO3

â èíòåðâàëå 0,01 – 1 ìîëü/ë.

Óâåëè÷åíèå êîíöåíòðàöèè àçîòíîé êèñëîòû

ïðèâîäèëî ê óâåëè÷åíèþ ñòåïåíåé äåñîðáöèè

èîíîâ èçó÷àåìûõ ìåòàëëîâ èç íàíîâîëîêíà. Òàê,

ñòåïåíü äåñîðáöèè èîíîâ ñâèíöà è ìåäè 1 M ðàñ-

òâîðîì HNO3 äîñòèãàëà ïðàêòè÷åñêè 100 %, ÷òî

ïîçâîëèëî îñóùåñòâèòü èõ äàëüíåéøåå ÀÀÑ-

îïðåäåëåíèå. Â ñâÿçè ñ ýòèì ìîæíî ðåêîìåíäî-

âàòü ïîëó÷åííûå íåòêàíûå ìàòåðèàëû äëÿ ïî-

âòîðíîãî ñîðáöèîííîãî èçâëå÷åíèÿ ÒÌ ïðè îïòè-
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c, ìîëü/ë

Ñòåïåíü äåñîðáöèè èîíîâ ñâèíöà è ìåäè 0,1 – 1 Ì àçîòíîé

êèñëîòîé (ô
äåñîðáöèè

— 1 ÷; V — 5 ìë)

The degree of lead and copper ion desorption with nitric acid

(time of desorption — 1 h; V — 5 mL)

Òàáëèöà 3. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëåíèÿ èîíîâ ìåòàëëîâ ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ ïîñëå èõ ñîðáöèîííîãî êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ ÏÀÍ*-íàíîâîëîêíîì (n = 3; P = 0,95)

Table 3. Some metrological characteristics of ETAAS determination of metal ions after their preconcentration with PAN*

nanofibers (n = 3; P = 0.95)

Îïðåäåëÿåìûé ýëåìåíò c
èñõ

, ìêã/äì3 c
îñò

, ìêã/äì3 R, % ÏÎ, íã/äì3

Pb (II) 20,0 0,102 ± 0,008 99,5 60

100 2,05 ± 0,04 98,0

200 6,31 ± 0,05 96,9

Cu (II) 20,0 0,150 ± 0,009 99,3 50

100 1,81 ± 0,03 98,2

200 5,82 ± 0,04 97,1

Co (II) 20,0 0,25 ± 0,01 99,0 80

100 2,27 ± 0,06 97,5

200 6,92 ± 0,07 96,6

Fe (III) 20,0 0,450 ± 0,009 97,7 70

100 3,41 ± 0,06 96,6

200 7,82 ± 0,08 96,1

Mn (II) 20,0 0,71 ± 0,01 96,5 40

100 3,82 ± 0,03 96,2

200 8,42 ± 0,09 95,8



ìàëüíûõ ñîîòíîøåíèÿõ êîíöåíòðàöèé äåñîðáåí-

òà è áD.

Çíà÷åíèÿ îñòàòî÷íûõ êîíöåíòðàöèé, ïðåäå-

ëû îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ) èîíîâ èññëåäîâàííûõ ÒÌ

ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ è ñòåïåíè èõ èçâëå÷åíèÿ ïîñëå

ñîðáöèè ÏÀÍ*-íàíîâîëîêíàìè ïðèâåäåíû â

òàáë. 3.

Èç òàáë. 3 âèäíî, ÷òî ïðåäëîæåííàÿ ìåòîäèêà

ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü èîíû ÒÌ ïðè èõ ñîäåðæà-

íèè íà óðîâíå íã ïðè êîëè÷åñòâåííîì èçâëå÷å-

íèè èîíîâ èçó÷àåìûõ ÒÌ â äèàïàçîíå êîíöåí-

òðàöèé 20 – 200 ìêã/äì3.

Çíà÷åíèÿ ÏÄÊ èîíîâ Cu (II), Pb (II), Co (II),

Mn (II), Fe (III) â âîäå îáúåêòîâ ðûáîõîçÿé-

ñòâåííîãî çíà÷åíèÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ ÑàíÏèÍ

2.1.5.980–00 ñîñòàâëÿþò 0,001, 0,006, 0,01, 0,01 è

0,1 ìêã/ë ñîîòâåòñòâåííî, ÷òî íà ïîðÿäîê, à äëÿ

èîíîâ ìåäè — íà òðè ïîðÿäêà âåëè÷èíû ìåíüøå

àíàëîãè÷íûõ çíà÷åíèé ÏÄÊ äëÿ ïîâåðõíîñòíûõ

âîä õîçÿéñòâåííî-áûòîâîãî íàçíà÷åíèÿ (ÑàíÏèÍ

2.1.5.980–00, ÃÍ 2.1.5.1315–03). Â ñâÿçè ñ ýòèì

ïðåäëîæåííóþ ìåòîäèêó èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ èîíîâ ÒÌ â ðåàëüíûõ îáúåêòàõ — ïðè-

ðîäíûõ è ïèòüåâûõ âîäàõ. Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëü-

òàòîâ îöåíèâàëè ìåòîäîì äîáàâîê (òàáë. 4).

Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ÝÒÀÀÑ îïðåäå-

ëåíèÿ èîíîâ ÒÌ â ïðèðîäíûõ è ïèòüåâûõ âîäàõ

íå ïðåâûøàëà 8 – 9 %, ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåø-

íîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñòàòèñòè÷åñêè íå-

çíà÷èìà.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåíû ýôôåêòèâíûå

íàíîâîëîêîííûå ñîðáåíòû íà îñíîâå ìîäèôèöè-

ðîâàííîãî NaOH ïîëèàêðèëîíèòðèëà äëÿ êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ èç âîäíûõ ñðåä èîíîâ Fe3+, Co2+,

Cu2+, Mn2+, Pb2+ ñî ñòåïåíÿìè èçâëå÷åíèÿ (R),

áëèçêèìè ê 100 %. Ðàçðàáîòàííûå îðèãèíàëüíûå

ìåòîäèêè ñåëåêòèâíîãî ñîðáöèîííî-àòîìíî-àá-

ñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ èîíîâ ÒÌ ìîãóò áûòü

ðåêîìåíäîâàíû äëÿ îöåíêè èõ ñîäåðæàíèÿ â ðàç-

ëè÷íûõ âîäàõ íà óðîâíå äåñÿòûõ è ñîòûõ äîëåé

ÏÄÊ ñ ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ 40 – 80 íã/äì3.
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ èîíîâ ìåòàëëîâ â ïðèðîäíûõ âîäàõ ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ ñ ïðåäâàðèòåëüíûì êîíöåíò-

ðèðîâàíèåì íàíîâîëîêíàìè ÏÀÍ* (n = 3; P = 0,95)

Table 4. The results of ETAAS determination of metal ions in natural waters after their preconcentration with PAN* nano-

fibers (n = 3; P = 0.95)

Îáúåêò Ìåòàëë
Íàéäåíî áåç

äîáàâêè, ìêã/äì3

Äîáàâêà ÃÑÎ,

(x
1
), ìêã/äì3

Íàéäåíî ñ äîáàâ-

êîé (x
2
), ìêã/äì3

c
Me

= (x
2

– x
1
),

ìêã/äì3
S

r

Ðåêà Âîëãà,

ã. Ñàðàòîâ

Cu 1,23 ± 0,01 5,00 6,02 ± 0,05 1,02 0,009

Pb 2,51 ± 0,06 5,00 8,06 ± 0,08 3,06 0,005
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