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(57) Спосіб визначення мікрокількостей купруму

(П) шляхом підготовки проби методом сухого озо-
лення, розчинення золи, фотометричного визна-
чення купруму (П) в аліквотній частині розчину зо-
ли за допомогою металохромного індикатора, який
відрізняється тим, що проводится селективне
фотометричне визначення купруму (П) у водному
розчині, як металохромний індикатор використову-
ють сульфоназо Ш при рН=5-7.

Винахід відноситься до області аналітичної хі-
мії і може бути використаний для контролю якості
харчових продуктів та сировини, у навчальному
процесі та науково-дослідній роботі.

Відомий спосіб кількісного визначення мікрокі-
лькостей купруму (П) у різних об'єктах за допомо-
гою екстракційно-фотометричного методу з вико-
ристанням діетилдітіокарбамату натрію, який в
присутності катіонів, що заважають потребує їх по-
переднього маскування (ГОСТ 26931 - 86. Сырье и
продукты пищевые. Методы определения меди.
с.51 - 54).

Недоліком цього способу є низька селектив-
ність та необхідність використання токсичних орга-
нічних розчинників.

Як прототип винаходу пропонується спосіб кі-
лькісного визначення мікрокількостей купруму (П)
шляхом додавання NH4OH до розчину, що містить
не більше 40 мкг купруму до рН<1, наступної бага-
тократної екстракції дитизоном ( 1 см3 0,002 %-но-
го розчину дитизону відповідає 2,5 мкг купруму),
до тих пір поки остання порція не змінюватиме зе-
лене забарвлення, зливання шару ССl4 у хімічний
стакан, коли дитизон зеленого кольору повністю
перейде у фіолетовий Cu(HDz)2; вимивання остан-
ньою порцією розчину дитизону повинно продов-
жуватися не менше 3 хв.; видалення з об'єднаних
екстрактів вільного дитизону перемішуванням з
NH4ОH; наступного розведення фіолетового роз-
чину дитизонату ССl4 у мірній колбі місткістю 50
см3 або менше в залежності від кількості купруму;
перемішування та фотометрирування при 550 нм
відносно розчинника. (Марченко З. Фотометричес-
кое определение элементов. М.: Мир, 1971.

С.242). Цей метод має ряд недоліків: передбачає
складну багатостадійну експериментальну частину
з використанням багатократної екстракції токсич-
ним органічним розчинником.

В основу винаходу покладено завдання ство-
рення нової селективної, чутливої, простої у вико-
нанні методики визначення мікрокількостей купру-
му (П) у харчових продуктах та сировині, що не по-
требує використання токсичних екстрагентів і кош-
товного обладнання, дозволяє отримувати точні,
відтворювані результати.

Поставлена задача вирішується тим, що готують
пробу методом сухого озолення, розчиняють золу і
фотометричне визначають купрум (П) у аліквотній
частині розчину золи за допомогою металохромного
індикатора. Згідно винаходу проводиться селективне
фотометричне визначення купруму (П), де в ролі ме-
талохромного індикатора використовують сульфона-
зо Ш у водному розчині при рН = 5 - 7.

Причинно-наслідковий зв'язок між суттєвими
ознаками і технічним результатом полягає в наступ-
ному: запропонований спосіб дає змогу спростити
експериментальну частину визначення; не потребує
маскування іонів елементів, що заважають визначен-
ню купруму (П) у харчових об'єктах; не потребує ви-
користання токсичних екстрагентів; підвищує селек-
тивність визначення за рахунок специфічних умов
експерименту; підвищує точність визначення за раху-
нок скорочення кількості операцій та підвищення се-
лективності; дозволяє проводити масові експресні
визначення у промислових умовах.

Спосіб визначення мікрокількостей купруму (П) у
харчових продуктах та сировині за методом добавок
реалізується наступним чином: у декількох тиглях
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зважують проби досліджуваного продукту, висушу-
ють, спалюють у муфельній печі з додаванням нітра-
тної кислоти, золу розчиняють у розведеній нітратній
кислоті, розчини з усіх тиглів переносять у мірну кол-
бу, доводять до риски водою, відбирають аліквотну
частину приготовленого розчину золи, створюють рН
= 5 - 7 розчинами нітратної кислоти та їдкого лугу, ко-
нтролюючи рН на іонометрі, вносять водний розчин
індикатора сульфоназо Ш, перемішують і вимірюють
оптичну густину отриманого розчину відносно конт-
рольної проби (розчин сульфоназо Ш при тому ж
значенні рН). У другій серії тиглів зважують такі ж
проби досліджуваного продукту, додають точно відо-
му кількість стандартного розчину купруму (П) і про-
водять аналогічні операції. Вміст купруму (П) визна-
чають за формулою:

mx=mcт*Ах/(Ах+ст-Ах),
де:
mx - вміст купруму (П) у досліджуваній пробі, мкг;
mcт - маса стандартної добавки купруму (П), мкг;
Ах- оптична густина досліджуваного розчину;
Ах+ст - оптична густина досліджуваного розчину

зі стандартною добавкою;
Розроблений спосіб кількісного визначення мі-

крокількостей купруму (П) у порівнянні з існуючим
способом забезпечує такі переваги:

A) дає можливість значно спростити експери-
ментальну частину визначення;

Б) не потребує роботи з токсичними органічни-
ми реагентами;

B) підвищує селективність визначення за рахунок
проведення експерименту у специфічних умовах;

Г) підвищує точність визначення за рахунок
скорочення кількості операцій та підвищення селе-
ктивності;

Д) дозволяє проводити масові експресні ви-
значення у промислових умовах.

Порівняльна характеристика методик визна-
чення мікрокількостей купруму (П) у харчових об'-
єктах за прототипом і за запропонованим спосо-
бом наведена у таблиці 1.

Спосіб здійснюється таким чином:  у п 'ять

фарфорових тиглів вносять по 10 г аналізовано-
го продукту, висушують на пісочній бані, прожа-
рюють у муфельній печі, починаючи з 250°С,
піднімаючи температуру на 50° кожні 30 хв до
450°С. Потім додають 4 краплі HNО3 к онц. і про-
жарюють іще 30 хв при 450°С, до отримання бі-
лої золи. Останню розчиняють у 2 м HNО3 і кіль-
кісно переводять з усіх тиглів в мірну колбу міст-
кістю 100,00 см3, доводять до риски дистильова-
ною водою. З вихідного розчину золи відбира-
ють піпеткою 5,00 см3 в мірну колбу місткістю
25,00 см3, створюють рН 5 - 7 розчинами HNO3 і
NaOH, контролюючи кислотність за допомогою
іонометра И-160, додають 1 см 3 10- 3 м водного
розчину сульфоназо Ш, доводять водою до рис-
ки, перемішують і вимірюють оптичну густину
при 600 нм відносно контрольної проби, яка міс-
тить всі  компоненти крім аналізованого розчину.
Вимірювання проводять при І =  1  см на КФК -  3
через 10 хв після змішування розчинів. Ком-
плекс купруму (П) з сульфоназо ПІ стійкий на
протязі доби. При аналізі м'ясопродуктів доціль-
не маскування феруму (Ш) гідроксиламіном пе-
ред внесенням розчину сульфоназо Ш.

Паралельно готують п'ять таких самих проб, що
містять по 0,1 см3 10-3 м розчину купруму (П) у кожно-
му тиглі і виконують всі вищенаведені операції.

Вміст купруму (П) обчислюють за формулою:
MCu=mcт*Ах/(Ах+ст-Ах),
де: mСu- вміст купруму (П) у досліджуваній про-

бі, мкг;
mcт - маса стандартної добавки купруму (П), мкг;
Ах - оптична густина досліджуваного розчину;

Ах+ст - оптична густина досліджуваного розчину з
добавкою.

Таким чином, впровадження даного способу
дасть змогу значно спростити експериментальну час-
тину визначення мікрокількостей купруму (П) у харчо-
вих продуктах та сировині; підвищити селективність і
точність визначення; дозволить не використовувати
токсичні органічні розчинники; проводити масові екс-
пресні визначення у промислових умовах.

Таблиця 1
Результати визначення купруму (П).
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