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(57) Спосіб тестового визначення заліза (ІІІ) у воді,
що включає обробку індикаторного паперу розчи-

ном заліза (ІІІ) з наступним візуальним або спект-
рофотометричним детектуванням зміни його заба-
рвлення, який відрізняється тим, що як індикато-
рний застосовують хроматографічний папір Filtrak
FN-18, модифікований хлоридом тридецилоктаде-
циламонію, або дихлоридом N-метил-N,N,N',N',N'-
пентадецилетилдиамонію, а обробку здійснюють в
динамічному режимі при рН 1-2 в присутності 0,7
моль/дм3 тіоціанату натрію.

Запропонований винахід відноситься до аналі-
тичної хімії та стосується способу тестового ви-
значення заліза (ІІІ) при його вмісті 5-100 мкг/дм3,
що може бути використано при аналізі вод різної
категорії: стічної, природної, питної та високо-
чистої.

Відомі способи візуально-тестового визначен-
ня заліза (ІІІ) у воді із застосуванням індикаторних
паперів (ІІІ) [1-3]. Найбільш чутливий та селектив-
ний з них базується на використанні фільтруваль-
ного паперу, просоченого етанольним розчином
суміші фенілфлуорону, диметилгліоксиму та хло-
риду цетилпіридинію [2]. Границя визначення залі-
за(ІІІ) становить 200 мкг/дм3, що значно вище ГДК
у питній воді [4]. Визначенню не заважають 50-
кратний надлишок міді (II), нікелю (II), кобальту (II),
свинцю (II) та цинку (II).

Найбільш близьким за технічною суттю та ре-
зультатом, що досягається, є візуально-тестовий
спосіб визначення заліза (III) за допомогою реак-
тивного індикаторного паперу (РІП) з ковалентно
закріпленим на його поверхні похідним 1-оксо-2,2-
дигідроізохінолін-3-карбоксигідразиду [3]. Границя
визначення заліза (III) в динамічному режимі ста-
новить 10 мкг/дм3 при об'ємі проби 30 см3 і детек-
туванні зміни забарвлення методом спектроскопії
дифузійного відбиття. РІП дозволяє визначати
залізо(ІІІ) на рівні та нижче ГДК у питній воді, але
не придатний для контролю його вмісту в високо-
чистих водах та препаратах [5]. Шкала характери-
зується недостатньою контрастністю (перехід за-
барвлення від білого до сіро-фіолетового). Вико-
ристання способу обмежено також складністю при-
готування РІП та малою доступністю реагентів.

В основу винаходу поставлено задачу підви-
щення чутливості візуально-тестового визначення

заліза (ІІІ) за допомогою ІП. Вирішення задачі до-
сягається тим, що в способі визначення заліза (ІІІ),
що включає обробку ІП розчином заліза (ІІІ) з на-
ступним візуальним або спектрофотометричним
детектуванням зміни його забарвлення, як індика-
торний застосовують хроматографічний папір
Filtrak FN-18, модифікований хлоридом тридеци-
локтадециламонію (ТДОДА), або дихлоридом N-
метил-N,N,N',N',N'-пентадецилетилдиамонію
(МПДЕДА), а обробку здійснюють при рН 1-2 в
присутності 0,7 М тіоціанату натрію шляхом прока-
чування 100 мл розчину крізь скляний фільтр №4 з
диском ІП діаметром 20 мм.

Використання способу тестового визначення
заліза (ІІІ) дає позитивний ефект порівняно з відо-
мим способом, який полягає у підвищенні чутли-
вості визначення заліза (ІІІ) у 5 разів (межа визна-
чення 2 мкг/дм3 замість 10 мкг/дм3 за прототипом),
а також контрастності забарвлення (забарвлення
змінюється від білого до червоного замість сіро-
фіолетового).

Оптимальні умови визначення заліза (ІІІ):
хроматографічний папір Filtrak FN-18 (Німеч-

чина), модифікований хлоридом тридецилоктаде-
циламонію (ТДОДА), або дихлоридом N-метил-
N,N,N',N',N'-пентадецилетилдиамонію (МПДЕДА);

концентрація тіоціанату натрію 0,7 моль/л;
рН визначення 1-2;
швидкість прокачування 100 мл розчину заліза

(ІІІ) крізь диск ІП, вміщений в скляний фільтр № 4,
становить 10 см3/хв.

Визначенню не заважають іони лужних, луж-
ноземельних металів, Mn2+, Zn2+, Ni2+, Co2+, SО4

2-,
Сl-,  на рівні їх ГДК у воді,  іони Cu2+ при їх вмісті
£0,05 мг/дм3 , а також та 25-кратний надлишок
іонів PО4

3-.
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Зміна забарвлення ІП спостерігається в діапа-
зоні концентрацій заліза (ІІІ) 5-100 мкг/дм3. Грани-
ця визначення заліза(ІІІ) в динамічному режимі при
детектуванні зміни забарвлення методом спектро-
скопії дифузійного відбиття складає 2 мкг/дм3.

Таким чином, суттєвими ознаками даного спо-
собу є те, що обробку індикаторного паперу роз-
чином заліза (ІІІ) з наступним візуальним або спек-
трофотометричним детектуванням зміни його за-
барвлення, як індикаторний застосовують хрома-
тографічний папір Filtrak FN-18, модифікований
хлоридом тридецилоктадециламонію (ТДОДА),
або дихлоридом N-метил-N,N,N',N',N'-
пентадецилетилдиамонію (МПДЕДА), а обробку
здійснюють при рН 1-2 в присутності 0,7 М тіоціа-
нату натрію шляхом прокачування 100 мл розчину
крізь скляний фільтр № 4  з диском ІП діаметром
20 мм із швидкістю 10 см3/хв.

Застосування для визначення заліза (ІІІ) хро-
матографічного паперу Filtrak FN-18, що модифі-
кований хлоридом тридецилоктадециламонію
(ТДОДА) або дихлоридом N-метил- N,N,N',N',N'-
пентадецилетилдиамонію (МПДЕДА) при рН 1-2 в
присутності 0,7 М розчину тіоціанату натрію у літе-
ратурі не відоме, що дозволяє вважати запропо-
нований спосіб таким, що відповідає критеріям
"новизна" та "суттєві відмінності".

Винахід ілюструється наступними прикладами.
Приклад 1
Індикаторний папір (ІП-1) отримували витри-

муванням хроматографічного паперу Filtrak FN-18
протягом 30  хв в 5×10-3 М розчині ТДОДА або
МПДЕДА, який готували розчиненням ТДОДА або
МПДЕДА у суміші гептану та толуолу з співвідно-
шенням 1:1, з наступним висушуванням у сушиль-
ній шафі протягом 2 годин при температурі 70°С.

До 100 см3 розчину, що містив 0,5-10 мкг іонів
заліза (ІІІ), додавали 35 см3 2 М водного розчину
тіоціанату натрію, розчин азотної кислоти до рН
1,5, контролюючи кислотність рН-метром рН-673
М. Одержаний розчин за допомогою водострумин-
ного насоса з швидкістю 10 см3/хв прокачували
через диск ІП-1 діаметром 20 мм, що був вміщений
в скляний поруватий фільтр (№ 4) діаметром 20
мм, з наступним вимірюванням коефіцієнту дифу-
зійного відбиття ІП-1 при l=480 нм. Для отримання
візуальної кольорової шкали крізь диск ІП-1 прока-
чували розчини, що містили 0,5; 1,5; 2,5; 5,0; 7,5 та
10 мкг заліза (IIІ) і всі компоненти як вказано вище.
Зміна забарвлення паперу спостерігалась від біло-
го до червоного.

Концентрацію заліза (ІІІ) в розчині знаходили,
порівнюючи забарвлення ІП-1 з стандартною шка-
лою, або за калібрувальним графіком, побудова-
ним в координатах: коефіцієнт дифузійного відбит-
тя ІП-1 при l=480 нм - концентрація заліза (III),
мкг/дм3. Лінійність калібрувального графіка збері-
гається в інтервалі 5-100 мкг/дм3. Границя визна-
чення складає - 2 мкг/дм3.

Приклади 2-4
Обгрунтування вибору паперу
Індикаторні папери ІП-2, ІП-3 та ІП-4 отриму-

вали витримуванням відповідно хроматографічно-
го паперу Filtrak FN-15, Filtrak FN-16 та фільтрува-
льного паперу "синя стрічка" протягом 30 хв в
5·10-3 М розчині ТДОДА або МПДЕДА,  який готу-
вали як вказано в прикладі 1, з наступним висушу-

ванням отриманих ІП у сушильній шафі протягом 2
годин при температурі 70°С.

100 см3 води з вмістом заліза (ІІІ) 5 мкг та всіх
компонентів, як у прикладі 1, прокачували за до-
помогою водоструминного насоса крізь скляний
фільтр як вказано вище, що містив ІП-2, ІП-3 та ІП-
4. Далі всі операції проводили як вказано в при-
кладі 1. Результати наведені у табл. 1.

Таблиця 1

Залежність правильності визначення заліза (ІІІ)
від типу ІП

Приклад № ІП Правильність визна-
чення, %

1 ІП-1 100
2 ІП-2 80
3 ІП-3 60
4 ІП-4 50

З таблиці видно, що найкращим виявився па-
пір ІП-1 на основі Filtrak FN-18. Основне обмежен-
ня ІП-2-ІП-4 обумовлене швидким розмоканням
(при пропусканні 50-100 см3 водного розчину)
Filtrak FN-16, Filtrak FN-15 та фільтрувального па-
перу (синя стрічка), а також через забрудненість
останнього іонами заліза (ІІІ).

Приклади 5-10
Обгрунтування оптимального інтервалу рН

для визначення заліза (ІІІ)
ІП-1 готували як вказано в прикладі 1.
До 100 см3 води,  що містить 5  мкг заліза (ІІІ)

додавали всі компоненти, як в прикладі 1, крім
розчину азотної кислоти, яку вводили в кількості,
необхідній для створення рН 0, 1, 2, 3, 4 та 5, кон-
тролюючи його величину рН-метром. Далі прово-
дили всі операції, як вказано в прикладі 1. Вміст
заліза (ІІІ) знаходили як в прикладі 1. Результати
наведені у табл. 2. Видно, що оптимальним є рН 1-
2. При рН>2 залізо (Ш) зв'язується у гідроксокомп-
лекси, що заважає утворенню тіоціанатних ацидо-
комплексів. При рН<1 папір при висушуванні стає
крихким і непридатним для роботи.

Таблиця 2

Вплив рН розчину на правильність визначення
заліза (ІІІ)

Приклад № рН Правильність ви-
значення, %

5 0 95
6 1 99
1 1,5 100
7 2 99
8 3 85
9 4 65

10 5 44

Приклади 11- 17
Обгрунтування оптимальної концентрації тіо-

ціанату натрію
ІП-1 готували, як вказано в прикладі 1.
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До 100 см3 води, що містить 10 мкг заліза (ІІІ)
додавали всі компоненти, як у прикладі 1, крім
тіоціанату натрію, який вводили у концентрації
0,05; 0,1; 0,3; 0,5; 0,6; 0,8; 1,0 моль/дм3. Далі про-
водили всі операції, як вказано в прикладі 1. Вміст
заліза (ІІІ) визначали за калібрувальним графіком
або візуально порівнянням забарвлення ІП-1 з
стандартною шкалою. Результати наведені у табл.
3. Видно, що оптимальною є концентрація тіоціа-
нату натрію ³0,6 моль/дм3.

Таблиця 3

Вплив концентрації тіоціанат-іонів на правиль-
ність визначення заліза (ІІІ)

Приклад № СSCN-, моль/дм3 Правильність ви-
значення, %

11 0,05 45
12 0,1 68
13 0,3 75
14 0,5 88
15 0,6 98
1 0,7 100

16 0,8 100
17 1,0 100

Приклад 18-22
Обгрунтування оптимальної швидкості прока-

чування розчину заліза (ІІІ) крізь диск ІП-1
ІП-1 готували, як вказано в прикладі 1.
До 100 см3 розчину,  що містить 5  мкг заліза

(ІІІ), додавали всі компоненти як вказано в прикла-
ді 1. Одержаний розчин за допомогою водостру-
минного насоса з швидкістю 2; 5; 15; 20 см3/хв
прокачували крізь ІП-1, як вказано в прикладі 1.
Далі проводили всі операції як вказано в прикладі
1. Вміст заліза (ІІІ) знаходили за калібрувальним
графіком або за стандартною шкалою. Результати
наведені у таблиці 4. Видно, що оптимальна шви-
дкість прокачування становить 10 см3/хв.

Таблиця 4

Вплив швидкості прокачування розчину на прави-
льність визначення заліза (ІІІ)

Приклад
№

Швидкість прокачу-
вання, см3/хв

Правильність
визначення, %

18 2 100
19 5 100
1 10 100
20 15 90
21 20 70

Приклад 22- 39
Вплив сторонніх іонів на результати визначен-

ня заліза (ІІІ) ІП-1 готували, як вказано в прикла-
ді 1.

До 100 см3 розчину, що містив 2 мкг заліза (ІІІ),
додавали всі компоненти як у прикладі 1 та 1-5 мкг
міді (II), 2-5 мкг кобальту (II), 1-100 мкг цинку (II), 2-
10 мкг нікелю (II), 2-20 мкг марганцю (II), 0,4-10 мг
хлориду натрію, 2-50 мкг фосфату натрію, 1-20 мг
сульфату натрію. Одержаний розчин за допомо-
гою водоструминного насоса прокачували крізь
диск ІП-1, як вказано в прикладі 1. Далі проводили
всі операції як вказано прикладі 1. Вміст заліза (ІІІ)
знаходили за калібрувальним графіком або за
стандартною шкалою. Результати наведені у
табл. 5.

Видно, що визначенню заліза (ІІІ) не заважа-
ють на рівні ГДК у воді іони: Мп2+, Zn2+, Ni2+, Co2+,
SО4

2-, Сl- іони Cu2+ при їх вмісті £0,05 мг/дм3, а та-
кож 25-кратний надлишок іонів PО4

3-.
Приклади 40- 47
Визначення заліза (ІІІ) у стандартних, модель-

них розчинах, природній та дистильованій водах
В табл. 6 наведена статистична обробка ре-

зультатів визначення заліза (ІІІ) в стандартних
розчинах з використанням ІП-1.

Таблиця 5

Точність визначення заліза (ІІІ) у присутності сторонніх іонів

Приклад
№ Іон Кратність

надлишку

Точність
визначен-

ня, %
Приклад № Іон Кратність

надлишку
Точність визна-

чення, %

22 Cu(II) 0,5 100 31 -"- 5 100
23 -"- 1 100 32 Mn(II) 1 100
24 -"- 2 98 33 -"- 10 100
25 Co(II) 1 100 34 СІ- 200 100
26 -"- 2 100 35 -"- 5000 99
27 Zn(II) 0,5 100 36 PO4

3- 2 99
28 -"- 1 100 37 -"- 25 98
29 -"- 50 100 38 SО4

2- 500 100
30 Ni(II) 1 100 39 -"- 1000 100
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Таблиця 6

Статистична обробка результатів визначення
заліза (ІІІ) стандартних розчинах методом спект-
роскопії дифузійного відбиття з використанням

ІП-1 (n=5, Р=0,95)

Fe3+, мкг/дм3
Приклад

№ введено знайдено
x±Dx

Sr

40 6 6±1 0,13
41 50 50±3 0,05
42 100 100±5 0,04

Відносна похибка при спектроскопічному дете-
ктуванні не перевищувала 0,13, а при візуальному
способі - 0,25.

З даних табл.  6  видно,  що даний спосіб є до-
статньо точний та має задовільну відтворюваність.

В табл. 7 наведена статистична обробка ре-
зультатів визначення заліза (ІІІ) в модельних роз-
чинах.

Таблиця 7

Статистична обробка результатів визначення
заліза (ІІІ) в модельних розчинах, що містили,

мг/дм3: Са(ІІ) та Na(I) - 100, Mg(II) - 30 та К(І) – 10,
методом спектроскопії дифузійного відбиття (n=5,

Р=0,95)

Fe3+, мкг/дм3
Приклад

№ введено знайдено
x±Dx

Sr

43 25 25±2,5 0,08
44 50 50±3 0,05

З даних табл. 7 видно, що катіони лужних і лу-
жноземельних металів не заважають визначенню
заліза (ІІІ).

В табл. 8 наведена статистична обробка ре-
зультатів визначення заліза (ІІІ) у питній воді.

Таблиця 8

Статистична обробка результатів визначення
заліза (ІІІ) у пробі питної води об'ємом 10 см3 ме-
тодом спектроскоп і дифузійного відбиття з вико-

ристанням ІП-1 (n=5, Р=0,95)

Fe3+, мкг/дм3

Приклад
№ введено знайдено

x±Dx
Sr

45 0 20±2 0,08
46 10 31±3 0,08
47 25 45±4 0,07

Правильність одержаних результатів підтвер-
джено методом внутрішнього стандарта ("введе-
но-знайдено")

Практичне застосування способу, що заявля-
ється, дозволяє підвищити чутливість визначення
мікрокількостей заліза (ІІІ) у 5 разів у порівнянні з
прототипом (межа визначення 2 мкг/дм3 замість 10
мкг/дм3 за прототипом), а також контрастність за-
барвлення (забарвлення змінюється в діапазоні
білий - червоний колір замість білий - сіро-
фіолетовий за прототипом).
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