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(57) Pedpepar:

Cnoci®  KiNbKICHOro BM3HAYEHHS CYKUMHOHITPWAY 3a CBIiTINIOMOMMHAHHAM MPOAYKTY  peakuii
NMEePOKCUKUCITIOTHOTO OKMCHEHHA XPOMOrEeHOBOrO peareHTa YTBOPEHOW in Situ MepoKCUKUCIIOTOK B
nonepegHin peakuii neprigponisy (rigporeH NepokcmMay 3 CYKUMHOHITPUIOM) y MY>XHOMY cepenoBuLL.
Kpim uporo, peakuito neprigponisy 34iicHoTb B cepenoBuLi pocdartHoro 6ydepHoro posumnny 3 pH
8,5, 3a BIiOCYTHOCTi OpraHiYHOro pPO34YMHHMKA, SK XPOMOreHOBMIW peareHT BUKOPWUCTOBYIOTb N-
hbeHeTUAVH, a BUMIPIOBAHHSA ONTUYHOI F'YCTUHW 34iNCHIOTb B Yaci AN OTPMMaHHS KIHETUYHOIT KpUBOI,
3a TAHreHCOM KyTa Haxumy sIKOi BUKOHYIOTb BU3HAYEHHS.
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KopucHa Mopene CTOCYETbCS aHamniTM4YHOI XiMii, a camMe KiHETUYHUX METOAMK KifbKICHOro
BU3HAYeHHS i3ioNoriYyHo akTMBHOMO AMHITPUNY BYPLUTUHOBOT KUCMOTN Ta MOXE 3HaWTU 3aCTOCYBaHHS
ANS KiNbKICHOrO BM3HAYeHHS 3a3HadyeHOl PeyvYoBUHM MNig Yac 34IMCHEHHS XiMiKO-TOKCUKOMOrYHOro
aHanisy, a TakoXx npv NpoBeAeHHi 3axoaiB 3 eKOOrivYHOI eKCnepTM3mn Ha PisHUX 06'eKTax.

CyKUMHOHITPpWN (AMHITPMN OYpPLUTMHOBOI KUCMOTW; OYTaHOMHITPUN, eTuneHauuiadia) - opraHivyHa
crnonyka, A0 CKnagy SIKOi BXOAWTb ABi HITpunbHi (uiaHo) rpynu -C=N, 3B'A3aHi 3 BYrneBOOHEBUM
pagukanom. MeHLW TOKCUYHWUIA, HiXX iHLWI HITpUAM, Xxo4a N Mae uiaHonogiOHy aito. Y Benukmx gosax
YMHWUTBL TMPWrHiYylOYy [0, a B CMepTeNlbHUX BUKIIMKAE CyAOMW. 3acCTOCOBYETbCS Y CUHTESI
TeTpameTuneHgiaminy.

Haibinblwl nowupeHnM y aHaniTU4HIA NpakTULi XiMIYHOTO KOHTPOJSI0 CnocoBoM  KinbKiCHOro
BM3HAYEHHS HITPUNIiB HacudeHuUx KapOOHOBUX KMCMOT € meTon Yawmtxepcta i [PKOHCOHA. Y HboOMy
BMKOPUCTAHO peakLito HITpUny 3 NyXHUM PO34YMHOM FigporeH nepokcuay 3 YyTBOPeHHAM amigy. Ha
noyaTKy peakuii HagnuWoK rigporeH nepokcuay i nyry OA4HOYacHO MNepeTBOpKTb amig, Lo
YTBOPIOETLCSA Ha NOYATKOBIN CTaAii aHanidy, y Cifnb BiANOBIAHOI KMCNOTU. 3a AOCTaTHBOI KOHUEHTpaLii
NyXHOro peareHTa amig MOBHICTIO NEpPeTBOPKETLCA Y BIiANoBigHY cCinb. Hagnuwok nyry
BiOTUTPOBYIOTb Cynb(aTHOK KUCMOTOK Yy NPUCYTHOCTI deHondgTaneiHy [Currma C. un  ap.
KonmnyecTBeHHbI OpraHn4ecknin aHanma nNo oyHKUMoHanbHbIM rpynnam. - M.: Xumusa, 1983, c. 206-
208]. OpgHak, uen crnocid He BignoBigae BMMOraM XiMiYHOMO KOHTPOJIO 3a YYTNMBICTIO, TOMHICTHO,
BiATBOPIOBAHICTIO i TEXHOMOrIYHICTI0. BU3HA4eHHIO HITpUNiB 3a UMM METOOOM 3aBaXKaTMMYyTb BCi
CMONYKKM, KOTPi OKUCHIOKTLCS 3a YMOB 34iICHEHHS aHani3y.

Haibinbw 6nu3bkuM OO  3asBMEHOro  Crnocoby  34iMCHEHHSI  KiNbKICHOTO  BU3HAYEeHHS
CYKUMHOHITpUMY € CrnekTpoOTOMETPUYHMIA CMOCIO KiNbKICHOrO BM3HAYeHHS (Di3i0NOriYyHO aKTUBHUX
HITPUIIB HaCU4EHMX KUCIOT, KOTPUM nomnarae y B3aemMofil BU3HA4YyBaHOrO HiTpuny 3 rigporeH
NnepokcuaoM B MYXHOMYy CepedoBulli, Mpuv LUbOMY YTBOPHOETbCSA MPOMDKHA  HecTilka
nepokcukapbimiHoBa KMcnoTa, 3gaTHa OKUCHIOBAaTWU apoMaTWYHWKA amiH Ao 3abapBneHux NpoaykKTiB,
O i € OCHOBOK AaHOoro crnocoby. BusHavyeHHs BigOyBaeTbCs LUNAXOM MOCMIAOBHOINO AOAABaHHS [0
po3unHy npobu 0,2 % po34MHy O-TONIAMHY B aueToHi i cymiwi 1 % po3uuHy rigporeH nepokcuay 3
0,001 M nyrom B 00'emMHOMY cniBBigHOWeEHHI 1:1. O6G'eMHe CMiBBIAHOWEHHSA NPOOKU, PO3YUHY
apoMaTU4HOro amiHy i Ny>KHOro po3unHy rigporeH nepekucy ctaHosutb 50:1:2 BignosigHo. ONTUYHY
rycTUHy 3abapBreHOro po34mHy peecTpytoTb 3a SOBXMHU xBuIi 430 HM, 3a 3HAYEHHSM SKOi pobnaTb
BMCHOBOK MNpO BMICT BM3HadyBaHoro HiTpuny. [[laT. 2107284 Poccuitickas Pepepaunsa, MIIK7:
GO01N21/78. Cnocob KONnMMYecTBEHHOro onpedeneHns @U3NONOrMYeckn akTUBHBIX HUTPUIIOB
anudaTtnyeckmx npegenbHbiXx kucrnot / MaxaHnbkoB HO.[., KoHgpatbeB B.B., LWepbuH C.H.,
KnumenTbeB O.A.; 3aaButene u nateHTtoobnagatens BolickoBasa yactb 61469. - Ne 93050948/25;
3asaBn. 05.11.1993; ony6n. 20.03.1998].

[iana3oH BM3Ha4YyBaHMX KOHLEHTPAUi HIiTPUNy NpW BUKOPUCTaHHI LbOro Cnocoby nexuTb B
Mexax 7,23-10°-7,23-10" monb/n.

Heponikamn paHoro cnocoby € Husbka TOuHiCTb (RSD=15 %), HeobxigHiCTb 3acTocyBaHHS
TOKCMYHOIrO OPraHiuHOro Po34YMHHMKA Ta KaHLLEPOreHHOro XPOMOreHOBOrO peareHTa O-TOMiguHy, a
TakoX AOBroTpMBanicTb (BMMIpOBaHHSA NOYMHAKTL Nicnsa 4 roguH 3 MOMEHTY 3MilLlyBaHHS peareHTiB).

3a JaHUMKM KOPUCHOT MoAeni AN KOHUEeHTpaLin 7,23:10° Ta 1,45.10™ Monb/n (5,0-10'3 Ta 1,0-10'2
Mr/mn) 6ynuM po3paxoBaHi BanigauilHi xapakTepuUCTUKK, SKi XapakKTepuaylTb TOYHICTb METOOUKM, a
came BIigHOCHe cTaHgapTHe BiaxuneHHs RSD (xapakTtepusye BigTBOptOBaHiCTb abo 36iKHICTb
pe3ynbTaTiB) Ta 3HAYEHHS BENIMYMHWM MpPaBUIbHOCTI O (XapakTepusye HabONMXEHHs cepegHboro
3Ha4YeHHs pe3ynbTaTy A0 yBedeHoro, abo icTMHHoro), siki ctaHoBunu 1,88 i 3,82 % ta 10,67 i 8,13 %
BignoBiaHo. [nsi koHueHTpauiin 8,00-10° Ta 1,20-10* monw/n (6,4-10° Ta 9,6:10° mr/mn) npu
BUKOHAHHI BU3HA4YEeHHA 3a METOAMKOK KopucHoi mogeni RSD T1a & ctaHoBmnn 0,96 i 1,12 % 12 0,5 i
0,06 % BignoBigHo. AK BUAHO, 30iXKHICTb 0AepPXXyBaHMUX 32 METOAMNKOI KOPUCHOI MOZerni pe3ynbTaTiB y
OBa pasu BuULLa, HiXK Taka pesynbTaTiB aHanidy 3a npototunoMm, a O<RSD, wo ceigyuntb npo
O[lePXXaHHA MpaBuNbHUX pesynbTaTiB Ha BiAMIHY Big OTPUMYBaHWX pe3ynbTaTiB 3a METOAMKO
npototuny, ansa sknux 6>RSD (pe3ynbTaTtv HENpPaBWIbHI).

3agavelo KOPUCHOI MOZEeni € CTBOPEHHA Cnocoby KiNbKiICHOrO BU3HAYEHHSA CYKUMHOHITPUMY Y
BOOHMX PpO34YMHax, B SKkOMy Oyae BWKOPUCTAHUIM $IK XPOMOFEHOBWMI CyOCTpaT HeKaHLEpPOreHHWUi
peareHT - n-cbeHeTUauH, 3abeaneyeHe cTane 3HavyeHHs BenuuMHM pH cepepoBuwa, a ans
NigBMLLEHHS TOYHOCTI Ta 3MEHLLEHHS [OBroTpMBarnocTi cCnocody BUMIpHOBaHHS ONTUYHOI I'yCTUHM Byae
3aincHioBaTmcs baraTopasoBo Y Yaci oapasy nicng 3millyBaHHS peareHTIB.

Y OCHOBY 3anpOnoOHOBaHOro Crnocoby KifbKICHOrO BU3HAYEHHHA 3a3HaA4YeHOro HiTpuny noknageHo
OBi cnpsbkeHi peakuii - neprigponia Ta NepPOKCUKUCIOTHE OKUCHEHHSI N-heHeTUAMHY: yTBOpeHa B
pesynbTati peakuii neprigponidy CykuuHOHITpUny (peakuia 3 H,O,) auMnepokcukucnota pearye 3
iHOVKaTOPHOK PEYOBUHOK (XPOMOreHoBMM cybeTpaTtoM) 3 yTBOpeHHsM 4,4'-a3okcucpeHeTony 3
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Amax=358 HM (pH 8,5), 3a cBiTNOBOMpaHHAM sIKOro, BnacHe, i 34INCHIOIOTb BU3HayeHHs. Cxema
XiMiYHMX NepeTBOPEHb, siKi MOKNageHoO B OCHOBY KOPUCHOI MoAeni, Mae BUrMsA:
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4.4'-azokcuceHeTon

lMocTtaBneHa 3afjaya BUPILLYETLCA TakMM YMHOM, LLO, Ha BiAMIHY Big nNpoToTWMMy, cnovaTtky A0
docgaTHoro 6ydepHoro po3umHy 3 pH 8,5 nocnigosHo aogatotb 30 % po34dMH rigporeH nepokcuay,
1 % po34mH n-peHETUANHY i, HANPUKIHLI, PO3YMH BU3HAYYBAHOIO HITPUNY, a BUMIPOBAHHS ONTUYHOI
rYCTMHM 30JIACHIOTL Y Yaci ogpa3sy nicns 3aMillyBaHHA peareHTiB. [ns oOpobku ekcnepMMeHTanbHUX
AaHUX BUKOPUCTOBYIOTb AndbepeHLianbHUn KIHETUKO-CNEKTPOOTOMETPUYHUIA METOL, TaHIEHCIB.

JocnigHnMm WNAXoM BCTAHOBIEHO, WO MOPSAOOK 3MillYBaHHA PO3YMHIB HE YMHUTL CYTTEBOrO
BMMMBY Ha KIHETUKY Ta BuUXid MpoaykTiB peakuii. B iHTepsani pH 8,2-8,5 wBmMakicTb yTBOPEHHS
3abapBneHoro nNPoAyKTY OKUCHEHHS apoMaTMYHOro amiHy MpsMO NPOnopuUinHa KOHUeHTpauii
CYKLMHOHITpUNY, a noyaTkoBa CTadid peakuii - neprigponia uboro AVHITPUNY - € NiMITYI0YOI0 CTagieto
BCbOro npotecy. Bci napameTpu 3asBneHoro cnocody BCTAHOBIEHI EKCNEPUMEHTASBHO.

CyKynHicTb 03HaK 3asiBNEHOro cnocoby € HOBO, HEBIAOMOIO 3 AOCTYMHUX SKepen iHdopmalil.

3asBneHun cnocib 03BONSE 34INCHIOBATM BU3HAYEHHS B MEXax BU3HAYyBaHMX KOHLIEHTpaUin Big
2,0-10° go 1,6-10” monb/n Bnpogoex 10 xB npotm 4 roguH sk 3a crnocobom npoToTuny; npwu
BM3HAYEHHI CYKLMHOHITPUIY B PO3UMHi KOHLieHTpaLjeio 8-10° monb/n (5,0-10° mr/mn) RSD=0,96 %,
0=0,5 npotn RSD=1,9 %, 6=10,7, koTpi OTpMMaHi 3a pesynbTaTamu aHanidy 3a MnpOTOTMMNOM;
YHUKHYTW HEOOXIOHOCTi BUKOPUCTAHHSI TOKCUYHOTO OPraHiYHOro PO34MHHMKA, @ TaKOoX KaHLepOreHHOro
XpOMOreHoBoro cybcrpaTa, LWwo cTBoptoe 6e3neyHi ymoBu npakdli.

KopuvcHy mogenb 34iACHIOTE TakMM YMHOM. Y MipHY Konby Ha 25 mn nocnigoBHO BHocsATb 10 mn
0,2 monek/n doccaTHoro bydepHoro posunHy i3 pH 8,5, 2,5 mn 30 % H,0,, 1 mn 1 % po3uunHy MO,
3pocTatoui KinbKOCTi JOCNifXYyBaHOro cTaHgapTHOro posyunHy cykumHoHiTpuny (0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0
MIT), SIKi BignoBiaaTb MOro KiHLEBIN KOHUEeHTpaLii y konoi: 2,0-10"5, 4,0.10°, 6,0.10°, 8,0-10°, 1,0.10™
MOIb/M, BMWKaOTb XPOHOMETP (CeKyHAOMIp), OOBOAATb 06'eM ABiMi AMCTUNBOBAHOK BOAOK [0
Mo3Haykn, peTenbHO MepemilylTb odepxaHui po3vmH Bnpogosx 30 C i, nounHawuyn 3 nepioi
XBUIMTMHU, BUMIPIOIOTb Yepe3 KOXHY XBUITMHY 3POCTaHHA OMTUYHOI NYCTUHWN Ha CNeKTPodOTOMETPI Mpu
358 Hum y kwoBeTi (I=3 cm) Brnpogosx 10 xB. AK pO34YMH MOPIBHSHHS BUWKOPWUCTOBYIOTb PO34YMH
xonocToro gocnigy (6e3 BU3HauyyBaHOro CyKUMHOHITPMAY). 3a JaHMK BUMIPIOBaHb CBITIOMNOINIMHAHHS
OyayoTb rpagytoBanbHy 3anexHIiCTb TaHreHCy KyTa Haxuiy NiHIMHOT OiNsSHKM ogepXKaHoi KIHETUYHOI
KPMBOI (3anexXHOCTi ONTUYHOI NYCTWHM Bif Yacy) tga Big KOHUEHTpaLii 4oCMigKyBaHOro AMHITPUIY.

Y mexax Big 2,0-10° go 1,6-10* monb/n yMOBHa WBMAKICTL peakLii, tga, € NiHiAHO yHKLiieo
KOHLIeHTpaLii CyKUMHOHITpuny. Lle [o3BONsiE 3A4iNCHIOBATM BU3HAUYEHHS CYKLIMHOHITPUIY Y BKa3aHoOMy
iHTepBani GinbLLU YyTAMBUM KIHETUMHUM METOLOM TaHIEHCIB.

KopucHa mofenb inocTpyeTbCcs NpUKagoM.

Mpuknag.

KinbkicHe BM3HAYEeHHsI CYKUMHOHITPUAY Yy MOAENbHUX pPO3YMHAX KIHETUYHUM  MEeToaoM
3[iMCHIOBanNM TakuM YMHOM. TouHy HaBaxky (6rm3bko 0,08 r) cybcTaHuii KinbKiCHO BHOCUNN Y MipHY
konby Ha 100 M, po34YMHANK Yy ABiYi AUCTUIbOBAaHIV BOAI i HEt0 goBoaunu Ao nosHadvkm npu 20 °C Ta
peTenbHo 300BTYBanu. Bigbupanu 3a gonomoroto ninetkn 10 Mn 04epXXaHOro PO3vMHY y MipHY KOnoy
Ha 100 mn Ta goBoguMnM A0 MO3HA4YkM ABidi guctunboBaHok Bogok npu 20 °C Ta peTenbHo
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36oBTyBanu. Y MipHy konby Ha 25 mn nocnigosHo BHocurim 10 mn 0,2 monbe/n docdaTHoro
OydepHoro posunHy (pH 8,5), 2,5 mn 30 % H,0,, 1 mn 1 % po3uuny MNd, 2,0 mn gocnigxysaHoro
PO3YMHY CYKLUMHOHITPUITY, BMWKanu CEKyHOOMIp, OOBOAMMM [ABidi OWCTUMbLOBAHOK BOAOK A0
No3Ha4kW, pPeTenbHO nepemillyBany ofdep)kaHurh po3dynH BnpogoBX 30 C i, NoOYMHaKYM 3 nepLloil
XBUITUHW, BUMIPIOBaNu KOXHY HacTyMHY XBUITMHY 3pOCTaHHS ONTUYHOI NYCTUHM Ha CNeKTpodOTOMETPI
npyu 358 HM y ktoBeTi (I=3 cm) BnpogoBx 10 xB. AK pPO34MH MOPIBHAHHA BUKOPUCTOBYBAM PO3YMH
xofnoctoro gocrnigy (6e3 Bu3HavyyBaHOro CYKLUMHOHITPUNY). byaoyBann KiHETUYHY KPUBY 3aneXHOCTI
ONTMYHOT FYCTUHW PO3YMHY Bif Yacy, 3HaXOOUNWM TaHreHC KyTa Haxuny AiNsHKM KIHETUYHOI KPUBOI.
KoHUeHTpaLito CYKLMHOHITPUNY B MOAENbHOMY PO34MHi pOo3paxoByBanu 3a rpagytoBansHUM rpadikom
(Dir. 1).

KpecneHHsa — rpagytoBanbHUK-rpadik KinbKiCHOro BU3HAYeHHs1 CYKLIMHOHITpUY.

dopmyna ana po3paxyHKy KOHUeHTpauii mae surnsa: c=tga/210.

Tabnuuga 1

MeTponorivyHi XxapakTepuCcTuKn pesynbTaTiB
KiNIbKICHOTO BU3HAYEHHSI CYKLIMHOHITPUITY KiIHETMKO-CcneKkTpodpoTomeTpuyHum metogom (P=0,95)

MeTponoriyHi xapakTepucTukn = BaﬂT_c5>, MO/ =7
4,00-10 8,00-10 1,20-10

X 3,98:10° 8,04-10° 1,20-10™
s 6,12:10” 7,7-10” 1,34-10°
Sy 2,74.10” 3,44-10” 6,01-10"
AX 7,61-10” 9,57-10” 1,67-10°
RSD, % 1,53 0,96 1,12
€, % 1,19 1,19 1,39
8, % -0,47 0,50 0,06

PesynbTatu KiNbKiCHOrO BU3HAYEHHSA CYKLMHOHITpUNY y cybcTaHuii HaBegeHi y Tabnumui 1, 3 aknx
BMOHO, LLO aHani3 3a 3asBfeHUM CnocoboM KOPUCHOI Mogerni MOXIMBUA i3 BiATBOPIHOBAHICTIO,
RSD<1,53 % npw npasunsbHocTi -0,47... ... 0,50 %.

OTmxKe, 3asBMEeHUA HOBMMN CMOCIO  KiINbKICHOTO  BU3HAYEHHA  CYKUMHOHITpWAY, KOTPUM
XapaKTepusyeTbCsl BUCOKOI TOuHICTO, RSD<1,5 %, a 8<RSD, a TakoX He BMMara€ 3acTOCyBaHHS
KaHLIEPOreHHOro XpPOMOreHOBOro cybcTpaTy i TOKCMYHOrO OPraHidyHOro ampOTOHHOrO PO3YMHHMKA.
Cnoci® moxe OyTu 3acTOCOBaHUI y NpakTuui cMcteMu NpodinakTU4HOI MeauumnHu, Ansa 30iACHEHHS
XiMiKO-TOKCMKOMOrYHOro aHanidy Ta AOCniAXeHHS TOKCUYHOCTI LWKIANMBUX PEYOBUH Y NPOMUCIIOBOCTI,
a TaKoX NMpu NPOBeAEHHI 3axoiB 3 EKONONYHOT eKCrnepTN3n Ha pi3HMX 00'eKkTax.

®OPMYIA KOPVUCHOI MOZESI

Croci®  KiMbKICHOrO  BM3HAYEHHS  CYKLUMHOHITPUITY 32 CBIiTNIOMOIMMMHAaHHAM  MpOAYKTY  peakuil
NEepPOKCUKNCITOTHOrO OKUCHEHHSI XPOMOrE€HOBOrO peareHTa YTBOPEHOW in Situ NepoKCUKMCNOTOK B
nonepeaHiv peakuii neprigponidy (rigporeH nepokcuay 3 CYKUMHOHITPUIIOM) Y NY>XKHOMY CepeaoBuLLj,
AKUA Bigpi3HAETbCA TUM, WO peakuilo neprigponisy 3AiNCHIITL B cepeaoBulli docdaTHoro
OydepHoro posumHy 3 pH 8,5, 3a BiACYTHOCTi OpraHiyHOro pPO34MHHUKA, K XPOMOrE€HOBUIN peareHT
BMKOPUCTOBYIOTb N-peHeTUAMH, a BUMIPIOBAHHS ONTUYHOI NYCTUHU 34iNCHIOTL B Yaci ANA OTPUMaHHS
KIHETUYHOT KPMBOT, 3@ TAHMEHCOM KyTa HaxXuny siKoT BUKOHYHOTb BU3HAYEHHS.
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