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СИСТЕМА ВОДА – ДОДЕЦИЛСУЛЬФАТ НАТРИЯ – СЕРНАЯ КИСЛОТА  

ДЛЯ ЭКСТРАКЦИОННО-ФОТОМЕТРИЧЕСКОГО ОПРЕДЕЛЕНИЯ  

НИКЕЛЯ С 1,10-ФЕНАНТРОЛИНОМ  

 

Рассмотрена возможность спектрофотометрического определения ионов никеля с 1,10-
фенатролином с предварительным экстракционным концентрированием в системе вода – до-
децилсульфат натрия – серная кислота при комнатной температуре. Установлены концен-
трационные параметры проведения экстракции и фотометрические характеристики опреде-
ления: длина волны, интервал линейности градуировочного графика, предел обнаружения. 
Предложенная методика апробирована на различных образцах.  
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SYSTEM WATER – SODIUM DODECYLSULPHATE – SULFURIC ACID FOR EXTRACTION-

PHOTOMETRIC DETERMINATION OF NICKEL WITH 1,10-PHENANTHROLINE 

 

The possibility of spectrophotometric determination of nickel ions with 1,10-phenatroline with prelim-
inary extraction concentration in the water – sodium dodecylsulphate – sulphuric acid system at room 
temperature was considered. The concentration parameters of the extraction and the photometric 
characteristics of the determination (wavelength, linearity interval of the calibration curve, detection 
limit) are established. The proposed method was tested on various samples. 
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Введение 

Поверхностно-активные вещества (анион-

ные, катионные, неионные) нашли широкое 

применение в различных областях аналитиче-

ской химии [1]. Особый интерес вызывает 

применение анионных ПАВ в жидкостной экс-

тракции в качестве замены токсичных органи-

ческих растворителей. Расслаивание водных 

растворов АПАВ может происходить вслед-

ствие высаливания при введении неорганиче-

ских солей или кислот [2]. В качестве компо-

нентов водных расслаивающихся систем ис-

следованы различные анионные ПАВ: техни-

ческие – алкилсульфаты, алкилсульфонаты [3], 

оксифос Б [4], алкилбензолсульфокислота [5] и 

индивидуальный додецилсульфат натрия [6, 

7]. Данные системы обладают рядом досто-

инств: позволяют повысить безопасность экс-

тракционных процессов, могут сочетаться с 

определением анализируемого объекта раз-

личными физико-химическими методами. Из-

вестно применение анионных ПАВ для экс-

тракционно-фотометрического определения 

органических и неорганических соединений [8, 

9], различных красителей [10] и их комплексов 

с металлами [11].  

Ранее исследовано влияние органического 

комплексообразующего реагента – 1,10-

фенатролина (Phen) [12], на фазовые равнове-

сия и экстракционные возможности расслаи-

вающихся систем на основе АПАВ сульфонола 

и додецилсульфата натрия (SDS) [13]. Найде-

ны условия количественного извлечения ионов 

Fe (III), Co, Ni, Cu (II), установлено соотноше-

ние Ni : Phen в извлекающемся комплексе, 

равное 1:3. В связи с тем, что Phen образует с 

ионами никеля комплекс ярко-розового цвета, 

количественно извлекающийся в фазу ПАВ, 

рассмотрена возможность разработки экстрак-

ционно-фотометрической методики определе-

ния никеля с Phen. 

 

Экспериментальная часть 

В работе использовали: индивидуальный 

анионный ПАВ додецилсульфат натрия (SDS, 

C12H25OSO3Na, ч.д.а.); 1,10-фенантролин 

(Phen, ч.д.а.); серная кислота, концентриро-

ванная (ρ = 1,172 г/мл), х.ч.; этиловый спирт, 

96 %; сульфат никеля, х.ч. Раствор Phen 0,5 

моль/л готовили на 0,5 моль/л H2SO4 и исполь-

зовали в течение трех дней. 

Экстракцию никеля (II) с реагентом прово-

дили в градуированных пробирках на 10 мл. 

После установления равновесия экстракт пе-

реносили в кювету на 0,3 мм, при этом наблю-

далось помутнение раствора. Для повторного 

установления равновесия требовалось дли-

тельное время, поэтому предложено разбавле-

ние экстракта этиловым спиртом до объема 2 

мл. Фазу ПАВ переносили в пикнометр на 2 

мл, доводили до метки этиловым спиртом и 

снимали спектры поглощения экстракта в кю-

ветах на 1,0 см на спектрофотометре СФ-2000 

на фоне воды и экстракта холостой пробы. 

Полноту извлечения никеля контролировали 

по остаточному содержанию в рафинате на 

атомно-абсорбционном спектрометре iCE 3500 

с пламенной атомизацией. 

Для определения количественного содер-

жания никеля в экстракте построен градуиро-

вочный график. Для этого в градуированные 

пробирки вводили 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 мл рас-

твора никеля с содержанием металла 4,73 

мг/мл, рассчитанные количества реагентов 

(табл. 1), доводили до 10 мл дистиллированной 

водой, и встряхивали в течение 15 мин. После 
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разделения фаз экстракт количественно пере-

носили в пикнометр на 2 мл, разбавляли до 

метки спиртом и измеряли оптическую плот-

ность при 795 нм относительно раствора экс-

тракта холостого опыта в кюветах на 1,0 см.  

Определение влияния мешающих ионов 

проводили по той же методике, в градуиро-

ванные пробирки вносили 0,6 мл раствора ни-

келя с содержанием металла 4,73 мг/мл, раз-

личные количества 5 мг/мл растворов железа 

(III), меди или кобальта. 

Таблица 1 

Концентрационные параметры проведения 

экстракции 

Компонент Количество 
Phen 0,5 моль/л на 0,5 моль/л 
H2SO4 

1,0 мл 

H2SO4, 10,0 моль/л 2,0 мл 
SDS, 20% 2,0 мл 

 

Определение никеля в образцах проводили 

аналогично. Навеску стандартного образца 

никеля 0,2502 г растворяли в 15 мл царской 

водки, доводили объем дистиллированной во-

дой до 100 мл и определяли никель в 1 мл по-

лученного раствора. Для определения никеля в 

растворе сернокислотного выщелачивания 

брали аликвоту 2 мл, в сточной воде – 1 мл. 

 

Результаты и их обсуждение 

Спектры поглощения спиртовых растворов 

экстрактов, содержащих Phen и его комплекс с 

никелем, представлены на рис. 1. Максимум 

светопоглощения реагента находится в УФ 

области спектра. Спектр комплекса имеет два 

максимума при 520 и 795 нм. Экстракционно-

фотометрическое определение никеля с Phen 

проводили при 795 нм, так как поглощение 

реагента при этой длине волны отсутствует, и 

комплексы сопутствующих металлов не ме-

шают определению. Контрастность реакции 

(разность между максимумами поглощения 

реагента и комплекса) больше 415 нм. Окраска 

экстрактов устойчива в течение длительного 

времени. 
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Рис. 1. Спектры поглощения спиртовых растворов 

экстрактов Phen (1) и его комплекса с Ni (2) на 

фоне воды, комплекса Ni с Phen на фоне холостой 

пробы (3) (СPhen = 0,25 моль/л, СNi = 0,04 моль/л, 

СH
2
SO

4
 = 2 моль/л, l = 1 см, СФ-2000). 
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Рис. 2. Градуировочный график для экстракционно-

фотометрического определения никеля с Phen в 

системе вода – SDS – H2SO4 (СPhen = 0,25 моль/л, 

СH
2
SO

4
 = 2 моль/л, λ = 795 нм, l = 1 см, СФ-2000). 

Градуировочному графику (рис. 2) соответ-

ствует уравнение прямой, полученное методом 

наименьших квадратов:  
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А = 0,135∙CNi (r2 = 0,9989),  

где А – оптическая плотность; CNi – кон-

центрация никеля в экстракте, мг/мл. 

Закон Бэра выполняется в интервале содер-

жания никеля в экстракте от 0,94 до 4,73 мг, ε 

= 10. Предел обнаружения, рассчитанный по 

методике [14], составил 0,14 мг никеля. 

Воспроизводимость методики экстракци-

онно-фотометрического определения никеля с 

Phen проверяли методом введено-найдено 

(табл. 2). 

Таблица 2 

Проверка воспроизводимости методики  
методом введено-найдено (Р = 0,95) 

Хист, мг/л Х, мг/л Хср Sr ΔX 

3,31 

3,31 

3,30 0,004 0,02 
3,29 
3,31 
3,29 
3,31 

 

Таблица 3 

Содержание Ni в образцах, установленное различными методами (Р = 0,95) 

Образец 

Метод 

Титриметрический Атомно-абсорбционный 
Экстракционно-

фотометрический 

Хср+ ΔX, мг/мл Sr n Хср+ ΔX, мг/мл Sr n Хср+ ΔX, мг/мл Sr n 

Сточная вода 3,38±0,05 0,013 7 3,34±0,02 0,041 7 3,33±0,02 0,030 7 

Раствор  
выщелачивания 

н.д.* 0,85±0,08 0,008 5 0,84±0,01 0,009 5 

Сплав никеля 
СО №91-б** 

2,45±0,03 
(97,92±0,12 %) 

0,008 5 
2,46±0,02 

(98,32±0,08%) 
0,057 5 

2,44±0,02 
(97,52±0,08%) 

0,052 5 

*Титрование затруднено. 

**Паспортное содержание никеля в образце 97,6 %. 

Установлено, что определению никеля не 

мешает 3-кратный избыток железа (III) и 10-

кратный избыток кобальта. При концентрации 

ионов меди (II) выше 0,14 мг/л в системе обра-

зуются осадки. Методика апробирована на 

стандартном образце никеля № 91-б, образце 

сточной воды Пермского завода и растворе 

сернокислотного выщелачивания окисленных 

никелевых руд. Содержания никеля в образ-

цах, установленные методом комплексономет-

рического титрования, методом атомно-

абсорбционной спектроскопии на спектромет-

ре iCE 3500 с пламенной атомизацией и пред-

ложенной экстракционно-фотометрической 

методикой, представлены в табл. 3. 

Предложенная методика обладает невысо-

кой чувствительностью, но позволяет количе-

ственно отделять и определять никель в слож-

ных смесях, а также не содержит опасных лег-

колетучих и токсичных органических раство-

рителей. 
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