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Теоретичнi вiдоиостi
Для визначення Цирконiю використовують природнi барвники, зокрема оксипохiднi флавону. З них

найбiльше застосування знайшов морин (3,5,7,2’,4’-пентаоксифлавон) (рис. 1), що утворює iз цирконiєм
у сильнокислих розчинах комплексну сполуку, яка характеризується яскраво-зеленою флуоресценцiєю з
λmax = 520 нм.

У 2 М розчинi НСl максимальна iнтенсивнiсть флуоресценцiї комплексу досягається через 10 - 15
хв. пiсля введення морину в аналiзований розчин i не змiнюється протягом 1 год. Визначенню цирконiю
не заважають 100-кратнi кiлькостi Cd, As(III), Bi(III), Сг(III), Fе(II,III), Со, Ni, Cu, Mg, Zn, Ag. Зава-
жають визначенню цирконiю Al, Ge, Sb, Sc, Th, U. У їх присутностi цирконiй визначають, вимiрюючи
iнтенсивнiсть флуоресценцiї дослiджуваного розчину до та пiсля додавання трилону Б. В останньому
випадку флуоресценцiя комплексу цирконiю з морином зникає, а флуоресценцiя комплексiв заважаючих
елементiв, якi не утворюють у сильнокислих розчинах комплексонатiв, зберiгається. Такий розчин ви-
користовують як “холостий” дослiд. У такому випадку градуювальник графiк будують в координатах
∆I, вiдн.од. = f(C), мг/л. Межа виявлення цирконiю дорiвнює 1,0 мкг/л.

Рис. 1: Структурна формула морину

Мета роботи
Ознайомитись iз можливостями флуоресцентних методiв, що базуються на першому правилi Стевенса.

Розчини
1. Стандартний розчин ZrOCl2 iз вмiстом цирконiю 1 мкг/мл.

2. Морин, 0,04%-ний розчин в ацетонi.

3. Хлороводнева кислота, 2 моль/л розчин.

Посуд
1. Мiрнi колби ємнiстю 25,0 мл (10 шт.) та 50,0 мл (1 шт.).

2. Пiпетки з подiлками ємнiстю 1,00, 2,00, 5,00 мл та 10,00 мл.

3. Кювети прямокутнi склянi з l = 1, 0 (2 шт.).
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Обладнання
1. спектрофлуорометр “UNICO LS55”

Порядок виконання роботи
Для побудови градуювального графiка в п’ять мiрних колб вводять по 0,50; 1,00; 1,50; 2,00 й 2,50 мл

стандартного розчину Цирконiю, по 10,00 мл кислоти, 1,00 мл розчину морину i доводять до мiтки хлоро-
водневою кислотою. Iнтенсивнiсть флуоресценцiї отриманих розчинiв вимiрюють через 15 хв. Результати
вимiрювань заносять до табл. 1
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Рис. 2: Спектр збудження морину.

Iз застосуванням програми Origin (версiя 5.0 i вище) будують градуювальний графiк в координатах I,
вiдн. од. — концентрацiя Zr, мг/л (рис. 4). Лiнеаризують отриману залежнiсть (з використанням наступних
опцiй у зазначенiй програмi: Analysis: Fit Polinomial: Order=1), отримують рiвняння ГГ вигляду (1):

I = (a± ∆a) + (b± ∆b) · CZr, мг/л, (R2 = . . . ), (1)

де ∆a та ∆b – похибки розрахунку вiльного члена та тангенса кута нахилу прямої вiдповiдно.

Табл. 1: Данi для побудування градуювального графiка для визначення Цирконiю морином. λзбудж. = 420
нм, λфлуор. = 510 нм, l = 1, 0 см.

V , мл CZr, мкг/мл I
1,0 0,04 127,810
1,5 0,06 198,816
2,0 0,08 233,615
2,5 0,10 316,194
4,0 0,16 507,128
6,0 0,24 755,089

Рiвняння градуювального графiку для визначення Цирконiю морином:

I = (−4, 405 · 10−1 ± 8, 397) + (3, 149 · 103 ± 6, 353 · 101) · CZr, мкг/мл, (R2 = 0, 9984), (2)
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Рис. 3: Спектр флуорисценцiї морину при λзбудж. = 420 нм.
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Рис. 4: Градуювальний графiк для визначення Цирконiю морином. λзбудж. = 420 нм, λфлуор. = 510 нм,
l = 1, 0 см.
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Визначення цирконiю в задачi
Задачу отримують в мiрнiй колбi ємнiстю 25,0 мл. Розбавляють хлороводневої кислотою до риски

та ретельно перемiшують. Вiдбирають алiквотнi частини розчину (по 5,00 мл) в чотири мiрнi колби,
додають всi реактиви, як при побудовi градуювального графiка, i через 15 хв. вимiрюють iнтенсивнiсть
флуоресценцiї розчинiв. За рiвнянням ГГ розраховують концентрацiю цирконiю в розчинах (Ci, мг/л),
перераховують на вмiст його в розчинi задачi (mi, мг) за формулою (3):

mi, мг =
Ci · 0, 025 · Vзад

Vал
(3)

де Vзад – об’єм розчину задачi, мл (25,0 мл), Vал—об’єм алiквотної частини (5,00 мл), а результати за-
ношу до таблицi 2. Отриманi данi обробляють, як зазначено в роздiлi Статистична обробка результатiв

Табл. 2: Результати визначення Силiцiю в задачi. λ = 400 нм, l = 5, 0
I CZr, мкг/мл mSi, мг

358,607 0,114 0,0143
351,138 0,112 0,0140

визначення (табл. 3). Результати отримують у формi: m(Zr), мг = m̄± ∆m.

Табл. 3: Статистична обробка результатiв визначення Цирконiю морином. n = 2;P = 0, 95; tP=0,95,n=2 =
12, 706; ε = 9, 52%

m(Zr), мг Sm(Zr) Sr S2 S ∆m(Zr), мг m̄(Zr), мг
1, 40 · 10−2 1, 06 · 10−4 1, 06 · 10−2 2, 25 · 10−8 1, 50 · 10−04 1, 35 · 10−3 1, 42 · 10−2

1, 43 · 10−2

Висновки
На лабораторнiй роботi було визначено Цирконiй моином методом люмiнесцентної спектрометрiї. Маса

Циркониiю в задачi становить:
mZr мг = 1, 42 · 10−2 ± 1, 35 · 10−3
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