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 Синтезирован сополимер малеиновый ангидрид-стирол, модифицированный в 
присутствии тиосемикарбазида и формальдегида, и получен новый полимерный сор-
бент с пространственной структурой. Полученный сорбент идентицирован методом 
ИК-спектроскопии. Изучена полная статическая сорбционная емкость (ПССЕK

+ =4,8 
ммоль/г) и потенциометрическим методом определены константы ионизации ионно-
генных групп в звене сорбента. Исследована сорбция и десорбция полученного сорбента 
с ионом палладия(ІІ) и определены оптимальные условия концентрирования. Так как 
рНопт.=4, ионная сила µ =1 мол/л, полного сорбционного равновесия 60мин., оптималь-
ный элюент 5 мл 0,5 М HCl.  
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 При определении малых количеств благородных металлов в раз-
личных объектах, часто возникает необходимость концентрирования.  
Обычно концентрирование требует определения благородных металлов в 
присутствии  значительных количеств Со, Ni, Fe, Ca, Mg, Al и других 
элементов. Среди методов концентрирования наиболее эффективным яв-
ляется сорбционной, позволяющий сконцентрировать выделяемый эле-
мент из больших объемов раствора на относительно небольшой массе 
сорбента. Для аналитической практики перспективны полимерные хела-
тообразующие сорбенты (ПХС). Сорбционные свойства полимерных хе-
латообразующих сорбентов по отношению к благородным металлам оп-
ределяются S- и N- содержащими функциональными группами [1-3]. 
 Селективные свойства хелатных сорбентов, обусловленные нали-
чием в них комплексообразующих групп в значительной степени  за-
висят от условий эксперимента:  рН, солевого фона, присутствия маски-
рующих реагентов. Ранее было показано, что хелатный сорбент – сопо-
лимер малеинового ангидрид-стирола, модифицированный в присут-
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ствии разнолигандных аминов и формальдегида, эффективно сорбирует в 
кислых и щелочных средах ионы Cu(II), Fe(III), Cd(II), U(VI), Zn(II) и не-
которые другие элементы. Поверхностное расположение функциональ-
ных групп  обеспечивает высокие скорости установления сорбционного 
равновесия и легкость элюирования сорбированного элемента  [4]. 

Цель настоящей работы - разработка сорбционно-фотометричес-
ких методики определения палладия с использованием нового хела-
тообразующего сорбента. В настоящей работе синтезирован сополимер 
малеинового ангидрида-стирола [5], модифицированный в присутствии 
тиосемикарбазида  и формальдегида, и получен новый полимерный сор-
бент с пространственной структурой. Полученный сорбент идентифици-
рован методом ИК-спектроскопии. ИК-спектр сорбента подтверждает 
предположенную структуру [6-7]. Потенциометрическим методом опре-
делены константы ионизации ионогенных групп в звене сорбента. Ис-
следована  сорбция и десорбция  полученного сорбента с ионом Рd(II) и 
определены оптимальные условия концентрирования.  
 

Экспериментальная часть 
1000мг/л стандартного раствора палладия(II) готовили раство-

рением точной навески PdCl2 квалификации х.ч. в 2М НCl, а рабочие рас-
творы нужной концентрации разбавлением основного раствора дис-
тиллированной водой. Для поддержания постоянной ионной силы раство-
ров использовали соли KCl введением рассчитанного количества. Исполь-
зованный для потенциометрического титрования  раствор едкого калия 
был изготовлен из растворением KOH (х.ч) в бидистиллированной воде, 
концентрацию раствора устанавливали титрованием стандартным раство-
ром HCl. Для создания необходимых значений pH использовали фиксанал 
HCl (pH 1-2) и аммиачно-ацетатные буферные растворы (pH 3-11). Вели-
чину pH растворов контролировали с помощью иономера И-130 со стек-
лянным электродом. Оптическую плотность растворов измеряли на спек-
трофотометре Lambda 40 (Реrkin Elmer) в кювете, с толщиной слоя 1 см.  
 

Результаты и их обсуждение 
Известно, что сорбционные свойства сорбента зависят от кон-

станты диссоциации ионогенных  групп, имеющиеся в их составе. Для 
изучения кислотно-основного свойства полученного сорбента по извест-
ной методике изучена полная статическая сорбционная емкость. После 
изучения полной статической сорбционной емкости (ПССЕK

+ =4,8 
ммоль/г) на основании результатов и проверено потенциометрическим 
титрованием [8]. На основании результатов для построения потенциомет-
рической кривой,  характеризующейся  двумя  точками перегиба, рассчи-
таны степени нейтрализации (α) отдельных кислотных групп и величины 
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lgα/1-α, как функции рН. Из полученных данных, с использованием мо-
дифицированного уравнения Гандерсона – Гассельбаха  

pKα=pH-nlgα/1-α 
рассчитаны константы диссоциации щелочных групп +

2NH  и отщепле-
ние протонов от нереагирующих  карбоксильных групп [9].  

Влияние pH на процесс сорбции. Изучено влияние рН на предвари-
тельное концентрирование ионов Рd(II) в статических условиях на хелато-
образующих сорбентах в диапазоне рН 1-8. Влияние рН приведено на рис.1.  

Как видно из рисунка, количественное извлечение ионов металлов 
достигается в интервале рН 4-6. 

 
 
 
 
При малых значениях (рН 1-4) жидкой фазы низкая степень извле-

чения может быть связана с протонизацей функциональных групп, нахо-
дящихся в фазе сорбента и малой степенью набухаемости полимера. При 
таких значениях рН ионы Рd(II) находятся в виде [Рd(Н2О)4-n(ОН)n]2-n [10-
11]. При увеличении рН жидкой фазы (рН 5-6) степень набухаемости та-
ких полимерных сорбентов увеличивается. В водных растворах (рН>4) 
ионы палладия могут присутствовать в виде Рd(ОН)2 [10-11]. Для сорб-
ционного выделения палладия рационально использовать кислую и сла-
бокислую область, так как при рН>4 на данном сорбенте можно сорби-
ровать  цветные металлы, но ионы Рd(II) гидролизирует с образованием 
малорастворимых гидролизированных форм. При сорбции, на поверхно-
сти сорбента образуется оранжево-коричневая окраска, характерная тио-
группным комплексам палладия в растворе. 
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Рис.1. Влияние pH на степень извлечения (R, %) ионов Pd(II)  
(концентрация Pd(II) 200 мг/л, объем раствора 20 мл, mсорб.=100 мг) 
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Влияние элюента. Для выбора подходящего элюента испытывали 
различные кислоты- HClO4, H2SO4, HCl, HNO3. Наибольшее влияние на 
степень десорбции палладия оказывает HCl. Для выбора подходящего 
элюента испытывали различные концентрации 0,2-1,5 М HCl (табл.1).  

В дальнейших экспериментах в качестве элюента использовали 5 
мл 0,5 М HCl. После регенерации адсорбент не теряет свои сорбционные 
свойства и может быть вновь использован. 

  
Таблица 1 

     Влияние концентрации и объема элюента на степень 
   извлечения   (R,%) определяемых ионов Рd(II)  (n=3) 

 

 
Зависимость сорбционного процесса  от времени. Была изучена 

зависимость сорбционного процесса  от времени и  найдено, что для 
полного сорбционного равновесия нужен один час времени. При взаимо-
действии сорбента с жидкой фазой более одного часа, степень адсорбции 
иона  Pd(II) уменьшается. Увеличение процесса набухания сорбентов, 
набравшихся за счет явление диффузии ионы Pd(II)-я могут быть выве-
дены из этой фазы.   

Таблица 2  
Зависимость сорбционного процесса  от времени  

(*mсорб.=50мг;Vжид. фаза.=20мл; рН опт=4; µ=1М) 
t, минута 5 10 30 60 90 120 150 
**СЕ, мг/г 57 69 84 88 79 79 88 

*-масса сорбента; **-сорбционная емкость 
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PALLADİUM(II) İONUN XELATƏMƏLƏGƏTİRİÇİ  SORBENTLƏ İLKİN 

QATILAŞDIRILMASI VƏ FOTOMETRİK TƏYİNİ 
 

R.Ə.ƏLİYEVA, Ü.M.ƏBİLOVA, S.Z.HƏMİDOV, F.M.ÇIRAQOV  
 

XÜLASƏ 
 

Malein anhidridi-stirol sopolimeri tiosemikarbazid və formaldehid iştirakında modi-
fikasiya edilmiş və onun əsasında fəza quruluşlu yeni polimer sorbent alınmış və  identifi-
kasiyası İQ- spektroskopiya metodu ilə aparılmışdır. Alınmış sorbentin +K  ionununa görə 
tam statik sorbsiya tutumu ( +K

TSST ) öyrənilmiş və potensiometrik titrləmə metodu ilə sor-
bentin tərkibində olan ionogen qrupların ionlaşma sabitləri müəyyən edilmişdir. Alınmış 
sorbentlə Pd(II) ionunun sorbsiya və desorbsiya proseslərinə müxtəlif amillərin təsiri 
öyrənilərək qatılaşdırmanın optimal şəraiti müəyyən edilmişdir. Belə ki, pHopt.=4, ion qüvvəsi 
µ=1M, tam sorbsiya tarazlıqı 60 dəq., optimal elyuent 5ml 0,5M HCl. 
  

Açar sözlər: sorbsiya tutumu, qatılaşdırma, fotometriya, palladium(II). 
 

PRECONCENTRATION OF PALLADIUM ON CHELATING SORBENT WITH 
SUBSEQUENT PHOTOMETRIC DEFINITION 

 
R.A.ALIYEVA, U.M.ABILOVA, S.Z.HAMIDOV, F.M.CHIRAGOV 

 
SUMMARY 

 
The copolymer of the maleic anhydride-styrene modified at presence of 

tiosemicarbazide and formaldehyde is synthesized, and a new polymeric sorbate with spatial 
structure is received. The received sorbate is identified by IQ-spectroscopy method.  Full static 
sorptive capacity (FSCC =4,8 mmol/g) is studied and the ionization constants of ionic groups 
in a sorbate link are defined by electrometric method. Sorption and desorption of the received 
sorbent with a palladium ion (ІІ) are investigated and optimum conditions of concentration are 
defined. As рНopt. = 4, ionic force µ =1 pier/l, full sorption balance equals to 60 minutes and 
optimum eluent is 5 ml of 0,5 M HCl. 

 
Key words: sorption capacity, preconcentration, photometry, palladium (II). 
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