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Постановка наукової проблеми та її значення. Аналіз останніх досліджень із цієї проблеми 
Відомо, що осмій у розчинах може існувати у вигляді різних форм з різними ступенями 

окислення Os (II), Os (IV), Os (VI), Os (VIII) [1–3]. Тому актуальною є розробка методик визначення 
його різних форм. Для цього найбільш ефективним може бути використання методик спектрофото-
метрії. Однак більшість описаних у літературі методик придатні для визначення Осмію (IV) [4; 5], 
значно менше присвячено його визначенню у вищих ступенях окислення [6; 7]. У той же час відомо, 
що Os (VI) має сильні окислювальні властивості [8; 9]. Ця властивість може бути основою для його 
фотометричного визначення. 

Мета нашої роботи – дослідити можливість застосування гідразиду родаміну С для фото-
метричного визначення Осмію (IV). 

Матеріали і методи. Вихідний стандартний розчин К2OsO4·2H2O марки (ALDRICH) готували 
шляхом розчинення препарату в 3,0 моль/л КОН. Робочі розчини Осмію готували відповідним 
розведенням вихідного в день експерименту. 

Кислотність середовища регулювали фосфатною та хлоридною кислотами, натрій гідроксидом, 
ацетатно-аміачним буферними розчинами і контролювали за допомогою іономіра И-160 М зі скля-
ним елктродом ЭС-10603.  

Родамін С гідразид (НRC) синтезували, очищали та ідентифікували згідно з методиками, опи-
саними у роботах [10–14]: у грушоподібну колбу вносили 1,2 г родаміну С і розчиняли в 15 мл метило-
вого спирту. Додавали по краплях 1,0 мл гідразин гідрату і ретельно перемішуванні на холоді. Колбу 
нагрівали на водяній бані зі зворотним холодильником протягом 2 год до знебарвлення барвника: 
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Після цього колбу охолоджували і відганяли спирт. Утворені кристалики гідразиду родаміну С 
кількісно переносили на фільтр Шотта, промивали бідистильованою водою і залишали до повного 
висихання утвореного продукту. Індивідуальність продукту перевіряли методом тонкошарової 
хроматографії використовуючи пластинки Sorbfil та рухому фазу ацетон:вода у співвідношенні 
30:70.  

Робочий розчин реагенту готували розчиненням точної наважки синтезованого препарату у 
водно-спиртовому розчині. 

Виклад основного матеріалу й обґрунтування отриманих результатів дослідження. Вихідна 
стабільна спіролактамна форма безбарвна, а при взаємодії з Os (VI) окислюється до попередньої 
забарвленої форми:  
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На величину аналітичного сигналу впливає природа та концентрація кислоти, в присутності якої 
проводимо окисно-відновну реакцію (рис. 1). Для створення необхідної кислотності краще вико-
ристовувати фосфатну чи ацетатну кислоти з концентрацією 0,2–0,5 моль/л.  
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Рис. 1. Вплив кислот на інтенсивність світлопоглинання в реакції визначення Os (VI); 1 – H3PO4; 

2 – СН3СООН; 3 – НСІ; 4 – H2SO4; 5 – НСООН; СОs(VI) = 2·10-5 моль/л; l = 0,5 см 
 

Вплив форміатної кислоти на реакцію Осмію (VI) з родамін С гідразидом можна пояснити 
конкурентною реакцією через близькість окисно-відновних потенціалів гідразиду та форміатної 
кислоти. 

На надійність аналітичного сигналу може впливати кількість реагенту, особливо це важливо, 
коли цьому передує окисно-відновна реакція. Як видно з рис. 2, оптимальним є (7,5–17,3)·10-4 моль/л 
HRС. 

У роботах [15; 16] зазначається вплив водоорганічних розчинників, введення яких двояке, 
оскільки вони можуть збільшувати або зменшувати аналітичний сигнал, про що і свідчить рис. 3. Як 
видно, введення ДМФА, ДМСО, С2Н5ОН практично не впливає на інтенсивність аналітичного 
сигналу. Введення діоксану зменшує, а ацетону збільшує чутливість реакції.  
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Рис. 2. Залежність оптичної густини розчину від концентрації  

гідразину родаміну С; СОs(VI) = 2·10-5 моль/л, l = 0,5 см 
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Рис. 3. Вплив водоорганічних розчинників на оптичну густину органічних  

HRС: 1 – ацетон; 2 – ДМФА; 3 – ДМСО; 4 – С2Н5ОН; 5 – діоксан; СОs(VI) = 2·10-5 моль/л, l = 0,5 см 
 

На величину аналітичного сигналу для забезпечення його максимального виходу при визна-
ченнях Осмію з органічним реагентом впливає порядок змішування розчинів (табл. 1). Найбільше 
значення молярного коефіцієнта світлопоглинання для визначення Os (VI) в окисно-відновній 
реакції з НRC можна домогтися при додаванні розчинів у порядку 1. 

Таблиця 1 
Порядок зливання розчинів (2∙10-5 моль/л Os (VI); 1,5∙10-3 моль/л НRC; 

0,3 моль/л Н3РО4; 0,15 моль/л Н2SО4; 0,45 моль/л NaOH) 

№ з/п Послідовність зливання розчинів ε∙10-4 
1 2 3 
1 Os (VI) + HRC + H2O + H3PO4 6,7 
2 HRC + H3PO4 + H2O + Os (VI)  4,7 
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Закінчення таблиці 1 

1 2 3 
3 H3PO4 + Os (VI) + HRC + H2O  5,2 
4 Os (VI) + H3PO4 + HRC + H2O  5,0 
5 H2O + Os (VI) + H3PO4 + HRC  5,4 
6 HRC + Os(VI) + H3PO4 + H2O 4,5 
7 H3PO4 + H2O + Os (VI) + HRC  4,7 
8 H2O + H3PO4 + HRC + Os (VI)  3,9 
9 HRC + Os (VI) + H2O + H3PO4 5,2 

 
Висновки. На основі одержаних даних в оптимальних умовах визначено основні спектрофото-

метричні характеристики системи (λmax = 566,2 нм, з ε = 66000 моль·л-1·см-1) і розроблено фотоме-
тричну методику визначення Os (VI), яка апробована на модельних розчинах (табл. 2). 

Методика визначення. У пробірку вносять розчин із вмістом 6,3–24,7 мкг Осмій (VI), додають 
0,5 мл 2·10-4 моль/л гідразиду родаміну С, бідистильованої води до загального об’єму 5 мл і 1 мл 
1 моль/л розчину фосфатної кислоти. Вимірювання оптичної густини проводять на спектрофотометрі 
СФ-2000 в кварцових кюветах із товщиною шару 0,5 см. Паралельно вимірюють оптичну густину 
нульового розчину.  

Таблиця 2 
Результати визначення осмію (VI) (n = 5, P = 0,95) 

Знайдено Os, мкг Введено Os, мкг Xсер. ± ΔX Sr 
6,7 6,6 ± 0,1 0,018 

10,5 10,5 ± 0,3 0,021 
16,8 16,9 ± 0,3 0,015 
22,7 22,6 ± 0,3 0,012 

Як видно, методика має добру відтворюваність.  
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