


 







РЕФЕРАТ 

Выпускная квалификационная работа посвящена синтезу и исследованию сорбентов, 

модифицированных хелатными комплексами ацетилацетонатов и бензоилацетонатов РЗЭ, 

разработке способов их применения в газовой хроматографии для анализа инсектицидных 

препаратов. 

Для получения модифицированных сорбентов синтезированы хелатные комплексы 

ацетилацетонатов и бензоилацетонатов La (III), Ce (III), Eu (III) и Yb (III). Исследованы их 

физико–химические характеристики методами: атомно-эмиссионной, ИК-спектроскопией, 

элементным, гравиметричеким, рентгенофазовым анализами. Установлены состав и 

структура данных комплексов, по результатам термогравиметрии определена устойчивость 

синтезированных хелатов.  

Получены сорбенты: мезопористый силикагель, модифицированный 

внутрикомплексными соединениями: ацетилацетонатами и бензоилацетонатами La (III), Ce 

(III), Eu (III) и Yb (III). С помощью автоматического газо-адсорбционного анализатора 3Flex 

исследованы их текстурные характеристики, с помощью газового хроматографа Аgilent 

Technologies 7820A с пламенно-ионизационным детектором проведена сравнительная оценка 

хроматографических свойств и показана возможность эффективного применения данных 

материалов в газовой хроматографии для аналитического разделения легких углеводородов и 

газовых смесей.  

Полученные хроматографические материалы применены в практике 

газохроматографического анализа летучих органических соединений, выделяемых 

фосфорорганическими инсектицидами. В ходе анализа были обнаружены соединения 

(растворители, ароматизаторы, примеси исходного вещества), не указанные в составе на 

упаковке исследуемых инсектицидных препаратов. 

Выпускная квалификационная работа включает 4 глав, 38 рисунков, 12 таблиц, 2 

приложения, библиографический список литературы из 60 наименований. 
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1. ЛИТЕРАТУРНЫЙ ОБЗОР 

1.1 Состав и строение комплексов β-дикетонов с РЗЭ 
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1.2 Методы синтеза ацетилацетонатов и бензоилацетонатов металлов 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.3 Сорбенты. Модифицирование поверхности сорбентов 
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1.4 Общая характеристика и особенности анализа ФОП 

 

1.4.1 Общая характеристика пестицидов 
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1.4.2 Краткая характеристика основных методов анализа пестицидов 
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1.4.3 Фосфорорганические пестициды (ФОП) 
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2. ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

2.1 Объекты исследования 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.2 Синтез ацетилацетонатов и бензоилацетонатов лантана (III), церия (III), 

иттербия (III), европия (III) 
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2.3 Модификация сорбентов полученными комплексами РЗЭ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.4 Подготовка насадочных хроматографических колонок 
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2.5 Элементный анализ комплексов РЗЭ (III) 
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2.6 ИК-спектроскопия комплексов РЗЭ (III) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.7 Рентгеноспектральный анализ поверхности модифицированных сорбентов 
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2.8 Термогравиметрический анализ комплексов РЗЭ (III) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.9 Определение удельной поверхности и пористости модифицированных 

сорбентов 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.10 рН-метрия поверхности модифицированных сорбентов 
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2.11 Оценка хроматографических свойств полученных сорбентов 
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3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 

3.1 Элементный анализ комплексов РЗЭ (III) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.2 ИК-спектроскопия комплексов РЗЭ (III) 
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3.3 Рентгеноспектральный анализ поверхности модифицированных сорбентов 
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3.4 Термогравиметрический анализ комплексов РЗЭ (III) 
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3.5 Определение удельной поверхности и пористости модифицированных 

сорбентов 
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3.6 рН-метрия поверхности модифицированных сорбентов 
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3.7 Определение хроматографической полярности модифицированных сорбентов 
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3.8 Применение полученных сорбентов для хроматографического разделения 

модельных смесей органических соединений 
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3.9 Применение сорбентов для анализа ЛОС, выделяемых инсектицидными 

препаратами 
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ВЫВОДЫ 

 

1. Получена серия хроматографических сорбентов путём нанесения 

ацетилацетонатов и бензоилацетонатов РЗЭ (III) на носитель с заданными текстурными и 

физико-химическими характеристиками. 

2. Определен состав синтезированных комплексов на основании данных 

элементного анализа, ИК-спектроскопии, термогравиметрии.  

По результатам гравиметрического и элементного анализов состав полученных 

хелатов отвечает брутто-формулам Ln(AA)3*3H2O и Ln(BA)3*2H2O.  

Согласно данным термогравиметрического анализа комплексы РЗЭ (III) стабильны 

вплоть до температуры 180 ℃, что определяет температурный порог применимости данных 

материалов в практике хроматографического анализа. 

3. Исследованы физико-химические свойства полученных сорбентов с 

использованием современных методов и приборов.  

Образцы обладают удельной поверхностью от 100 до 120 м2/г и являются 

мезопористыми. Для синтезированного в лабораторных условиях силикагеля и 

хелатсодержащих сорбентов наблюдается узкое распределение пор в интервале 5-20 нм.  

4. Проведена оценка полярности полученных сорбентов.  

Анализ полученных экспериментальных данных выявил общее увеличение 

полярности модифицированных комплексами сорбентов по сравнению с исходным. 

Наблюдается увеличение вклада ориентационного взаимодействия, образования водородных 

связей и донорно-акцепторного комплексообразования с молекулами сорбата в суммарную 

полярность сорбента, при этом вклад дисперсионного взаимодействия и π–

комплексообразования изменяется мало. 

Обнаружена большая полярность сорбентов с ацетилацетонатами, чем с 

бензоилацетонатами в соответствующих парах для каждого из представленных РЗЭ (III). 

5. На полученных сорбентах проведен хроматографический анализ модельных 

смесей органических соединений: ароматические углеводороды (бензол и его замещенные 

производные); хлорпроизводные алканов; пределельные одноатомные спирты (этанол и 

гомологи). 

6. Полученные сорбенты применяли для хроматографического анализа и 

сорбционного концентрирования летучих органических соединений, выделяемых 

инсектицидными препаратами. 

В ходе исследования образцов инсектицидов обнаружены соединения, входящие в 

состав инсектицидов, но не указанные производителем на упаковке: смесь ароматических 
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углеводородов и спиртов; серосодержащие соединения; примеси исходных соединений, 

указывающие на недостаточную очистку действующих веществ. 
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