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Оптимизированы методы изготовления тест-россыпей и составы для визуально-блистерного 
колориметрического определения концентраций фосфат-ионов и сульфит-ионов для их 
количественного определения в почвах и водных объектах. Тест-россыпь содержит все реагенты 
для аналитической реакции. Россыпи позволяют количественно определять фосфаты и сульфиты 
в водных пробах без предварительного приготовления растворов реагентов. В блистерной ячейке 
диаметром 6 мм гораздо более интенсивная окраска достигалась при слое раствора не более 
2 мм. Нанесение на поверхность гомогенизированной и обесцвеченной костры конопли реагентов 
позволяет избежать их контакта до момента протекания химической аналитической реакции. 
Состав россыпей и условия нанесения реагентов оптимизированы. Достаточно высокую 
кислотность способны обеспечить гидросульфат-ионы при добавлении нескольких капель раствора. 
Реакция протекает в объеме добавляемого испытуемого раствора, который составляет 2-3 капли.
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in soils and water bodies have been optimized. The test placer contains all the reagents for the analytical 
reaction. Placers allow the quantitative determination of phosphates and sulfi des in aqueous samples 
without prior preparation of reagent solutions. In a blister cell with a diameter of 6 mm, a much more 
intense color was achieved with a solution layer of no more than 2 mm. The application of reagents 
to the surface of homogenized and discolored hemp awns avoids their contact until the chemical 
analytical reaction takes place. The composition of placers and the conditions for applying reagents are 
optimized. Suffi ciently high acidity can be provided by hydrosulfate ions with the addition of a few drops 
of solution. The reaction proceeds in the volume of the added test solution, which is 2-3 drops.
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Введение. Будучи одним из главных 
элементов питания живых организмов расте-
ний, фосфор усваивается в виде солей орто-
фосфорной кислоты, а также солей полифос-
форных кислот [1-6]. Таким образом, в расте-
ниях наряду с органическим фосфором при-
сутствуют неорганические фосфорные соеди-
нения для обеспечения роста и жизнедеятель-
ности клеток и для резерва фосфора. Именно 
в таких формах этот элемент широко распро-
странен в воде водоемов, почвах, в горных по-
родах, в живых клетках, пищевых продуктах, 
а также во многих искусственно полученных 
материалах. Накопление в воде биогенных 
элементов под действием антропогенных 

и естественных факторов ведет к их эвтрофи-
кации.

Соединения серы являются одними из ос-
новных веществ, загрязняющих гидросферу [7]. 
По степени воздействия на человеческий орга-
низм сернистый ангидрид относится к III классу 
опасности как умеренно-опасное химическое ве-
щество. Вместе с темсера – биогенный элемент, 
необходимый для живых организмов, и обяза-
тельный элемент питания растений. Контроль 
за содержанием этих элементов в почве и водое-
мах представляет большой интерес с точки зре-
ния как лабораторных методов, так и тест-ме-
тодов анализа. В таблице 1 приведены ПДК 
стоков для сброса в канализацию.

Таблица 1
ПДК стоков для сброса в канализацию

Table 1
MPC of effluents for discharge into sewerage

Ед. изм 
Units

ПДК сточных вод
MPC of effl uents

Фосфор общий ПДК сточных вод на сброс в бытовую систему 
канализации населенных пунктов
Phosphorus total MPC of effl uents for discharge into the household sewerage 
system of settlements

мг /л
mg/l 12

Фосфор фосфатов ПДК сточных вод ливневой канализации 
населенных пунктов
Phosphorus of phosphates MPC of effl uents of storm sewerage of settlements 

мг /л
mg/l 12

Фосфор общий ПДК сточных вод на сброс в общесплавную 
или бытовую систему канализации
Phosphorus total MPC of effl uents for discharge into the combined 
or household sewerage system

мг /л
mg/l 1,5

Сульфиды ПДК сточных вод ливневой канализации населенных пунктов
Sulfi des MPC of effl uents of storm sewerage of settlements

мг /л
mg/l 1,5

ПДК сточных вод на сброс в ливневую систему канализации
MPC of effl uents for discharge into the storm sewerage system

мг /л
mg/l 1,5

Поиск оптимальных методов оценки 
фосфатного режима в водоемах, а также дру-
гих агрохимических показателей продолжает 
оставаться актуальной задачей [1, 2, 5, 7-12]. 

В анализируемом растворе фосфор может при-
сутствовать в виде трех основных форм [1, 5, 7]. 
Такими формами являются ортофосфат-ионы, 
органический фосфор и конденсированный 
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фосфор. Общим фосфором называется сумма 
этих форм. К таким параметрам, как предел 
обнаружения, воспроизводимость и экспресс-
ность методов анализа, предъявляются повы-
шенные требования, что стимулирует в ана-
литической химии фосфат-ионов, так же, как 
и в химии других ионов, преимущественное 
развитие инструментальных и автоматизиро-
ванных методов [6, 7, 13, 14]. Особое внимание 
обращается на тест-методы [15].

Физические и химические (ковалент-
ное закрепление или иммобилизация) – это 
два основных способа нанесения компонен-
тов аналитической реакции на поверхность 
носителя [16-19]. Подобные методы не закре-
плены ГОСТами. При разработке химических 
тест-методов предлагают различные способы 
закрепления реагентов, разнообразны также 
и методы их изготовления. В качестве носите-
лей используют целлюлозу, полиуретан, неор-
ганические адсорбенты и другие материалы. 
Таким образом, тест-методы можно классифи-
цировать в основном по способам изготовления.

В литературе приводятся различные экс-
прессные способы и тест-системы для контроля 
качества водных ресурсов [1, 2, 5, 7-10, 20-23]. 
Используя предлагаемый нами метод, удается 
достичь более высоких оптических плотностей 
окрашенных растворов. При этом существенно 
снижается и объем, необходимый для проведе-
ния аналитической реакции. В стандартных 
методиках визуальное тестирование при мак-
симальном содержании фосфат-ионов дости-
гается при толщине оптического слоя около 
20 мм [5, 7, 8, 20, 21]. Минимальный диаметр 
ячейки составляет 4-10 мм, и синяя окраска 
развивалась при слое раствора до 2 мм [24].

Материалы и методы исследований. Си-
ний цвет при определении фосфатов в водных 
пробах и почвенных вытяжках и фиолетовый 
цвет при определении сульфитовв предлагае-
мом способе развивается быстрее и интенсивнее 
за счет весьма высоких концентраций веществ, 
в частности, за счет максимальных концентра-
ций гептамолибдат-ионов. Гептамолибдат-ани-
оны [Мо7О24]

6- имеют значительный высокий от-
рицательный заряд в начальный момент време-
ни. С этим связаны очень большая ионная сила 
раствора и активность всех ионов. Корректная 
количественная оценка этого эффекта сильно 
затруднена ввиду отсутствия соответствующей 
теории для концентрированных растворов силь-
ных электролитов [7]. Для достижения необхо-
димого уровня рН подобраны кристаллические 
вещества, обеспечивающие необходимую кис-
лотность (выбор производился эмпирически).

Активные концентрации веществ, об-
разующих синь, были значительно увеличе-
ны. Производился поиск кристаллического 
и негигроскопического вещества, способного 
обеспечить приемлемую кислотность в объеме 
нескольких капель раствора и подходящего 
восстановителя. Объем добавляемого (анали-
зируемого) раствора составляет 0,2-0,3 мл [7].

Свойства предложенной россыпи не изме-
няются при комнатной температуре, если она 
герметически закрыта. Хранится она в течение 
3 мес. Тест-россыпь пригодна для тестирования 
водных растворов, а также почвенных вытя-
жек и природных вод. Диапазон определяе-
мых концентраций составил от 0,5 до 100 мг /л 
в пересчете на фосфат-ионы и 0,08-1 мг /л 
в пересчете на сульфит-ионы. В блистерной 
ячейке получены результаты с экспозицией 
3-5-10-20-30 мин. Ход изменения окраски (от-
тенков синего цвета) монотонен и почти оди-
наков для концентраций фосфат-ионов и суль-
фит-ионов. При [РО4

3-] ниже 10 мг /л оттенки 
хорошо различаются лишь при 2-3-кратном 
изменении концентрации исследуемых рас-
творов [7]. При концентрациях фосфат-ионов 
выше 10 мг /л наблюдалось более четкое разли-
чие. Цветовую шкалу составляли эмпирически, 
а также переводили ее в цифровой вид через 
приложение Litur, выдающее обозначение цве-
та в HEX-формате, который можно поменять 
на RGB или HSB. С этой целью были прове-
дены массовые испытания (тестирование) [25].

В ходе испытаний тест-россыпей иссле-
довали сорбент растительного происхожде-
ния: конопляную костру, целлюлозу, а для 
сравнения с ранее изученными тест-система-
ми – алюмогель и силикагель. Важно было, 
чтобы все нанесенные химические реакти-
вы (реагенты) были, с одной стороны, надежно 
изолированы друг от друга, с другой стороны, 
в момент прибавления испытуемого раствора 
быстро и в стехиометрических соотношениях 
переходили бы в раствор.

Испытаны несколько типов силикагелей 
и других сорбентов (носителей). Хорошие ре-
зультаты показали целлюлоза, измельченная 
и отбеленная костра. Приведены исследования 
сорбентов (носителей) на предмет их модифи-
цирования для использования в различных 
областях [5, 8-10]. В работе [20] отражено то, 
как силикагель был использован в таблетках 
различного состава для полуколичественного 
определения NO3

- и NO2
-. Для нанесения ре-

агентов важными факторами являются пра-
вильной выбор температуры и время вакуу-
мирования, время сорбирования.
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Первоначально исследовали россыпи, со-
держащие парные реагенты. Так, исследовали 

оптимизированные по составу реагентов и но-
сителей россыпи (табл. 2) [2, 7].

Таблица 2
Состав тест-россыпей с различными сорбентами и реактивами

Table 2
Composition of test-placers with various sorbents and reagents

Компоненты
Components

Обозначение тест-россыпи / Test placer designation
В-аa В-а В-бb В-в

массовая доля, % / mass fraction, %

Реактивы
Reagents

(NH4)6Мо7O24 ∙ 4Н2O 1.4-3.4 1.0-2.2 1.4-4.4 4.0-8.0
К(SbО)С4Н4О6 ∙ 0.5Н2О 0.08-0.2 0.08-0.6 0.2-0.8 0.2-0.6

КHSO4 0.0 8-20.0 11.0-16.5 8.0-14.2
С4Н6О6 0.8-1.25 1.2-1.6 0.8-16 0.0
С6Н8О6 0.8-2.0 0.8-2.0 1.0-4.0 0.5-2.0

Сорбенты
Sorbents

Костра конопли
Hemp awn 60.0 65.0 0.0 52.4

Алюмогель (альфа-форма 
окиси алюминия)
Alumagel (alfa form 
of aluminum oxide) 

0.0 0.0 48.2 0.0

Расплывание / Diffusion присут 
present

oтсутст 
absent

присут 
present

oтсутст 
absent

Кислотность / Acidity 1.2-2.4 1.2-2.4 1.6-2.2 1.2-2.0
Окраска с 3 каплями 
раствора РО43-, 80 мг/л
Coloration with 3 drops 
of solution PO43-, 80 mg/l

серо-
синяя

grey-blue

серо-
синяя

grey-blue

черно-синяя
black 

and blue

синяя
blue

Окраска с 3 капли 
испытуемой воды
Coloration with 3 drops 
of tested water

бледно-
голубая 
pale blue

голубая 
light blue

серо-
голубая
blue-gray

голубая
light blue

Примечание. a сероватый оттенок, b взвесь. Note. a grayish hue, b suspension.

Количество носителя (сорбента) подбирали 
для каждого типа индивидуально. Цветометри-
ческие и спектрофотометрические характеристи-
ки тест-системы оптимизировали с привлечением 
массовых измерений. В таблице 2 приводится со-
став по реагентам для фотометрической реакции. 
Необходимая кислотность рН 1.4-2.8 обеспечива-
лась за счет внесения гидросульфата калия [7].

Нами был предложен вариант определе-
ния фосфат-ионов и сульфит-ионов в водных 
пробах над поверхностью тест-системы – рос-
сыпью, содержащей смесь реагентов [2, 7]. Ме-
тод – экспрессный, то есть время для развития 
окраски составляет не более 2 мин. При этом 
возможно как качественное, так и полуколиче-
ственное и количественное определение фосфа-
тов и сульфатов. В связи с отсутствием различий 
гранулометрических характеристик и физи-
ческих свойств различных компонентов россы-
пи с нанесенными реагентами гомогенизация 
россыпей упрощается. Оптимизированы про-
цессы смешивания высушенных компонентов 
в единую россыпь. Все реагенты индивидуально 

наносили на гомогенизированную и отбеленную 
костру из водных растворов с концентрациями, 
которые составляли 85-90% от насыщенных. Оп-
тимизировали время выдерживания растворов 
в контакте с кострой. Далее россыпи на основе 
костры просушивали при температуре 40°C.

Для обеспечения лучших аналитических 
качеств тест-системы для сульфит-ионов коли-
чество носителя и содержание компонентов 
оптимизировали опытным путем. В таблице 3 
приводятся составы россыпей с действующими 
веществами для аналитической реакции.

Приоритетными характеристиками раз-
работанной тест-россыпи являются постоян-
ство химических и физических свойств, гомо-
генность и отсутствие гигроскопичности. Про-
цесс достижения однородности микрообъемов 
по реагентному составу представляет собой 
смешение отдельных россыпей. Гомогениза-
цию осуществляли после высушивания. Кон-
троль гомогенизации осуществляли с помощью 
микроскопа. Влажность контролировали с по-
мощью влагоанализатора OHAUSMB25.
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Таблица 3
Основные варианты составов россыпей для определения сульфит-ионов 

на основе гомогенизированных смесей для определения сульфит-ионов в водных пробах

Table 3
Main variants of placer compositions for the determination of sulfite ions 

based on homogenized mixtures for the determination of sulfite ions in aqueous samples

Компоненты / свойства
Components /  properties 1 2 3 4

Реактивы 
Reagents

Фосфорная кислота / Phosphoric acid 2 3.0 4.0
Фуксин основной / Fuchsine basic 0.2 0.44 0.60
Формальдегид, 12% раствор

Formaldehyde, 12% solution 4.5 8.5 12.5

Сорбент
Sorbent Костра конопли / Hemp awn 64.3 66.5 58.2 52.4

Наблюдения
Observations

Экспозиция, сутки / Exposure, day 21 21 21 60
Расплывание / Diffusion нет нет нет да

рН 2.4-2.6 2.4-2.8 2.8-3.2 2.8-3.5
3 капли испытуемого раствора SO3

2-, 
120 мг/л

3 drops of tested solution SO3
2-, 120 mg/l

серо-
розовая
grey-pink

темно-фио-
летовая

dark purple

темно-фи-
олетовая

dark purple

розовая
pink

3 капли испытуемого раствора SO3
2-, 

0 мг/л
3 drops of tested solution SO3

2-, 0 mg/l

бледно-
розовая
pale pink

слабая тем-
но-фиолетовая
weak dark purple

светло-
бурая

light brown

бледно- 
розовая
pale pink

Тест-система в виде россыпи не должна за-
метным образом изменять свою массу и не долж-
на проявлять гигроскопичность в нормальных 
условиях. Для изучения гигроскопичности ком-
бинированных россыпей изготовили 8 одинако-
вых образцов. Выдерживали образцы в различ-
ных условиях: в вакуумированных емкостях 
при комнатной температуре, в среде с повышен-
ным влагосодержанием, а также герметично за-
крытыми при температуре 6-8°C.

Каждые 4 дня в течение 6 недель исследо-
вали изменение физических свойств россыпей. 
Наилучшие результаты проявляли россыпи, 
хранившиеся в холодильнике, герметично упа-
кованные. Россыпи, хранившиеся при повышен-
ной влажности, приобрели серо-синюю окраску 
и теряли сыпучесть. Герметично закрытые пор-
ции россыпи открывали, описывали внешние 
изменения и проводили тест-определение фос-
фат-ионов с применением тест-шкалы, цифро-
вой шкалы (с использованием цифрового анали-
затора цвета), изучали спектральные характе-
ристики россыпей при различных концентраци-
ях с использованием спектрофотометра (рис. 1).

При использовании россыпей, хранящих-
ся при комнатной температуре, отклонения на-
блюдались через 4 мес. со дня изготовления. Рос-
сыпи, хранившиеся в холодильнике, воспроизво-
дили одинаковые результаты и после 6-месяч-
ного эксперимента. Отсутствие света являлось 
главным условием при хранении тест-россыпи. 
Россыпи следует хранить в темной упаковке.

Рис. 1. Оптическая плотность растворов 
в зависимости от концентрации 

фосфат-ионов с применением россыпи 
на основе гомогенизированных смесей

Fig. 1. Optical density 
of solutions depending on the concentration 

of phosphate ions with the use of placer 
based on homogenized mixtures

Визуально-колористическую реакцию 
необходимо проводить в условиях, когда при-
бавляют 3 капли анализируемого раствора. 
При этом реакцию проводят в блистерной ячей-
ке в течение необходимого времени, требуемого 
для развития окраски раствора. В ходе экспери-
ментов были получены результаты с различной 
экспозицией. Очевидно, что они существенно 
зависят от временной выдержки. Ход измене-
ний монотонен и приблизительно одинаков для 
всех концентраций. После построения и корре-
ляции колористической шкалы и стандартиза-
ции изготовления тест-россыпи была проведена 
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серия испытаний тест-метода с использованием 
массовых измерений с привлечением «наивных 
наблюдателей» [7, 25].

Выводы
Разработанный экспрессный тест-метод 

определения фосфат-ионов и сульфат-ионов 
позволяет полуколичественно оценивать их 
содержание в природных водоемах. В качестве 
тест-средства предложены тест-россыпь и коло-
ристическая шкала или приложение. Свойства 
россыпи не изменяются при комнатной темпера-
туре, если она герметически закрыта. Хранится 
она в течение 3 мес. при температуре 8-10°С.

Предложены оптимизированные вариан-
ты россыпей, которые подверглись тщательному 
статистическому анализу. Выявлено, что более 
надежно как для приготовления, так и для хра-
нения и использования тест-системы, вносить 
каждый компонент по отдельности на носитель. 
Это позволяет исключить возможность неже-
лательного контакта реагентов и тем самым 
исключить протекание нежелательных (побоч-
ных) реакций. Исследовали лишь тест-россыпи, 
составленные из индивидуальных компонен-
тов. В процессе исследований также разрабо-
тана уникальная методика хранения микроко-
личеств реактивов на поверхности различных 
сорбентов – как минеральных, так и раститель-
ных. Это открывает широкие возможности для 
унификации методики для изготовления дру-
гих тест-системкак для химического, так и для 
других видов анализа и тестирования.

Рис. 2. Спектр поглощения раствора 
в зависимости от концентрации 

сульфит-ионов с применением россыпи 
на основе гомогенизированных смесей 
с кострой конопли в качестве носителя:
1-5,0 мг/л; 2-10,0 мг/л; 3-20,0 мг/л; 4-50 мг/л; 

5-100 мг/л (двухлучевой сканирующий 
спектрофотометр UV-1900i (Shimadzu))

Fig. 2. The spectrum of absorption of the solution 
depending on the concentration of sulfi te ions 
using a placer based on homogenized mixtures 

with hemp awn as a carrier: 
1-5.0 mg/l, 2-10.0 mg/l, 3-20.0 mg/l, 4-50 mg/l, 

5-100 mg/l (two-beam scanning 
spectrophotometer UV-1900i (Shimadzu)
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