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Закінчення табл .

Назва НД
Метод визначення  
та його принцип

Пробопідготовка;  
діапазон вимірюваних концентрацій

Примітки

ГОСТ 26185-84. п. 3.14. 
Водоросли морские  
и продукты их переработки

Візуально-фотометричний
йод-крохмальний метод
(якісне визначення).  
Для кількісного визначення  
рекомендується екстракцій-
но-фотометричний метод.  
Фотометрують бензиновий
чи хлороформний екстракт
йоду  

Суха лужна (К2СО3) мінералізація зразків  
з подальшим вилученням йодиду водою  
із сухого залишку. Розчин обробляють
нітритом для виділення елементного йоду; 
2I- + 2NO2

- + 4Н+ → I2 + 2NO + 2Н2О;  
кількісне визначення – від 100 мг/кг

Неповне озолення
проб пропонованою
методикою пробопід-
готовки. Застосування
вогненебезпечного
токсичного органічно-
го розчинника. Мето-
дика не оптимізована
з точки зору оптима-
льного співвідношен-
ня об'ємів водної та
органічних фаз

НД, затверджені українським законодавством

ТУ У 18.446-97.  
Сіль кухонна йодована

Титриметричний; титрування
тіосульфатом елементного
йоду; 
І2 +2S2O4

2- → 2І- + S4O6
2

Йодат, яким фортифіковано кухонну сіль, 
відновлюють у кислому середовищі  
надміром йодиду до елементного йоду; 
IO3

- + 5I- +6H+ → 3I2 + 3H2O; від 8 мг/кг

Проблеми відбору
середньої проби

ТУ У 23522451-004.  
Метод визначення йодид-
іону у водорості спіруліні  

Аналогічно ГОСТ 26185-84 

Суха лужна (К2СО3) мінералізація зразків  
з подальшим вилученням йодиду водою із
сухого залишку. Розчин обробляють нітри-
том для виділення елементного йоду; 
2I- + 2NO2

- + 4Н+ → I2 + 2NO + 2Н2О;  
кількісне визначення – від 100 мг/кг

Не наведено концен-
трації розчинів, що
використовуються  
в аналізі

МВВ 081/12-0066-02.  
Методы измерения массо-
вой концентрации иодид-
ионов в иодированных
продуктах (напитки  
безалкогольные, воды
питьевые и минеральные, 
хлеб, соль)  

Інвенсійно-вольтамперо-
метричний метод, що ґрун-
тується на здатності йодид-
іону накопичуватися на по-
верхні електрода при певно-
му потенціалі з подальшим
катодним відновленням

Напої безалкогольні, води питні і мінера-
льні 0,005–1,3 мг/дм3; хліб 0,2–2,3 мг/кг; 
сіль кухонна 1,0-60 мг/кг

Методика дозволяє
визначати природ-
ний вміст йоду, про-
те методику розроб-
лено під конкретний
прилад певної фір-
ми, а отже вона є
малодоступною

МВВ 081/12-0146-04. 
Методика виконання вимі-
рювань вмісту загального
йоду у водах, напоях та
продуктах харчування
кінетичним каталітичним
методом  

Фотометричний каталітич-
ний; методика ґрунтується
на каталітичному впливі
йодиду на церій(IV)-
арсенітну редокс-реакцію: 
2Ce4+ + AsO3

3- +H2O → 2Ce3+ 

+ AsO4
3- + 2H+

Два варіанти пробопідготовки: суха лужна
(К2СО3) мінералізація зразків з подаль-
шим вилученням йодиду водою та волога
кислотна (HNO3) мінералізація з мікро-
хвильовим прискоренням.  
Поєднання реакції Сендела-Кольтгофа з
кислотною мінералізацією проб здійснено
завдяки введенню добавок сульфамінової
кислоти; від 10 до 1000 мгк/дм3 включно

Методика дозволяє
визначати природ-
ний вміст йоду, є
доступною, проте
передбачає викорис-
тання токсичних
сполук арсену(ІІІ) 
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ІЗОЕЛЕКТРИЧНА ТОЧКА БІЛКІВ У РОЗЧИНАХ ПОВЕРХНЕВО-АКТИВНИХ РЕЧОВИН  

ЯК ФАКТОР УМОВ МІЦЕЛЯРНО-ЕКСТРАКЦІЙНОГО ВИЛУЧЕННЯ  

БІОЛОГІЧНИХ СУБСТРАТІВ 
 

Вивчено вплив білків на параметри фазоутворення у розчинах додецилсульфату натрію. Встановлено зміну темпера-
тури фазоутворення та об'єму міцелярної фази при значеннях рН близьких до ізоелектричної точки білку. Знайдені ефек-
тивні значення ізоелектричної точки овальбуміну в присутності поверхнево-активних речовин різного типу. Показано
зменшення значення ізоелектричної точки білку у присутності саліцилової кислоти при сталості параметрів фазоутво-
рення. Запропоновано умови міцелярно-екстракційного вилучення білків з  поверхонь різної природи. 

The influence of the proteins on the phase formatio n parameters was studied. The changes of phase form ation temperature and the 
volume of the surfactant-rich phase at pH values cl ose to the isoelectric point of protein were establ ished. The effective values of the 
isoelectric point in the presence of various surfac tants were found. The decreases of isoelectric poin t values in the presence of salicylic 
acid at the constant phase formation parameters wer e shown. The suitable conditions for effective mice llar extractions of the proteins 
from solid surfaces were proposed.  

Вступ. При виділенні білків із природних об'єктів
створення нових ефективних методів концентрування
являється актуальним завданням [18, 23]. Міцелярна

екстракція фазами неіонних поверхнево-активних речо-
вин (НПАР) при температурі помутніння виступає перс-
пективним методом концентрування та розділення гід-
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рофобних і гідрофільних білкових субстратів [11, 14]. 
Основними перевагами міцелярної екстракції є досяг-
нення високих коефіцієнтів концентрування при викори-
станні невеликих об'ємів проби, вибіркове вилучення
гідрофобних білків [14] та можливість сполучення з ря-
дом фізико-хімічних методів визначення, у тому числі з
високоефективною рідинною хроматографією [9, 10, 13, 
16]. Проте недостатнє вилучення гідрофільних сполук
та необхідність нагрівання системи обмежують засто-
сування фаз неіонних ПАР для концентрування лабіль-
них біологічних субстратів.  

Застосування альтернативної низькотемпературної
міцелярної екстракції фазами іонних ПАР (ІПАР) для
концентрування білкових субстратів підвищує ефектив-
ність їх вилучення за рахунок сполучення електростати-
чних та гідрофобних взаємодій. Серед ІПАР найбільш
перспективною для концентрування білків вбачається
аніонна ПАР - додецилсульфат натрію (ДДСН), що хара-
ктеризується оптимальними значеннями розчинності, 
критичної концентрації міцелоутворення (ККМ), темпера-
тури Крафта та солюбілізаційної ємності утворюваних
міцелярних фаз. Сполучення попереднього міцелярно-
екстракційного концентрування біологічних субстратів
фазами на основі ДДСН з методом їх електрофоретич-
ного розділення сприяє більш надійному виявленню та
визначенню індивідуальних білків у природних об'єктах
[7, 20]. Фазоутворення у розчинах ІПАР відбувається при
охолодженні міцелярних розчинів нижче за температуру
Крафта [6]. Введення електролітів [19, 21], органічних
розчинників [6] та різних гідротропів [12, 17] також сприяє
утворенню іонно-активних фаз. Суттєве підвищення сту-
пеню вилучення білків відбувається у присутності відпо-
відних модифікуючих добавок. Так, міцелярні фази утво-
рювані з розчинів ДДСН при одночасній присутності гід-
ротропу та електроліту здатні вилучати білкові субстрати
практично повністю [4]. Ефективними модифікаторами
багатьох систем на основі ПАР виступають хлорид на-
трію та саліцилова кислота [17, 21]. 

Ізоелектрична точка (pI) – важливий параметр, що
визначає умови та ефективність екстракційного концен-
трування білків [2, 3, 7]. Так, білкові субстрати найбільш
повно вилучаються міцелярними фазами та органічни-
ми розчинниками при значеннях рН≈pI [4, 15]. За цих
умов білок частково втрачає іонну атмосферу, його за-
ряд близький до нуля, а білкові молекули здатні безпе-
решкодно зближуватись до радіусу дії ван-дер-вааль-
сових сил, як наслідок, розмір білкових агрегатів збіль-
шується і у водних розчинах формується осад [2, 3]. 
Значення pI визначає також іонну форму білкового суб-
страту при певній кислотності середовища, що важливо
при виборі умов розділення білків, зокрема електрофо-
ретичними методами [7, 8, 20].  

У літературі відзначається здатність електролітів і
поверхнево-активних речовин впливати на стан кислот-
но-основних рівноваг органічних протолітів та pI білко-
вих субстанцій [5, 8, 22]. Тому, метою роботи було ви-
вчити вплив поверхнево-активних речовин різної при-
роди та модифікуючих добавок хлориду натрію та салі-
цилової кислоти на значення ізоелектричної точки біл-
ку. При цьому важливим було встановити специфіку
фазового розшарування у розчинах ДДСН у присутності

білкових субстратів при рН ≈ рІ. 
Реагенти та апаратура. У роботі використовували

аніонну ПАР додецилсульфат натрію ("Merck"), неіонну
ПАР Triton X-100 ("Merck") і катіонну ПАР етоній ("Фар-
мак"). Вміст основної речовини в препаратах поверхне-
во-активних речовин становив ≥99%. Модифікатори
хлорид натрію та саліцилова кислота були кваліфікації

"ч.д.а.". Робочі розчини ПАР та модифікаторів готували
розчиненням відповідних точних наважок у дистильо-
ваній воді. Розчини овальбуміну (Mr = 4,3·104

Дa, 
pI = 4,8) готували розчиненням відповідних наважок у
воді згідно з [7]. Розчини казеїну (Mr = 7,5-10·104

Дa, 
pI = 4,7) та бичачого сировоточного альбуміну – БСА
(Mr = 6.7·104

Дa, pI=4,9) готували розчиненням точних
наважок у 0,05 моль/л розчині ДДСН. Кислотність роз-
чинів встановлювали додаванням 0,1 моль/л розчинів
HCl та NaOH (фіксанал) і контролювали за допомогою
рН-метру "рН-340" зі скляним електродом ЭСЛ-43-07. 

Методика експерименту. Для дослідження впливу
ПАР та модифікуючих добавок на значення ізоелектри-
чної точки в роботі використовували найбільш пошире-
ний білок овальбумін. Висока розчинність овальбуміну
забезпечувала можливість створення оптимальних
концентраційних умов для встановлення констант ди-
соціації аміно- та карбоксильних груп білку методом рН-
метричного титрування. 

Встановлення ізоелектричної точки овальбуміну.  
В стакан ємністю 50 мл відбирали з курячого яйця 20 мл
білку (m≈18 г), додавали (за необхідності) певні кількості
розчинів ПАР, хлориду натрію і саліцилової кислоти, до-
водили дистильованою водою до 40 мл і перемішували
(магнітна мішалка). Утворений після розчинення оваль-
буміну осад глобулінів відфільтрували через марлевий
шар. Відбирали 10 мл аліквоти та проводили рН-
метричне титрування розчину овальбуміну. Для визна-
чення кількості і константи дисоціації аміногруп білку
титрування проводили 0,05 моль/л розчином HCl, а для
визначення карбоксильних груп – 0,05 моль/л NaOH. 

Значення рКNH2 та рКCOOH розраховували на основі
кривих рН-метричного титрування за допомогою про-
грами Hyperqua [1]. При проведені розрахунків застосо-
вували модель, що враховувала одночасну присутність
у молекулі білку аміно- та карбоксильних груп. На осно-
ві кривих титрування овальбуміну було встановлено
кількість присутніх у системі NH2 та COOH груп, яку
враховували для подальших розрахунків значення рІ у
розчинах ПАР. Розрахунок значень рК функціональних
груп білків у присутності саліцилової кислоти проводили
в рамках моделі, яка враховувала вміст та протонодо-
норні властивості останньої. Розрахунок значень рІ
проводили за формулою [2]: рІ=(рКNH2 + рКCOOH)/2. Точ-
ність визначення ізоелектричної точки даним методом
була оцінена зіставленням експериментальних та відо-
мих з літератури значень рІ гліцину та овальбуміну і не
перевищувала 0,03 для амінокислоти та 0,05 для білку. 

Встановлення параметрів фазоутворення. Водні
розчини ДДСН, які містили всі необхідні компоненти, 
поміщали у калібровані мірні циліндри об'ємом 10 мл, 
закріпляли у штативі та поміщали у водяну баню. Для
отримання кристалічної фази у системах ДДСН, ДДСН-
NaCl, ДДСН-H2Sal розчини охолоджували до 3 ºС. Фор-
мування компактної рідкої міцелярної фази у системі
ДДСН-H2Sal-NaCl відбувалось шляхом нагрівання роз-
чинів вище температури фазоутворення (30 °С), їх го-
могенізації, та наступного охолодження до 20 °С. Тем-
пературу розчинів контролювали за допомогою термо-
метрів, занурених у циліндри та безпосередньо у водя-
ну баню. Температуру фазоутворення фіксували при
появі у розчинах характерної опалесценції. Утворювана
міцелярна фаза ДДСН збиралась на дні циліндру. Об'-
єму фази фіксували у рівноважних умовах досягнення
сталості концентрацій компонентів у водній та міцеляр-
ній фазах. 

Оцінка ефективності вилучення овальбуміну у фа-
зи ДДСН. Ефективність вилучення овальбуміну оціню-
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вали спектрофотометричним методом за біуретовою
реакцією [7]. Отриману після декантації водного розчи-
ну міцелярну фазу, яка містила овальбумін, переноси-
ли у мірну колбу ємністю 25 мл, додавали 5 мл 10% 
розчину неіонної ПАР Triton X-100, встановлювали  
рН 7-8, потім додавали 5 мл біуретового реактиву та
доводили дистильованою водою до позначки. Через  
20 хв вимірювали оптичну густину отриманого розчину
в кюветах з l = 2 см при λ = 550 нм; розчин порівняння – 
вода. Похибка оцінки ступеню вилучення білків в експе-
рименті не перевищувала 1%.

Результати та обговорення. Температура фазоут-
ворення (TФ.У.) та об'єм утворюваної фази (VМ.Ф.) в інди-
відуальних розчинах ДДСН із збільшенням рН моно-
тонно збільшуються (рис., криві 1, 2). Введення у сис-
тему білків спричиняє зміну параметрів фазоутворення. 
Отриманні для системи білок-ДДСН залежності
TФ.У., VМ.Ф. = f(pH) характеризуються наявністю макси-
муму при рН≈рІ (рис., криві 3, 4). Температура фазоут-
ворення в системі при рН≈рІ близька до кімнатної і ста-
новить 18 ºС

Вплив добавок білку на параметри фазоутворення у
кислих розчинах при рН<pI незначний, а при pH>pI зна-
чення температури фазоутворяння та об'єму фази у
системі білок-ДДСН значно нижчі, ніж для індивідуаль-
них розчинів ДДСН (рисунок).  

Екстремуми на залежностях TФ.У., VМ.Ф. = f(pH) збері-
гаються для білків різної природи. Однак із збільшен-
ням гідрофобності білку вплив ізоелектричної точки на
параметри фазоутворення стає менш вираженим. Так, 
у системі БСА-ДДСН при рН≈рІ≈4 кристалічний осад
починає формуватись при 12 ºС, а об'єм фази ста-
новить 1,2 мл. У присутності казеїну TФ.У.= 7 ºС, 
VМ.Ф.=0,8 мл, відповідно. В інтервалі існування заря-
джених форм казеїну і БСА температура фазоутворен-
ня досить низька (≤5 ºС), а значення об'ємів фаз прак-
тично незмінне (≈0,5 мл). Збільшення концентрації
ДДСН нівелює вплив білків на параметри фазоутворен-
ня. Так, при концентрації ДДСН 0,1 моль/л, залежності
TФ.У., VМ.Ф.= f(pH), отримані для індивідуальних розчинів
ДДСН та для системи білок-ДДСН, мають аналогічний
характер. Таким чином, зменшення температури фазо-
утворення та об'єму утворюваної у розчинах ДДСН фа-
зи у присутності білків обумовлене формуванням у сис-
темі агрегатів білок-ДДСН, що призводить до зменшен-
ня значень ККМ і відповідно зниженню значень темпе-
ратури Крафта. 
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Рис. Залежність температури фазоутворення (1, 3) 
і об'єму (2, 4) утворюваної фази ДДСН у відсутності (1, 2) 

та присутності (3, 4) овальбуміну
від рН. CДДСН= 0,05 моль/л, Совальбумін= 0,2 мг/мл, V0= 10 мл

Ступені вилучення білкових субстратів у міцелярні
фази, що формуються з індивідуальних розчинів ДДСН, 
незначні. Застосування модифікуючих добавок хлориду
натрію і саліцилової кислоти забезпечує практично по-
вне вилучення білків та сприяє досягненню високих
значень коефіцієнту абсолютного концентрування [4]. 
При цьому значення коефіцієнта концентрування суттє-
во залежить від об'єму утворюваних міцелярних фаз. 
Встановлено, що у присутності білку параметри фазоу-
творення у двокомпонентній системі ДДСН-NaCl прак-
тично не змінюються. Так, при введені у систему
1 мг/мл овальбуміну значення TФ.У. збільшується лише

на 3°С, а об'єму міцелярної фази – на 0,5 мл. При цьому
фаза ДДСН-NaCl не щільна та має великий об'єм, що
негативно позначується на коефіцієнті концентрування.  

Одночасна присутність у системі електроліту і салі-
цилової кислоти сприяє формуванню компактної високо-
в'язкої рідини (TФ.У.≈ 30 ºС). Однак, при введенні білку в
трьохкомпонентну систему ДДСН-NaCl-H2Sal температу-
ра фазоутворення підвищується на 6 ºС, а об'єм міцеля-
рної фази збільшується на 1 мл. Така зміна параметрів
фазоутворення на ефективності вилучення білків моди-
фікованими фазами ДДСН не позначується. Разом з
цим, незначне збільшення TФ.У. у системі денатурації
білкових субстратів не викликає. Проблема зменшення
коефіцієнту концентрування внаслідок збільшення об'-
єму міцелярної фази вирішується підбором оптимальних
концентраційних умов у системі при використанні біль-
ших об'ємів проби, або введенням додаткових модифі-
куючих добавок. Примітно, що у трьохкомпонентній сис-
темі ДДСН-NaCl-H2Sal на залежностях TФ.У., VМ.Ф. = f(pH) 
прояв специфічного впливу білку на параметри фазоут-
ворення в області pI практично відсутній.  

Відомо, що присутні у розчинах білків електроліти та
поверхнево-активні речовини різного типу здатні впли-
вати на стан кислотно-основних рівноваг. У цьому зв'я-
зку пошук оптимальних умов міцелярно-екстракційного
вилучення білків пов'язаний із попередньою оцінкою
ефективних значень рІ. Тому у роботі досліджено вплив
етонію, Triton X-100, ДДСН, хлориду натрію та саліци-
лової кислоти на ефективні значення рК овальбуміну. 
Встановлено, що при введенні у водний розчин оваль-
буміну добавок ДДСН та Triton X-100 значення констант
дисоціації аміногруп білку збільшуються, а у присутнос-
ті саліцилової кислоти та етонію, навпаки, – зменшу-
ються. Хлорид натрію на протоноакцепторні властивос-
ті аміногруп білку практично не впливає. При цьому
ефективні значення pKNH2 у системах ДДСН-H2Sal та
ДДСН-H2Sal-NaCl нижчі, ніж у водному розчині оваль-
буміну (таблиця).  

Значення константи дисоціації карбоксильних груп
білку у присутності ПАР та модифікуючих добавок також
змінюється. Так, зростання значень pKСООН відбувається
при додаванні аніонної та неіонної ПАР а також електро-
літу. З іншого боку саліцилова кислота здатна збільшу-
вати протонодонорні властивості карбоксильних груп
білку. Значне зменшення ефективних значень pKСООН у
системі білок-катіонна ПАР можна пояснити проявом
електростатичних взаємодій між негативно зарядженими
дисоційованими за карбоксильними групами частинками
білку та катіонами етонію з одночасною солюбілізаціею
білку міцелярними агрегатами КПАР (таблиця). 

Розраховане на основі кривих рН-метричного титру-
вання водних розчинів значення ізоелектричної точки
овальбуміну добре корелює із зазначеними у [7] даними
(pI=4,6). Аналізом отриманих у роботі даних встановле-
но, що додавання електроліту призводить до логічного
невеликого зменшення рІ білку, що можна пояснити змі-
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ною іонної сили середовища. У розчинах ДДСН і Triton  
X-100 значення рІ збільшується, а у міцелярному розчині
катіонної ПАР етонію – значно зменшується. Додавання
саліцилової кислоти до водного розчину білку сприяє
зменшенню значення рІ овальбуміну. При цьому, вве-
дення саліцилової кислоти у міцелярні розчини нівелює
вплив ДДСН і сприяє зменшенню рІ. Тому в трьохкомпо-
нентній системі ДДСН-H2Sal-NaCl значення рІ ≈ 4, що
співпадає із значенням рН, при якому досягаються мак-
симальні ступені вилучення білкових субстратів. 

Таблиця

Значення pKNH2 , pKСООН та рІ овальбуміну  
у різних системах

Система pKNH2 pKСООН pIеф

Водний розчин 6,27 3,46 4,86 

ДДСН 6,52 4,52 5,52 

Triton X-100 6,63 3,86 5,24 

Етоній 6,09 1,73 3,91 

NaCl 6,24 3,71 4,97 

H2Sal 5,11 2,90 4,00 

ДДСН-H2Sal 5,74 3,70 4,72 

ДДСН-H2Sal-NaCl 5,08 3,42 4,25 

СДДСН= 0,1 моль/л, СTriton X – 100 = 0,05 моль/л, Сетоній= 0,25 моль/л, 
СH2Sal= 0,04 моль/л, CNaCl=6%, Сбілку= 450 мг/мл

При проведенні криміналістичних та біохімічних до-
сліджень для встановлення наявності, походження, скла-
ду та властивостей біологічних субстратів першочерго-
вою задачею являється виділення білків у гомогенному, 
бажано, нативному стані з твердих носіїв та складних
матриць [2, 3, 24]. Тому в роботі проведено оптимізацію
концентраційних умов та кислотності для ефективного
міцелярно-екстракційного вилучення овальбуміну та ро-
зроблено методику виділення овальбуміну модифікова-
ними фазами ДДСН з твердих поверхонь різного типу.  

Встановлено, що максимальне вилучення білку до-
сягається при його вилученні розчином ДДСН при рН 6 і
проведенні фазового розшарування при рН 4. Ці зна-
чення рН добре корелюють із наведеними у таблиці
ефективними значеннями ізоелектричної точки оваль-
буміну в індивідуальному розчині ДДСН та у трьохком-
понентній системі ДДСН-H2Sal-NaCl, відповідно.  

Методика. Виділення білку з твердої поверхні про-
водили тканиною, змоченою у 0,05 моль/л розчину ДДСН
з рН 6. Потім тканину поміщали у стакан ємністю 50 мл, 
що містив 50 мл 0,05 моль/л розчину ДДСН, та відмива-
ли протягом 20 хв (магнітна мішалка). Після вилучення
тканини до розчину овальбуміну додавали 0,138 г салі-
цилової кислоти, встановлювали рН 4 та додавали 3 г
хлориду натрію. Суміш нагрівали до температури >ТФУ
(30 ºС), перемішували та охолоджували до кімнатної
температури. Утворена після охолодження розчину мі-
целярна фаза ДДСН збиралась на дні стакану

(VМФ≈ 1 мл). Після повного розшарування та відокрем-
лення водної фази декантацією проводили спектрофо-
тометричне визначення білку в концентраті за біурето-
вою реакцією. Отримані результати показали високу
ефективність виділення білкових субстанцій з твердої
поверхні (R ≥ 96%) та достатню правильність розробле-
ної методики (Sr ≤ 0,05, n = 4, P = 0,95). Слід відзначити, 
що використання суміші ДДСН-саліцилова кислота на
етапі змивання білку з поверхні є недоцільним, оскільки
може призводити до передчасної денатурації. 

У роботі також досліджено вплив природи носія та
типу тканини на ефективність вилучення овальбуміну
фазами ДДСН. Встановлено, що найбільш ефективно
білки вилучаються зі скляної поверхні, гірше з дерев'я-
ної, а змивання з металічної поверхні проводити прак-
тично неможливо внаслідок здатності саліцилової кис-
лоти до комплексоутворення з іонами металів. Останній
факт заважає проведенню повного фазового розшару-
вання розчину ДДСН та коректному визначенню вмісту
білку у концентраті з біуретовим реактивом. Викорис-
тання марлевої тканини забезпечує практично повне
вилучення білку з поверхні (R > 99%). У меншій мірі для
таких цілей підходить х/б тканина (R ≈ 96%). Викорис-
тання паперової салфетки є небажаним: розчин змиву
стає каламутним; вплив такого фону усувається важко
і, як наслідок, отримані результати є дещо завищеними.  

Висновки. У роботі показано диференційовану змі-
ну значень ізоелектричної точки овальбуміну в залеж-
ності від типу ПАР та природи модифікуючої добавки. 
Встановлено, що неіонні та аніонні ПАР здатні збільшу-
вати значення ізоелектричної точки білку, а катіонні
ПАР – навпаки зменшувати. Модифікуючі добавки салі-
цилової кислоти значення ізоелектричної точки білку
зменшують. Добавки останньої нівелюють вплив аніон-
ної ПАР, і значення ізоелектричної точки в системах
ДДСН-H2Sal та ДДСН-H2Sal-NaCl наближуються до зна-
чень рІ, характерних для індивідуальних водних розчи-
нів овальбуміну.  

Встановлено здатність білків впливати на парамет-
ри фазоутворення у розчинах ДДСН. Показано, що в
індивідуальних розчинах ДДСН у присутності овальбу-
міну збільшення об'єму утворюваної міцелярної фази і
температури фазоутворення відбувається при значен-
нях рН близьких до ізоелектричної точки білку. Однак, у
трьохкомпонентній системі ДДСН-NaCl-H2Sal прояв
специфічного впливу білку на параметри фазоутворен-
ня в області pI відсутній. 

Показано практично повне вилучення овальбуміну
фазами на основі ДДСН при рН ≈ рІ. Тому, значення ізо-
електричної точки білків у присутності ПАР та різних мо-
дифікуючих добавок безпосередньо визначають умови
проведення міцелярно-екстракційного концентрування
біологічних субстратів. На основі отриманих у роботі да-
них розроблено умови вилучення овальбуміну в міцеля-
рні фази ДДСН. Запропоновані умови випробувані при
вилученні білків з твердих поверхонь різного типу.  
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ТЕРМОГРАВІМЕТРИЧНЕ ДОСЛІДЖЕННЯ СИНТЕЗУ ВТНП СПОЛУК СКЛАДУ LN123 

 
Проведено термогравіметричне дослідження шихти, що відповідає складу сполук LnBa 2Cu3O7 (Ln = Y, La, Sm, Gd). Пока-

зано, що нагріванні шихти для всіх досліджуваних складів спостерігається дві втрати маси: перша при температурі до  
3900

С – втрата конституційної води, друга в інтервалі 510–650°С – відповідає за виділення вуглекислого газу внаслідок
взаємодії карбонату барія з оксидами рідкісноземельних металів та міді. Ендоефекти, що спостерігаються на кривих ДТА, 
пов'язані з частковим плавленням проміжних продуктів (825 °С) і перитектичним плавленням синтезованої фази

LnBa 2Cu3O7±±±±δ (965–970°С). Зміна маси практично закінчується при 930–940 °С. 

Thermogravimetric investigations of mixture of LnBa 2Cu3O7 (Ln = Y, La, Sm, Gd) were conducted. It was shown that there are two 
weight losses for all samples: first at 390 °C – lo ss of constitutional water, second at interval 510– 650 °C – corresponds to carbon diox-
ide releasing as a result of  barium carbonate reac tion with lanthanide and copper oxides. Endoeffects  seen on DTA curves are con-
nected with partial melting of intermediates (825 ° C) and with peritectic melting of synthesized phase  LnBa 2Cu3O7 (965–970 °C). Weight 
changing almost stops at 930–940 °C. 

Вступ. Синтез високотемпературних надпровідних
оксидних матеріалів традиційно проводять методами, 
які основані як на керамічній технології, що являє со-
бою спікання оксидів металів і їх солей, так і на засто-
суванні "мокрих" хімічних процесів, в яких в якості вихі-
дних матеріалів використовують розчини солей мета-
лів, наприклад нітрати. Серед цих процесів кріохімічна і
плазмохімічна технології, а також різноманітні методи
співосадження є достатньо продуктивними і забезпечу-
ють високу однорідність продуктів синтезу [1].  

Початкова багатокомпонентність надпровідних ок-
сидних ВТНП систем, що складаються із чотирьох і бі-
льше складових, в тому числі кисню, затрудняє досяг-
нення стехіометричного складу і достатньої гомогенно-
сті вихідного продукту. 

Вельми складною є і шарувата первоскитноподібна
структура Ln123 фаз. Так сполука YBa2Cu3Ox при кімна-
тній температурі являє собою орторомбічну фазу, яка
при нагріванні, починаючи з 350–400 °С, втрачає кисень
і переходить в тетрагональну фазу, що не володіє над-
провідними властивостями. Ці властивості можуть бути
відновлені повільним охолодженням кераміки від тем-
ператури 900–930 °С до кімнатної температури в кис-
невому середовищі з ізотермічною витримкою при 350–
400 °С на протязі декількох годин. 

Ще однією несприятливою властивістю сполуки
YBa2Cu3Ox є його підвищена хімічна активність по відно-
шенню до тих сполук, що містяться в атмосфері – карбон
(IV) оксид і пари вологи, що також призводить до деградації
надпровідних властивостей через фазовий розклад [3]. 

Визначенню термодинамічних властивостей багато-
компонентної системи зазвичай передує синтез основ-
них фаз, їх ідентифікація по кристалохімічним парамет-
рам загартованих зразків, термографічні, термогравімет-

ричні і інші динамічні дослідження, які дають можливість
одержати загальні уявлення о розташуванні фазових
полів на діаграмі стану і дозволяють вибрати необхідні
умови для подальшого вивчення рівноважних властиво-
стей системи. В системі Y – Ba – Cu – O такі попередні
відомості в теперішній час одержані [2], хоча і опубліко-
вано багато спірних робіт, що не витримали повторної
перевірки. Основною причиною невдач є сильний вплив
на склад і властивості кераміки навколишнього газового
середовища, взаємодія її с парами води, вуглекислим
газом, з матеріалом тиглів, підкладок. Часто невідтворю-
ваність результатів є наслідком неповноти перетворення
початкових речовин при синтезі або неоднорідності зраз-
ків через неправильний режим відпалу [5]. 

Об'єкти та методи дослідження. Одержання одно-
фазного купрату складу LnBa2Cu3O7±δ (Ln = Y, La, Sm, 
Ho) з високими і відтворюваними надпровідними власти-
востями потребує достатньо складних умов синтезу. Для
того, щоб синтезувати ВТНП сполуки із даною структу-
рою і властивостями необхідно встановити фактори, що
визначають реакційну здатність твердого тіла. Для до-
слідження кінетики утворення фаз складу LnBa2Cu3O7±δ
(Ln = Y, La, Sm, Gd) використовували як термогравімет-
ричний. Цей метод аналізу, тобто метод термічного ана-
лізу, засновано на реєстрації зміни маси зразка в залеж-
ності від температури. Експериментально одержувана

крива залежності зміни маси від температури (так звана
термогравіметрична крива або термограма) дозволяє
судити про термостабільність і склад зразка на початко-
вому стані, про термостабільність і склад речовин, що
утворюються на проміжних стадіях процесу і про склад
залишку, якщо такий є. Цей метод є ефективним в тому
випадку, коли зразок виділяє летючі речовини в резуль-
таті різних хімічних і фізичних процесів. 

© Неділько С., Шафорост Ю., Зенькович О., 2010


