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GIRIS

Analiz metodunu segerkon analizin moaqgsedini, bu zaman hall
edilmsli olan mosaloni daqiq bilmak, slds olunan analiz metodla-
rinin iistiin va ¢atigmayan cshotlorini giymetlandirmak lazimdir.

Bu vo ya digar analizin metodunu segorkon lazim olan amillors
baxmazdan ovval, metod vo metodika anlayigini miizakirs edak.
Metod - tayin olunan maddadan va konkret obyektdan asili olmaya-
raq, analizin asasini togkil edon prinsipler mecmusudur; metodika —
konkret obyektds aparilan analizin biitiin sart vo amoaliyyatlarinin at-
rafli yazilisidir. Masalan, gravimetrik analiz metodunun ssasii tarki-
binds tayin olunan komponent (gismon itirilmis) saxlayan birles-
monin kiitlesinin tayini togkil edir. Komponentin qravimetrik tayini
metodikasina aiddir: bu az hoall olan birlosmonin ¢ékmsa soraitinin
izahi, ¢okiintiiniin mohluldan ayrilmasi dsulu, ¢okdirilmiis madds-
nin ¢aki iiglin uygun formaya kegirilmasi va s. Konkret obyektds
komponentin tayini zamanl metodikaya niimunsnin gotiiriilmasi vo
onun analizo hazirlanmasi smsliyyatlar1 da daxil edilir (masslon,
niimunanin uygun hoalledicids hall edilmasi vo tayinata mane olan
maddaloarin tesirinin kenarlasdiriimasi). Metod va metodikani segar-
kan diggat yetirilmali olan asas amillori nozordan kegirak.

Komponentin _migdar:. Analizin metodunu segarken miiayyon
edilan vo ya tayin edilon komponentin gézlanilon miqdarini nazers
almaq lazimdir. Bu zaman yalniz niimunads kompenentin %-ls miqg-
darmi, analiz olunan mshlulda onun qatiigini giymotlondirmok
yoX, ham ds analiz iiglin gétiiriilon maddonin migdarm: bilmak va-
cibdir. Belaliklo, analiz metodunun seg¢ilmasi komponentin miitloq
miqdart ils sertlenir.

Analize .tagdim olunan toyin olunan komponentin gatiigi vo
niimunsnin miqdar1 genis intervalda, dayise bilor. Bels ki, mis, ni-
kel, xromun miqdar1 6z orintilarinds onlarla faiz, minerallarda, filiz-
lards, bagqa metallarin srintilsrinds ise onda bir, yiizds bir faiz ola
bilar. Hazirda bu metallarin miqdarini bitkilerds, canl orqanizm-
lards n-107n-10-5 % intervalinda, xiisusi tomiz maddslords isa
n-10-8-n-10-6% intervalinda tayin etmak lazimdir. Analiz tigiin gétii-
riillan niimunanin miqdarina bir halda hadd qoyulmur, diger halda
is9 (minerallarda izlorin toyini, qanin, biokiitlenin, kosmik obyekt-
larin va s. analizi) onun miqdari gox kigik olur (milligramlar vs ya
milligramin hissaleri qadar).




Metod va ya metodikanin hassashg verilon metod vo metodika
ila maddonin miieyyan vs ya tayin edile bilon minimum miqdarn ils
xarakterizs olunur.

Kimyag¢: miixtolif metodlarin hessashigini miiqayise ederek ve
niimunsds komponentin toxmini miqdarim giymatlendirorak bu vo
ya digor analiz metodunu segir. Masalan, silikat suxurlarinda natriu-
mun migdarm toyin etmok ii¢iin natriumun milligramlarla va ya
daha ¢ox miqdarini tayin etmsys imkan veran gravimetrik metoddan
istifads olunur. Bu elementin bitkilords va heyvan mensgali bioloji nii-
munslorde mikrogramlarla migdanm tsyin etmok iigtin alov foto-
metriya metodundan istifads edilir. Xiisusi tomizlikli suda natriu-
mun toyini iiglin (nano va pikoqramlarla) lazer spektoroskopiya
metodundan istifads edilir.

Metodun segiciliyi. Hazirda miixtslif obyektlerds senaye ve kand
tasorriifati meohsullarinda, straf miihit obyektlorinds, kosmik obyekt-
lards, siini mohsullarda va s. analiz aparilir. Tobiidir ki, analiz metod
va metodikasini segorkan tokcs analizin tapsingi deyil, ham ds niimu-
nanin xasss ve xisusiyyatlorini do nazers almaq lazimdir. Analiz olu-
nan obyektin fiziki xassolorini nozers almaq lazimdir: aqreqat hall,
uguculugu, higroskopikliyi, mexaniki mohkamliyi ve s. Niimunonin
kimysvi xassssi analiz metodunun se¢ilmasinds asas amildir. Bu za-
man asagidakilar: bilmok vo nozars almaq vacibdir: ¢ox vaxt matrisa
adlandirilan nimunsnin ssasmm Kimyavi Xassesi; nimunsnin vasfi
kimysavi torkibi; toyin olunan komponentin v ona mane olan garigig-
larin kimyavi xassasi. '

Analiz olunan obyektin asas vo digor komponentlorin xassalo-
rini bilmask, miimkiin xstalan giymstlondirarak daha secici metod
secilir. Bu metodun koémeoyi ilo verilmis soraitdo lazimi kompo-
nentlari digar istirak edsn komponentlorin manegiliyi olmadan
milayysn etmok vo ya toyin etmak olar. Kimyavi adabiyyatda «se-
¢icilik» termini ilo yanagsi «spesifiklik» termini dos istifads olunur.
Ogoar metod va ya metodika yalniz bir komponenti miisyyen etmaya
V3 ya tamin etmays imkan verirso, onda onlar spesifik adlandirirlar.

Metodun, metodikanin ve komponentin miioyyon edilmosi va
tayininin asasini togkil edan ayrica reaksiyanin segiciliyinden danus-
maq olar. Belo ki, ionometriya, atom - absorbsion va fermentativ
kimi metodlar yiiksak segiciliklo xarakterize olunur. Metodikalarin
osasint togkil edon bir ¢ox reaksiyalar da yiiksok segiciliys malik-
dirlor. Mosolon, iizvi reagentlorin bezi kompleks birlasmoalorinin
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amolo golmasi, fermentativ va elektrokimyavi reaksiyalar. Homginin
yodun nisasta ilo reaksiyas: va ammonium ionunu tayin etmak iigtin
istifade olunan torkibinds ammonium ionu olan maddslarin galovi-
lorle qarsiliqlt tasir reaksiyasi spesifikdir.

Analizin aparilma goraitini doyismokls (miihitin pH-1, reagent-
lerin qatihglari), mane olan komponentlari reaksiya qabiliyyati ol-
mayan formaya kegirmak (psrdelems) ve ya onlari ssas komponent-
don aywrmagqla (¢okdiirme, ekstraksiya, xromatoqrafiya) kimysvi
analiz metodikasini daha segici etmak olar. Yiiksok segici metodika-
larla poladlarda nikelin dimetilglioksimle az hsllolan kompleks bir-
losmoasinin ¢okdiiriilmasi reaksiyasma ssaslanan gravimetrik toyini
metodunu niimuna gostermak olar. Cokma zoif ammonyak miihi-
tinds apanlir, demiri ¢axir vo ya limon tursusu ilo pardslayirler.

Metod ve metodikalart nazardan kegirarkan onlarin universalli-
gindan - ¢oxlu komponentlsrin miioyyon edilmosinin va tayininin
miimkiinliiylindoen danismaq lazimdir. Bir niimunado eyni zamanda
bir ¢ox komponentin miisyyan edilmasi vo ya tayini, ¢ox kompo-
nentli sistemlorin analizinin apartlmas: xiisusi ahemiyyst kasb edir.
Metodun yiiksak segiciliyi vo universallifi bir-birini inkar etmir.
Analizin bir ¢ox universal metodlari ayrica komponentlsrin tayi-
ninds yiiksok segiciliklo forglonirler. Bele metodlara xromatog-
rafiya, voltamperometriyanin bozi novlari, atom—emission spektros-
kopiya kimi metodlari niimuns gostarmek olar. Induktiv slaqali
plazma vo kvantometr tatbiq etmoklo atom — emission spektrosko-
piya metodunun kémayi ils eyni bir niimunads 25 - 30 miixtalif ele-
menti (ayirmadan) tayin etmoak olar.

Analizin dagigliyi - metod vo ya metodikanin diizgiinliiyi va tak-
-rarhg ilo alagadar olan #imumi xarakteristikadir. Yiiksok doqiqlik-
don danigdiqda hesab edirlor ki, analizin noticalari diizgiindiir. Da-
giglik ¢ox vaxt tayinatin nisbi xatasi ilo (%-lo) xarakteriza olunur.

Analizin daqiqliyine tolobat adsten analizin moqgsadi va tap-
sirg1, obyektin tabisti ilo toyin olunur. Hemiss yiiksak dagigliys can
atmaq vacib deyil. Masalon, hazirda bir ¢ox metallurgiya vo kimya
istehsalatina nazarat edorkon komponentlori 10 - 15% xata ils tayin
etmok olar. Bu halda hom osas komponentin, ham do zshorli qari-
siglarin miqdarmi daqiq bilmak lazim oldugda (masslen, aczagiliq
va gida sanayelarindo) xata 0,1 - 1%-dan ¢ox olmamalidir. Yarimke-
giricilor iiglin ssas komponentin toyini zamani xata 0,1%-don az,
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lazim goldikds iss 0,01% olmalidir. Bels ki, bu birlesmalerin fiziki
xassalori onlarin stexiometrik torkibinin sabitliyinden ohomiyyetli
daracads asilidir.

Qravimetrik va titrimetrik metodlar kifayst qader daqiq metod-
lardir. Burada xata miivafiq olaraq 0,05-0,2 va 0,1-0,5% toskil edir.
Miiasir metodlardan kulonometrik metod daha deqig-dir. Bu me-
todla komponenti 0,001-0,01% xata ilo tayin etmak olar.

Bir gayda olaraq kimysvi analizin dagigliyine tolebat: texno-
loglar, geologlar, tibb isgilari, fiziklar va digarlori dikts edirler. La-
kin analitik kimyagilar hamiss analizin aparilmasi zamani bu vo ya
di-gor daqigliyin slds olunmast haqqinda xisusi tasevviirlora malik
olmalidirlar. Yiksok dogqiqliyin ssassiz olaraq artirilmasi adastan
kimyavi analizi uzunmiiddatli va bahal edir. Bels ki, komponentlar
sirasinin toyini zamani dagiqliyin 2%-don 0,2%-2 godar artirilmasi
analiz miiddstinin 20 dofadsan gox artmasina sabab olur. Dagiqliys
olan tolobatin artmasi ¢ox vaxt miirokkab ve bahali cihazlardan isti-
fadoya gotirib ¢ixarir. Beloliklo, tadqiqate: xiisusila kiitlovi analizler
apararkon az va ya ¢ox doqiq metodun segilmasina saglam diglinca
ilo yanagmalidir. ’

Metodun ekspresliyi. Ekspreslik talabi, ysni analizin tez yerins
yetirilmasi ¢ox vaxt analiz metodu vo metodikasmnm segilmasi za-
mani 9sas talsblordan biri hesab edilir. Analizin tapsirigi bazan eks-
pres metodun se¢ilmasini zoruri edir. Masalan, poladin konvertorda
oridilmasi zamani 15-30 daqiga orzinds elementlorin miqgdar1 ds-
falarla tayin edilir, yani har bir analiz yalniz bir ne¢a dagigays basa
¢atmalidir. Corrahi amoliyyatlarin aparilmasi zamani ekspressliya
olan talobat bazan daha da artir. Belo ki, bir negs daqiqo orzindo
xastonin ganinda va ya toxumalarinda bioloji aktiv birlagmalerin
(karbamid, gliikoza, dorman preparatlari va s.) qatiigmni tayin etmok
lazim golir. Analizi daha tez aparmaga imkan veran metodlar da
var. Bels ki, atom-emission spektrometriyaya kvantometrlorin tat-
biqi bir ne¢a santys arzinda 15-20 elementi tayin etmoys imkan verir;
ionometriya metodunda komponentlsrin migdarinmi hiss etma miid-
dati 0,5-1 daqigs olan ionselektiv, ferment elektrodlardan istifads
olunur.

Qeyd etmok lazimdir ki, miqdarla slagadar olan signalin dlgiil-
massi bir qayda olaraq metodikalarin akssriyystinds kifayst gadar
tez basa catan morholedir. Kimyavi analiz apararken assas vaxt
niimunanin hazirlanmasina sarf olunur. Buna gors eyni bir soraitda
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analiz miiddotini azaltmaq li¢iin an segici, xiisusi niimuns hazirlan-
masl talob olunan metodikalar segilmolidir.

Analizin dsysri. Analiz metodunun segilmosi zamani, xiisusilo
seriyalarla vo kiitlovi analizlor apararkan kimyavi analizin dayari
boyiik rol oynayir.

Cihaz tschizatinin doysrino géra metodlar miixtalifdir. Titri-
metrik, qravimetrik, potensiometrik metodlar an ucuz metodlardir.
Bahal cihazlardan voltamperometriyada, spektrofotometriyada,
liimi-nessensiyada, atom-absorbsiyada istifads olunur. On bahah
¢ihazlardan neytron-aktivlesms analiz metodunda, kiitla-spektro-
metriya-da, NMR va EPR spektrometriyada, induktiv slagelonmis
plazmali atom-emission spektroskopiyada istifads olunur.

Analizin dayeri gqiymotlondirilorkan reaktivin slds olunmasi va
dsyari; bir komponentin miiayyan edilmasins vo ya toyinins sorf
dlunan vaxt; analiz olunan nimunosnin kiitlasi, xisusils analiz olu-
nan obyekt bahali oldugu halda (slvan metallarin arintilari va kiilga-
1ori, qizil vo s.) nazars almr.

 Analizin_avtomatlagdirilmasi. Kiitlovi bircins analizlor aparar-
kon asagidaki toloblari 6dsyen metoddan istifads etmok lazimdir:
apalitikin isini asanlagdirmaga imkan veran analizin avtomatlag-
drrllmam, bir ¢ox al ilo goriilan ¢atin amoaliyyatlrin avtomatlasdiril-
- mas), ayr-ayri amoliyyatlarin xstasinin azaldilmasi, analizin apa-
rilma siirstinin artmasi, onun dayorinin azaldilmasi, mosafodan ana-
lizin apariimasi va s.

Analizin miiasir metodlarmda avtomatlasdirmaya meyl artir.
Lakin ¢ox vaxt analizin avtomatlagdirilmasi bdyiik xarc tolob edir.
Onun tatbigi biitovliikds istehsalatin avtomatlagdirilmas: prosesi va
ndohsulun keyfiyystine nazarotin giinbagiin artmast talobi ila sertle-
nir.

Analiz metoduna olan digar talablar. Yuxanda gostorilon amil-
larls yanas1 metod vo metodikalarin segilmoesi zamani analizin tap-
sirigindan asili olaraq metoda digar spesifik talablor da yarana bilar.
Mosalon, siini mohsullarmn, arxeoloji obyektlarin, mahkoms eksper-
tizas1 predmetlorinin vo s. analizi zamani nimunoni dagitmAdan
analizin apariimasi (qeyri-destruktiv analiz) lazimdir. Bu halda ana-
liz gox vaxt rentgen fliioresent va niivs - fiziki metodlarin tatbiqi ils
aparir.

. Metal kiilgolorin mikrofazalarinin, geoloji va arxeloji niimuna-
lorin sapslenmesinin kimyasvi analizi zamani; tabagalorin laylarla
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analizi zamani; mahkems ekspertizasi obyektlorinds, slyazmalarda
strixlorin lokslerinin terkibinin aydinlagdirilmas: va s. zamam lokal
analiz aparmagq talob olunur. Belo analizlor zamam metodun yeni
xarakteristikasi - foza askarlanmasi:, ysni niimunsnin bir-birins ya-
xin olan hissalorini farglendirmak gabiliyyati talsb olunur. Faza as-
karlanmasi analizi zamam dagidilan (pargalanan) sahenin diametri
va dorinliyi ilo toyin olunur. Miiasir lokal analiz metodlar ilo nail
olunan on yiiksok faza agkarlanmasi sotho géra 1 mkm vo darinliys
gérs 1 nm (yeni, bir negs monoatom tabaqesi) toskil edir. Lokal
analizda rengen spektral metodlardan (elektron — zondlu mikroana-
lizator), lazerlo hayacanlandirilan atom—emission spektral metodla-
rindan, kiitla-spektrometriyasindan istifads edilir.

Miiasir analitik kimyanmn asas masalslorindon biri masafadan
kimyavi analizin (distansion analiz) apariimasidir. Bels problemlor
kosmik obyektlorin, radioaktiv va ya saglamliq Gigiin zararli’ olan
diger maddolorin analizi, Diinya okeaninin dibinin tadqgiqi zamamn
meydana ¢ixir. Masafadon analizin problemlerini gox vaxt niiva fi-
ziki, kiitls spetroskopiyas va digar metodlarin tatbiqi ils hall edirler.

Beloliklo, analiz metodunun ve komponentlarin miioyysn edil-
masi va tayininin optimal metodikalarinin se¢ilmasi zamani qiymat-
londirilmasi va nazara alinmasi vacib olan amillorin saymm ¢ox ol-
masi kimysvi analizin bu marholasini kifayst goder miirokkoblagdi-
rir. Bu masolonin holl edilmesinde EHM-ds modellogdirmenin tatbi-
qi analitiks miiosyysn kémak edo bilar.
~ Analitik kimya, kimya elminin bir hissasidir. Kimya fanni —
kimyavi elementlar va onlarmn birlossmalorini, bir maddenin digarina
cevrilmasi prosesini dyronir. Analitik kimya da bu proseslorin tad-
qigi ilo mosgul olur, lakin kimyanmn digar hissalorindan farqli olaraq
asas vazifasi maddanin kimyavi torkibini toyin etmokdon ibaratdir.
Analitik kimya maddalorin kimyavi torkibini tayin etmok mogsadi
ilo onlarm qurulusunu va gevrilms proseslorini Gyranon bir elimdir.
Maddslorin  kimyavi va fiziki qurluglarinin toyini analiz me-
todlarinin asasi taskil edir, buna gors do analitik kimyaya madde-
Jorin kimyavi qurulusunun toyini metodlari hagqnda elm ds deyilir.

Maddsanin kimyevi terkibini tayin etmok analiz olunan materi-
allarmn torkibinds hansi element va ya onun birlasmalarinin hanst
miqdar nisbatinds olmasi sualina cavab vermays imkan verir.

Qarstya qoyulan moasslonin xarakterindan asih olaraq analizler
asagidaki novlere ayrihr.
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Element analizi - verilon maddanin torkibinds olan ayri-ayri
elementlorin migdarmin va tarkibinin tayin olunmas.

Faza analizi — 13dqiq edilon fazalarin miqdarnimn v torkibinin tay-
in olunmasi. Masslon, poladin terkibinds karbon grafit goklinda va
karbid - domirin (v ya digsr metahn) karbonla birlasmasi goklinda
olur. Faza analizinin vazifasi ondan ibarastdir ki, grafit soklinds na gs-
dar karbon, karbid saklinde na gadar karbon oldugunu toyin etsin.

Molekulyar analiz (maddo analizi, harden diizgiin olmayaraq bu
analizo faza analizi do deyirler) - materiallarin tarkibinds miixtalif
madds (birlosms) molekullarimin migdarmnin vo tarkibinin tayin
olunmas1. Masalen, atmosferda CO, CO2, N2, Oz va s. migdari ta-
yin olunur.

Funksional analiz — iizvi birlssmolarin molekullarinda olan fun-
ksional quruplarm migdarmin vo tarkibinin toyini. Masalon: amin (-
NH,), nitrat (-NO,), nitroz (-NO), hidroksil (-OH), karboksil (-
COOH) vs digar gruplar.

Kimyavi tarkibi toyin etmak iiciin iki analiz novii var. Keyfiyyat
vs komiyyst. Keyfiyyst analizinin vazifasi analiz olunan material-
larin tarkibina hansi element va ya birlagmalorin daxil oldugunu tay-
in etmokdir. Komiyyst analizinin magsadi keyfiyyst analizi natica-
sinda teyin olunan komponentlor arasmda komiyyst nisbatini toyin
etmokden ibaratdir. Cox zaman analiz olunan niimunanin tarkibin-
ds ancaq bir va ya bir ne¢a komponentin miqdan tayin olunur.
Aparilan analizin naticaleri sintetik vo tobii birlosmolorin kimyavi
formulunu toyin etmoys, miixtalif materiallann istehsalatin tsloble-
rins uygunlugunu giymotlondirmays imkan verir.

Analiz olunan materialarin xarakterindsn asili olaraq tizvi vo
qeyri-iizvi maddalerin analizlorine ayrilir. Uzvi maddslarin analizi-
nin ayrica fasilo ayrimasi iizvi maddalsrin qeyri-izvi maddalarls
miiqayisado bir sira xiisusiyystlars malik olmasi ilo izah edilir. Oksar
hallarda analizin birinci merhalesi niimunsnin mehiul halina kegms-
sindan ibarstdir. Qeyri iizvi maddalarin analizi zamani holledici ki-
mi su, tursu va galovilorin sulu mohlullarindan istifads olunur.

Ahnan mohlulun tarkibinds elementlarin toyini figiin lazaim olan
anion va kationlar olur. Onlari tayin etmak iigiin ionlarm ¢oX siiratlo
garsihglt tesirds olan reagentlordan istifado olunur vs oksor hallarda
bu reaksiyalar axira qador gedir. Uzvi birlesmalorin analizinds gox
zaman avvalce niimuns minerallagdirilir, bels ki, onun iizvi hissasi
kozordilir va ya qat: tursularla emal olunur. Suda hall olmayan iizvi
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maddolar bazan iizvi halledicilords hall edirlor. Uzvi birlesmalor ara-
sinda reaksiya adoton gox yavas gedir vo demok olar ki, he¢ vaxt
axira gader getmir, ancaq onlar miixtalif reaksiya mohsullarinin ah-
na bilacoyi bir ne¢s istigamotds geds bilor. Analiz zamani bir necga
digar spesifik iisullardan da istifads olunur, mosalon preparatin to-
mizliyini yoxlamaq iiglin maddonin qaynama vs orims tempera-
turunu toyin edirlor. Uzvi birlosmolorin miirokkab qarisiqlarmm
analizi ssasen qaz xromatoqrafiyasi metoduna moxsusdur. Bu me-
tod geyri-iizvi maddalsrin analizinds totbiq olunmur.

Fiziki va kimyavi analiz metodlar1 mévcuddur. Bu bolme bir
gadar nisbidir, ¢iinki bu iki qrup arasinda elo ds sart bir sarhad yox-
dur. Hoar iki halda analiz olunan materiahn torkib hisselorinin ko-
miyyat va keyfiyystca toyini sistemin hor hansi fiziki xassasinin mii-
sahido olunmasi1 vo 6l¢iilmasina asaslanir. Masalon elektrik keciri-
ciliyi, sixhg, rong intensivliyi, radiaktiv siialanmanin intensivliyi,
kiitle, hocm, elektrik potensiali olgiiliir va bunun assasinda da veril-
mis elementin vo onun birlasmalorinin miqdan hagqinda natics ¢1-
xarilr.

Belsliklo fiziki metodlarla analiz zaman analiz olunan material
ardicil olaraq miisahids olunur va 6lgiiliir. Lakin kimyavi reaksiya
ya he¢ aparidmur, ya da kémokei rol oynayir. Kimyavi metodlarda
153 niimuna avvalco har hansi bir reagentin tasirine moruz qahir, bels
ki, tayin olunmus kimyavi reaksiya aparilir vo ancaq bundan sonra
fiziki xassalor miisahide olunur vs tayin edilir. Buna uygun olaraq
analizin kimysvi metodunda osas diggst kimyovi reaksiyanm diiz-
giin aparilmasina yonsldilir.
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1 FOSIL
ANALITIK KIMYANIN METODLARI
1.1. Miiasir analitik kimyamn vozifolori

Analitik kimya miixtolif elm va istehsal sahalori ilo six bagh-
dir. Xammal yarimfabrikat va hazir mohsulun keyfiyystine nazarat
etmak tiglin kimyovi analizden istifads olunur. Elm vs istehsalin her
bir sahasi analitik kimyanin qarsisinda 6z spesifik vozifalarini qgo-
yur. Bela ki, canli organizmlarin hiiceyralorinin tarkibina daxil olan
vo onlarm normal fizioloji fealiyystini tomin edan ayri-ayr: elemet-
larin keyfiyyst va kamiyyatcs tayin edilmasi tibbds bdyiik shomiyys-
to malikdir. Kond tesariifatinin mshsuldarligi noezars garpacaq de-
rocads kiibralerin terkibindoki mikroelementlordsn asilidir. Bununla
slagadar olaraq kiibralerin terkibinds mikro migdarda olan bir sira
elementlorin (mangan, bor, demir, molibden) tayin edilmasi iigiin
metodlarin islenib hazirlanmas: vacibliyi yarandi. Metallurgiyada
guqun va ya poladi sriderken demirin, hamginin zshorli qarisiglarin
kiikiird, fosfor, arsen va diger elementlorin, filizin vo hazir mahsulun
torkibinde migdarini bilmalidir. Bu mslumati zavodun analitik la-
boratoriyasi verir.b Lazimi yeralti gazintilarin analizi geoloqa im-
kan verir ki, o elementlorin imumi ehtiyatini qiymotlandirsin va on-
larin yerlosdiyi sahenin iqtisadi cohstdon maqsadsuygun olub-
olmamasi barade notice ¢ixarsin. Ekologiya xidmet sahasi kimyagi-
analitikdon i¢moli suyun keyfiyystine qiymoat vermoyi telob edir.
Yeyinti sanayesindo mohsullarin keyfiyystino nazarat etmok vacib-
dir, mohkams eksperti insanin zshorlanmasina sabab olan zoherin
xarakterini toyin etmolidir vo saira.

Analitik kimyanin miixtolif elm va istehsal sahslorinda tatbi-
qina dair yuxarida gostorilon bu va digar miixtolif misallarin ssasin-
da bir negs problemlori imumilogdirmok olar. Bu problemlorden
biri elementlerin migdarinin tsyininin yeni metodlarimin islenib ha-
zirlanmasidir. Bu elementlars niobium, tantal, sirkonium, titan, mo-
libden, volfram va saira. bunlardan miiasir texnikada istiyodavamli
orintilorin komponenti kimi, atom energetikasinda konstruksiya
materiali kimi istifado olunur. Adlarn ¢okilon elementlorin totbig
sahasi har zaman genislonir. Bels ki, sirkonium elementi XVIII asrin
axirlarmda kosf olunsa da ovvaller heg bir praktiki shemiyyst kasb
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etmirdi. Hazirki dovrds sirkonium, onun arintileri vo birlesmslori
150 sahado istifads olunur.

Sirkonium bir ¢ox silikat materiallarin torkib hissasini togkil
edir, ondan atom reaktorlarinin detallari, aliminium, magnezium
arintilori hazirlanir.

Digor vacib problem - elementlorin mikro migdarmin toyin
olunmas! metodlarinin iglenib hazirlanmasidir. Materiallarin fiziki
va kimyavi xiisusiyyatlori mohz mikrokomponentlorin istirakindan
asilidir. Titan va xrom uzun miiddot kévrak metal hesab olunurdu,
amma artiq tayin olunmusdur ki, bu metallar tamiz halda plastikdir
va onlarin kévrakliyi terkibinds mikro migdarda kenar elementlorin
olmas ils slagadardir. Germanium elementi radiotexnika sanaye-
sinda yarimkegirici cihazlarin hazirlandigi materiallarin ssasmni tog-
kil edir, ancaq onun tarkibinds har on milyon atom germaniuma bir
atomdan ¢ox fosfor, arsen ve ya siirms oldugda o 6z yarimkegirici-
lik xiisusiyystini itirir. Poladin tarkibinds ¢ox ciizi miqdarda titan,
vanadium, bismut va diger metallarin olmasi onun mexaniki vs
elektrik xiisusiyystlorini nozars ¢arpacaq derscede doyisir. Elm vo
texnikanin mikro migdarinin tayinins olan telabati giinbagiin artir.
1947-ci ilde kimyagi-analitikler asas materialin torkibinde minds bir
faiz toskil edon garnsiglar toyin etmisler, ancaq indi elo tisullar la-
zimdir ki, 10-10faiz qansigi, yoni on milyardlarla element atomlari-
nmn igarisinda bir adoed digar element atomunu tayin etmok miimkiin
olsun.

Uzvi maddolerin analizi metodlarmin islenib hazirlanmas: mii-
asir analitik kimyanin vacib mosslslerindan biri olaraq galir. Axi-
rinc illerds bir ¢ox yeni istehsal saholori: masalon, plastik kiitls, po-
limer, element iizvi birlesmoalor, bioloji aktiv va tibbi preparatlari,
pestisidlor va s. istehsal edan sahelor yaradilmigdir. Agir tizvi sintez
sonayesi, neft, tobii qaz, kémiir emal saholeri inkisaf etmisdir. Bu
istehsalat sahslorinde xammal, yarimfabrikat ve hazir mshsulun
analizi {igiin etibarli analiz metodlar: vacibdir.

Atmosferin va su hévzalerinin qaz sokilli zshorli maddalerin
tullantilar1 vo sanaye girkablar ilo slagedar havaya, cay ve gollars
axidilan istehsal tullantilarinin tomizlonms daracesina nozarot etmak
iiciin analiz metodlarinin yaradilmasi vacibliyi yaranir. Cox hal-
larda bu tullantilarin terkibinds insanin saglamligi ti¢iin zararli olan
miixtalif {izvi va qeyri lizvi qansiglar olur. Flilor va xloriizvi birles-
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mslar, fenol ve onun téromoleri, formaldehid, kiikiird oksidi, hid-
rogen sulfid, azot oksidi, karbon oksidi va sairs.

Analiz metodlarinin diizgiinliytins vs hassashigina goyulan te-
lablor getdikca artir. Ekspress analiz metodlar1 daha béyiik sho-
miyyst kasb edir: bu metodlar texnoloji prosesa operativ nozarot
etmak ii¢lin vacibdir vo onlar davamsiz aralig mohsullarin kimysvi,
biokimyavi va radiokimyavi gevrilmslorini indentifikasiya etmoays
imkan verir. Bozi hallarda yiiksok aqressiv, kosmik ve ya yeraltt
obyektlarin analizinds distansion analizsiz ke¢inmok olmur.

1.2. Kimyavi analiz metodlar:

Miirskkeb maddolsrin kimyavi analizi skser hallarda asagidaki
morhalalardan ibaratdir.

1. Analiz tiglin niimunenin gétirilmesi, materialm 10-15 gramim
taskil etmolidir, vo bu niimuns elo gostarilmalidir ki, onun orta
tarkibi analiz olunan obyektin biitiin partiyasinin orta tarkibina
uygun olsun. Laboratoriya niimunasi asagida tosvir edilon xiisu-
s1 qaydalara asason hazirlamr. :

2. Nimunoenin ‘par¢alanmasi vo onun mohlula kegirilmosi. Niimu-
ns suda holl edilir v ya tursu ile emal edilir. Lazim olduqda
analiz olunan material miixtalif maddslasrls orinti halina sahnir,
gondorilir va ya diger kimyovi tasir tisullarindan istifada olunur.

3. Kimysvi reaksiyalarin apariimasi. Niimunenin tayin olunan X
komponentina R reagenti ilo tesir edilir, reaksiya noticods P
mohsulu ahnir.

X+R P (1.1)

Bu analizin an vacib moerhslesidir ve ssas diggst onun diizgiin yerine
yetirmoasine ayrilmaldir. :

4. Reaksiya mohsulunun, reagentin vo ya tayin olunan maddsnin
har hansi fiziki parametrinin 6lgiilmasi. Bu 6l¢ii esasinda analiz
olunan materialin tarkibinds tayin olunan komponentin miqda-
r1 haqqinda fikir irali siiriiliir.

Analiz metodlarinda (1.1) reaksiyasindan istifads edilmasinin
li¢ iisulu miimkiindiir. Bununla slagadar biitiin kimysvi metodlar
3 grupa bdlmek olar.
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Birinci _grup metodlarda smoalo galon reaksiya mohsulunun
kiitlesi ¢oki yolu ilo (gravimetrik analiz) toyin olunur: P mahlulu
torofinden isigin udulma intensivliyi olgiilir, bazi hallarda bu
maddaenin kiitlasine barabsar olur (fotokalorometrik analiz).

Aydindir ki, hor iki halda (1.1) reaksiyasma eyni metodiki
toloblar qoyulur. Har seydon avval elo sarait yaratmaq lazimdir ki,
tayin olunan madds tamamils P reaksiya mohsuluna gevrilsin, belo
ki (1.1) reaksiyanimn tarazlign daha ¢ox saga dogru yonalsin. Hom da
vacibdir ki, reagent R mohlulda olan kenar maddelerle garsiligh
tosiro girib reaksiya mohsulu vermosin, fiziki xassalori 1ila st-iista
diissiin. Bu iki taleb asagidaki misallarda izah olunur.

Qravimetrik {iisulla domirin toyini Uigiin ionlar ammonyak
mohlulu ils ¢okdiiriiliir.

Fe’* +3NH, +3H,0 = Fe(OH),{ +3NH; (1.2)

Domir hidroksid sonra Fe;O3-a gevrilir va ¢okilir.

Damirin tayini o zaman diizgiin hesab edilir ki, mahluldak: da-
mirin hamisi tamamils ¢ékiintiiys kegsin; bundan slavs agar mahlul-
da ammonyakla ¢okiintii amals gatiracak diger ionlar masalen, alii-
minium, titan, bismut, slitme va s. yoxdursa. Eyni zamanda
NH;-H;0 reagenti mohlulda olan diger maddolerls reaksiyaya girib
digar bark faza amols gatirmaya da bilar. Masalen, NH;-iin HCI tur-
susu ila reaksiyas) miimkiindiir:

HCl+ NH; &—= NH.(CI (1.3)

Ammonium xlorid yaxs1 hall olur va buna gors do toyine mane
olmur.
Dormiri fotometrik metodia tayin etmak iiglin onu qirmzi reng-
da domir rodanids ¢evirmok lazimdir:
Fe3* + 3SCN° &—— Fe(CSN)3 (1.4)

Sonra domir rodanidin rang intensivliyi olgiilir. Qravimetrik
analizds oldugu kimi bu analiz do o zaman diizgiin olur ki, domir
tamamilo rongli birlosmoys cevrilsin. Ancaq mohlulda rodanid
ionlar ila rengli kompleks amoala gatiren, masalon, molibden madds
olmamalidir.

MoO3 + 5CSN- + 2H+ == Mo(SCN)s+H,0  (L.5)

Molibdenin rodanid kompleksi do qurmizi rongdadir.
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Eyni zamanda sink ionlan rodanid ionlar: il reaksiyaya girso
ds domirin tayinina mane olmur:

Zn** +4SCN™ &=== Zn(SCN)>" (1.6)

Ancaq reaksiya mohsulu rangsizdir vo onun istiraki reaksiya-
nin naticasing tasir gostarmir.

Ikinci grup metodlara X tayin olunan maddasi ilo reaksiyaya
sorf olunan reagentin miqdarinin toyine asaslanir. Adston qatilig:
dagiq mslum olan reagent mohlulunun hacmi toyin edilir. Reagent
mohlulu o vaxta qador slavs edilir ki, reaksiya maddslori arasinda
ekvivalent nisbat alds olunsun.

R reagentinin titrli mshlulunun @izarins slava olunmasi prosesi,
titrloms adlanir. Buradan da baxilan quruplarin metoduna-titrimet-
rik analiz metodu deyilir.

Titrimetrik analiz metodunda asagidaki taloblari yerins yetir-
moak vacibdir:

I. X vo R arasinda qarsilight tosir reaksiya tonliyina dagig

uygun olaraq stexnometrik aparimalidir.

2. Reaksiya tez getmalidir.

3. Reagent mohlulda olan konar maddslarle' reaksiyaya gir-

moamalidir.

4. Ekvivalent ndqtssinin tayin olunmasi isulundan istifads et-

mak vacibdir.

Titrimetrik metodlardan istifado olunmasi1 dsmirin (II) per-
manganat ila titrlanmasi misalinda 6z oksini tapmigdir.

SFe*+MnOs + 8H* = 5Fe3* + Mn2* + 4H,0  (1.7)

Boazi toyin olunmus soraitlorde yuxaridaki ilk iki gart (1.7) reak-
siyast igiin magbul yerino yetirilir. 9gar mohlulda reduksiyaedici,
mosalon Sn?+,J” va s. ionlar varsa, iglincii sarti hayata kecirmak ¢a-
tindir. Dordiincii §art o zaman yerins yetirilir ki, permanganantin
ekvivalent miqdardan yuxan artiq miqdari mohlulun rangini ¢sh-
rayl1 rangs ¢evirir, bu iss o demokdir ki, damir tamamils oksidlagir.

Uciincii grup metodlarda X tayin olunan maddonin R reagenti
ilo qarsiigh tssiri zamam bag veran doayisikliklor geyds almnir. Bu
qrupa osasan qaz analizi bir ne¢o metoda aiddir. Belalikls,
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miirakkab gaz garigigimda CO»-nin tarkibini, onun hacmine natrium
hidroksid mohlulundan kegirmazdan svval vo sonra dlgmakle toyin
etmak olar. Natrium hidroksid CO»-ni udur vo gansigin hscminin
azalmast onun tarkibindaki CO,-nin miqdarma barabordir.

2NaOH + CO; — Na,CO; + H,O (1.8)

Oksigen-osas reaksiyalar: kompleks birlosmalarin amolo galmasi
va oksidlasms-reduksiya reaksiyalarina boliiniir. Bels boliinms sarti-
dir. Miixtolif tipli reaksiyalar oksor hallarda bir-birindan ferglenme-
diyinden onlarin hansi tips aid oldugunu toyin etmsk ¢atinlik
toéradir. Masalon, metallik cive vo HJ arasinda gedan reaksiya:

Hg+2H*+4J =HgJ} +H, (1.9)

Bu oksidlosmo reduksiya reaksiyasidir, bels ki burada civa
Hg?*-a qader oksidlesir, ancaq H* ionlar1 Hz-o qoador reduksiya

olunur. Amma (1.9) reaksiyas: HgJ f‘ kompleksinin amals galmasi

ilo gedir, buna géro do onu kompleks birlosmalorin smsalo golmo
reaksiyasina da aid etmok olar.

Aliiminium ionlari va 8-hidroksixinolin (HOx) moshlulu
arasinda gedon reaksiya asagidaki tonlik iizro gedir.

A+ + 3HOx = AlOx; ¥ +3H+ (1.10)

Aliiminium oksixinolinat ayrihr. AlOx; ¢okiintiisii kompleks
birlosmadir. Bu sababdan ds (1.10) reaksiyas: kompleks smalogolmo
reaksiyasina aiddir. Homginin reaksiya zamani mshlulun tursulugu
doyisir, buna gora da (1.10) reaksiyasi iki tip reaksiyaya aid reaksiya
kimi baxmaq olar. Qeyd etmok lazimdir ki, hor bir reaksiya novii
asagidakl magsadlordon biri (ve ya birlikde hamisi) tigiin istifada
oluna bilar: tayin olunan maddani (element ion v ya onun birlos-
molorinin) diger manegilik téradon komponentlorden ayrilmasy;
toyin olunan maddenin qatilasdirilmasi; onun keyfiyystinin toyini:
miqdarnin toyini.

Tursu ssash reaksiyalarindan baslca olaraq zaif vo qiivvatli tur-
su, asas va ya onlarin duzlarmin miqdarmn tayininds istifads olu-
nur. Bu reaksiyalar tursu-ssas titrlonmasine (neytrallasma metodu)
osaslanir. Bu metodda reagent mohlulu kimi ig¢i mahlul adlanan
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qiivvatli tursu va ya qiivvatli ssaslardan istifado olunur. Masalon,
qiivvathi turgularm (vs ya ssaslarin) NaOH mohlulu (va ya HCI) ils
titrlonmasi zaif tursularin (v ya zsif ssaslarin) tayini

HCI + NaOH = NaCl +H;0 (1.11)
CH;COOH + NaOH = CH;COONa + H,0 (1.12)

Bozi hallarda ayri-ayr ionlarm keyfiyystca toyini iigiin tursu-
asas reaksiyalarmdan istifade olunur. Masalon, sulfit-ionu toyin
etmok ii¢lin analiz olunan mohlulun tursulugunu artirmaq lazimdir:
SO;2- ionunu spesifik iyina goro toyin etmok olar. Ammonium
ionunu tayin etmak ii¢lin analiz olunan mohlula natrium hidroksid
slavo edilir vo ammonyak spesifik iyino gérs miisyysn olunur.

Kompleks birlagmalarin amals galma reaksiyalari. Tayin olunan
madds reagentlorin tasiri ile kompleks ion va ya birlesmays gevrilir.
Mosoalan, ammonyakm mis ionlarma tosiri naticasinds goy rongda
mis ammonium birlosmasi alimir. Kobalt ionlar iizvi 1-nitrozo-2-
naftol iizvi reagent ilo reaksiyaya girir az hall olan kompleks birlas-
ma omolo gotirir. Kompleks amoals golmo reaksiyalarin asagidak:
ayriima vs tayin etmo metodlarina ssaslanir.

Cokdiirma iisulu il> aywma Uzvi reagentlorin tosiri noticosinda
omolo golon bir ¢ox kompleks birlosmoalor suda hsll olmur. Bu hal
ionlari ayri-ayr1 qruplara ayirmagq igiin kompleks birlasmolardan isti-
fads etmays imkan verir. Belolikls, masalon, kalium ionu K3[Co(NO,)]s
kompleks birlosmasi soklinds ¢6kiintii verir vo mohlulda qalan digar
natrium, magnezium, barium, kalsium vs digsr metallarmn ionlarindan
ayriir. Nikelin dimetilghoksim ilo ¢6kdiiriilmasi onu kobalt va
nikeldan ayirir. Damir iizvi reagent olan kuperonla suda hall olmayan
kompleks birlogsmo smale gotirarsk ¢okir vo aliiminium, xrom, sink,
kadmium, manqan va digar elementlordon ayrilir.

Ekstraksiya metodu. Suda hsll olmayan kompleks birlogmolor
¢oXx vaxt tizvi holledicilords - xloroform, benzol, dietil efiri, amil va
butil spirtle-rinds yaxs1 hall olur. Elementlorin ekstraksiya isulu ilo
ayrilmasi kompleks birlagsmalorin bu xiisusiyyatine asaslamr. Eks-
traksiya - toyin olunan elementin sulu mshluldan su ilo garismadan
lizvi halledicilors kegmasins asaslanan ayrilma metodudur. Uzvi hal-
ledicilards gox vaxt sads maddalar da hall olur. Masalen, sarbast yod
sulu mshluldan xloroform va ya benzol vasitasilo asan ekstraksiya
olunur. Damir dietil efiri ils H[FeCls] kompleks birlogsmasi soklinds
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ekstraksiya olunur va bu iisul ile nikel vo digar elementlorden ayrilir.
Ekstrak51yadan qatilasdirma metodu kimi ds istifads olunur. Sulu
mshlulda ciizi migdarda olan ionlar avvolce reagentlorin tasiri ilo
kompleks birlosmoys cevrilir sonra iso az miqdarda #izvi
halledicilarla ekstraksiya edilir.

Fotometrik analiz metodu. Tayin olunan ionlarin iizvi ve geyri-
iizvi reagentlorlo garsiligh tasiri naticosinds yaranan kompleks bir-
losmalarin optik sixhigmi toyin edirlor. Masalon, domir ionunu tayin
etmok iigiin mshlula kalium rodanid ve ya ammonium rodanid
slavo edilir. Omolo golon domir rodanidin optiki sixhig: mohlulda
domirin migdarmma uygun golir. Silisium, fosfor vo ya arseniumu
sar1 rangli Ha[Si(Mo03010)a], H3[P(M03010)s] vo ya Hi[As(Mo03O10)]
soklindo toyin etmok olar. Cox zaman iizvi reagentlorlo rongh
kompleks birlosmolordan istifade olunur. Masalen, aliiminiumu ali-
zarinlo toyin edirler ki, bu zaman qurmuzi rongli kompleks birlosms
amala golir. Kobalit nitroza P duzu ilo rengli kompleks amals gatirir.
Difeniltiokarbazon (ditizon) mis, qizil, giimis va digar elementlorlo
reaksiyaya girib miixtalif iizvi holledicilords asan holl olan rongli
kompleks birlosmolar amalo gatirir.

Titrimetrik analiz. Kompleksonometriya — genis yayilmus analiz
iisullarindan biri olub, terkibinds azot vo karboksil quruplar saxla-
yan kompleks ionlar - iizvi birlesmalerdan istifadoys asaslanir. Miix-
talif tarkibli kompleks ionlarla titrloms bir ¢ox elementlorin: domir,
bismut, kadmium, mis, sink, magnezium va sairs tayin edilmasina
imkan verir.

Kompleks birlasmoalordan digar titrimetrik metodlarda da isti-
fada edilir. Belo ki, fliioridlarle titrloma metodu - fliorimetriya, cive
(II) duzlan ils titrloms metodu merkurimetriya adlanir.

Qravimetrik analiz. Miixtslif elementlorin gravimetrik analizi
ficin miixtalif hall olmayan kompleks birlesmolordan istifads olu-
nur. Masolen, aliiminiumu 8-hidroxinolinle ¢okdiirmak, ¢okiintiini
filtirdon kegirmoak, qurutmaq va ¢akmek lazimdir.

Oksidlagma-reduksiya reaksiyalari. Bir sira miixtalif elementlo-
rin ayrilma, gatilagma, identifikasiya va toiyini bu tip reaksiyalara
asaslanir

Sementasiya metodu. Sementasiya mahlulda olan metal ionlari-
nin metallarla borpast demokdir. Masalon, metallik sinkin mis du-
zunun mohlulu ilo qarsihqli tesiri naticasinds mis mshluldan metal
soklinds ayrilir.
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Cu?* +Zn = Cu+ Zn>* (3.13)

Metallik misin tesiri ilo siirms ¢okdiiriitiir, hansi ki, bu iisulla
qurgusunun qalay ionlarindan ayirmaq miimkiindiir. Metallik ds-
mirlo mis vo kadmium ayrilir.

Civa katodu ila elektroliz. Civa katodu ilo mohlulun elektrolizi
zaman bir ¢ox elementlarin ionlar elektrik corayam ila civads hall
olub amalgama amols gotiron materiallara reduksiya olunur. Digar
metallarin ionlar: iso mohsulda galir. Bu metoddan, masslen sinki
aliiminumdan, damiri titandan ayirmagq iigiin ve saire hallarda isti-
fads olunar.

Identifikasiya metodu. K eyfiyyst analizinds oksidlogma-reduksi-
ya reaksiyasi vasitesils mangan, xrom, cive, qalay, bismut va saira
elementlor tayin edilir. Masalon, manqgani (II) toyin etmok ii¢iin o
brom va xlor ile mangan (V) gadear oksidlasir: smsle golen perman-
ganatin bondvsoyi rengi mangan ionlarinmn istirakim tasdiq edir.
Ionlarn teyininin digar bir sira metodlar oksidlegsma-reduksiya re-
aksiyalarina ssaslanir.

Titrimetrik metodlar. Oksidlogdirici ve reduksiyaedicilerls
titrloma metodlan - perman-qanatometriya, yodometriya, xromato-
metriya, bromatometriya va saire genig yayllmisdir. Permanqanato-
metriyada ionlar kalium permanqganat mohlulu, yodometriyada yod
va tiosulfat natrium mohlullar: ile titrlonir.

Elektrogravimetrik analiz. Todqiq olunan mshluldan miisyyasn
gorginlikli elektrik corayani buraxilir. Mohlulda yerloson metal ion-
lar1 elektrik corayam ilo sarbast metal halina kegir. Ayrilan metal
¢okilir va tapilan Kiitlays asasen verilon elementin nimunads miq-
dan toyin olunur. Eelektrogravrimetrik metodla mis, kadmium,
sink, kobalt, qurgusun, gii-miis, qizil va digsr metallar tayin edilir.

Analizin katalitik metodu. Kimyavi reaksiyanin siiratinin ol¢iil-
mosing asaslanir. '

Kolorimetrik analiz metodu. Analiz olunan maddenin elektro-
kimyavi cevrilmssino sorf olunan cersyaninin miqdarina asasen
maddsnin miqdar: toyin olunur. Analizin naticaleri Faradey qanu-
nuna osasan hesablanir.

M=—1——/—1-l-t=——-—Q (1.14)
Fn



Burada:
M - tayin olunan elementin va ya ionun migdari;
F  —~ Faradey adadi (96500 kulon),;

A —elementin atom kiitlasi;

n  — element va ionlarin elektrokimyavi gevrilmasinds istirak
edan elektronlarin migdan;

I —corayan siddati;

t  —elektrolizin vaxt, saniya;

Q - elektriklonmoanin migdarn

Yuxarida gdstarilon misallardan goriiniir ki, kompleks amole-
golma reaksiyasindan ssasan elementlorin ¢okdiirms va ekstraksiya
metodu ils ayrilmasi zamani istifads edilir. Bu zaman maddsler bir
fazadan digor fazaya kegir. Miixtalif nov faza tarazhglarina
ssaslanan ayrilma metodlar: mévcuddur.

Faza tarazhigr. Faza sisteminin elo bir hissesine deyilir ki, o di-
gar hissolordon miisyyan ayrilma sathins gérs ayrilir, bels ki, har bir
fazanin daxilinds olan madds fiziki vo kimyavi nisbatds bircinslidir.

Asagidaki fazalar arasinda tarazhigin névleri melumdur: maye-
qaz (M-Q); bark madds - qaz (B-Q), maye (1) - maye (2) (M1 - M2),
" maye - bark madds (M-B), iki v bir ne¢e gazlarin gang§igl ayirma
sothina malik deyil vs bir faza togkil edir.

M-Q va ya B-Q tarazhg. Maddsnin qaz fazada aynimasindan
analizds tez-tez istifads olunur. Bu tarazliglara esaslanan metodlar
¢ox olmasa da digar metodlarla miiqayisada spesifikdir.

Bu név tarazliglara ssaslanan asagidaki metodlar melumdur:
tayin olunan elementlorin oksigenls ugucu birlssmoalar goklinds ay-
rilmast. Masolon, su, karbon 2-oksid, kiikiird oksidi, elementlorin
halogenlsrla ugucu birlogmolori goklinds, masalon, AsCli, CrCls,
GeCly, SbCl; va saira. Qovulmasi, elementlorin hidrogenle ugucu
birlesmoalar soklinds ayrilmasi, AsHj3 va saira gaz xromotoqrafiyasi
metodu, hansinda ki, bazi qeyri-iizvi maddolor qaz seklina gevrilir,
bunlardan silisium, germanium, arsen, galay, beriliumu miixtalif
elementlardan ayirdigdan sonra ugucu hidridlar soklinds toyin olu-
nur.

M1 - M2 tarazhig ekstraksiya metodunda miisahide olunur,
harada ki, elementlar asasan su fazasindan iizvi halledicilor fazasina
kecir. Adaton birlogsmolar kompleks soklinde ekstraksiya olunur,
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ancaq ele maddaler melumdur onlar da bu iisulla bir fazadan digs-
rins kegir. Cive katodu ilo elektroliz zamani da bu tarazliq heyata
kegir.

M - B tarazhign ¢okdiirms vs berk fazanin sethinds ayrilma pro-
seslori tiglin xarakterikdir. Cékdiirms prosesinda tayin olunan mad-
ds sulu moehluldan berk fazaya kegir va qravimetrik analiz metodu-
na asaslanir. Qravimetrik analiz zamani tayin olunan madds mahlu-
luna ¢dkdiirticti moahlul slavs edilir vo alinan ¢ékiintii bulaniq moh-
luldan filtirlonmos yolu ile ayrilir va qurudulub gakilir, ya da avvalca
hor hansi digar bir miisyysn birlagsmaya gevrilir. Masslon, sulfat ion-
larinmn barium sulfat goklindas tayin olunmasi;

H,SO4 + BaCl; — BaSO4) +2HCl (1.15)

Qravimetrik metod bir ¢gox maddalorin tayininds genis istifado
olunur.

Titrimetrik analizds asason ¢okdiirms metodundan - titrlomse ilo
cokdiirmeden istifads edilir. Masalon, xlor ionlarini giimiis nitrat
mohlulu ils titrlayirlar:

NaCl + AgNO; = AgCl{ + NaNOs (1.16)

AgNO; mohlulu o vaxta gadar slavs olunur ki, xloridin hamuis:
gliimiis xlorids ¢evrilsin.

Bir ¢ox ionlarin toyini zamani maddalarin su fazasindan boark
fazaya gevrilmasinden istifads olunur. Masalon kalium dixromatin
istiraki ilo mohlulda barium ionlarini asan tsyin etmok olar, belo ki
bu zaman sarn rongli barium xromat ¢ékiintiisti alinir. Sari rongli
Pbl;-nin omole golmesi mohlulda qurgusun ionlarmin istirakina
zomanoat verir. GOy rangli KFe[Fe(CN)s] ¢okiintiisiiniin yaranmasi
tadqiq olunan mohtulda demir (III) ionlarinin olmasma isaradir.
Komiyyat va keyfiyyst analizlorinds genis istifads olunan bir sira
ayrilma metodlan ¢okdiirms prosesine osaslanir. Belo ki, tadgiq
olunan mohlula ammonium sulfid mehlulu ils tasir etdikds suda hall
olmayan nikel sulfid, kobalt sulfid, manqan sulfid, sink sulfid, do-
mir sulfid ¢okiintisiinii ayirmaq olar va bu iisulla bu duzlar suda
hall olan barium, stronsium, kalium ve magnezium duzlarindan
ayirmagq olur.

Xromatoqrafik analiz ayrilma metodlarindan biri olub, ¢ékiin-
tiilorin ssthina kenar ionlarin adsorbsiyasi gabiliyystine ssaslanir.
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Bark fazanin (gokiintii) amslo golmasi miirokkab bir prosesdir,
hans1 ki, konara ¢ixmalar miisahido olunur. Bunlardan biri birgs
¢okmadir. Bu halda ¢okiinti amoalo golon vaxt mohluldan ksnar
maddoleri do 6ziins birlogdirir. Masalen, barium sulfat ¢okdiiriilon
zaman suda yaxs1 hall olan permanqanat, domir sulfat, kalsium xlo-
rid va diger maddalari mshluldan &ziino birlesdirs biler. Silisium tur-
susu ¢okdiiriilorken 6ziine demirin, aliiminiumun, titanin duzlarint
birlagdirir va birgs ¢okiir. Birge ¢okmo tisulu gatilasdirma metodla-
rindan biridir ve bdyiik hacms malik mohluldan kigik hacmo malik
tayin olunan elementlari ayirmaq lgiin istifads olunur.

Yuxarida deyilenleri yekunlagdirmaqla asagidaki analiz metod-
larin geyd etmak olar.

1. gravimetrik;

2. titrimetrik (tursu-osas ¢okdiirmes, kompleks birlosmalarin

amole golmssi, oksidlesma-reduksiya);

3. optiki (fotometriya, spekrofotometriya, nefelometriya,

liminessensiya);

4. elektrokimyavi (potensiometriya, polyarografiya, kulono-

metriya, elektrogravimetriya);

5. katalitik (kinetik).

flk iki metoda kimyavi (klassik) analiz metodu, digarlerins iso

fiziki-kimyavi metodlar deyilir.
Ayriima metodlarina asagidakilar aiddir:

¢okdlirma.

ekstraksiya.

xromatoqrafiya.

iondayisma.

Qatilagdirma metoduna asagidakilar aiddir:

¢okdiirma.

ekstraksiya.

sementasiya.

qovma.

el

el e

1.3 Fiziki analiz metodlan

Fiziki analiz metodunu xarakterik cohsti ondan ibarstdir ki,
onlardan kimyaevi reaksiya aparmadan toyin olunan elementin miq-
dar ilo slagadar olan sistemin fiziki-kimysvi parametrlori ardicil
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olaraq 6lgiiliir. Bu o demoak deyil ki, elementlorin fiziki metodlarla
toyini zamani he¢ bir kimyavi reaksiya getmir. Niimunanin parga-
lanmas1 vo maddonin analizo hazirlanmasi oksor hallarda kimyavi
metodlarla apariir.
Fiziki analiz metodlar: 3 ssas qrupa boliiniir:
1. Maddonin sualanmasinin toyinins asaslanan metod;
2. Maddenin elektrik va magnit xiisusiyyatlorinin tayinins ssas-
lanan metod.
3. Maddslorin elektriik vo maqnit xiissusiyyiatlorinin para-
metrlarinin toyinina ssaslanan metodlar.

1. Maddsnin siialanmasuun tayinine asaslanan metodlar

Atomlarin xarici valent elektronlarinin energetik kegidins asas-
lanan metoda atom-—emission va atom-absorbsion analizleri da-
xildir.

Atom—emission analiz

L.1. Alov fotometriyas: - analiz olunan moahlul qaz lampasinda
alovlanir. Alovun yiiksak temperaturunun naticasinda atomlar hay-
ocanlanmis vaziyystde kegir. Daxili valent elektronlari nisbatan
yiiksak energetik saviyyays kegir. Elektronlarin oksina asas energe-
tik saviyyays qayitmasi giialanma ila miisahids olunur ki, onun da
dalgasimin uzunlugu hansi element atomunun alovda olmasindan
asittidir. Tayin olunmus giialanmanin intensivliyi alovdaki element
atomlarmin sayma uygundur, ancaq dalgann uzunlugu niimunsnin
torkibinin keyfiyystini xarakterizs edir. Alov fotometriyas: meto-
dundan osason hossas gslovi va golavi-torpaq metallarinin key-
fiyyatca va miqdari tayininds istifads olunur.

1.2. Emision_spektral analiz - analiz olunan niimune qiilcim va
ya yaniq qovsii vasitasils alova gevrilir. Yiiksok temperaturun tasiri
naticasinds element atomlarn hoyacanlanir. Qévsiin va ya qigilcimun
temperaturu alovun temperaturundan yiiksok olduguna goéra goxlu
sayda element atomlarmin hayscanlanmasina sobab olur. Buna gore
ds giialanma miixtalif dalfa uzunluguna malik isiq ragslerinin
miirokkab qarisif1 demokdir. Bu giialanmani xiisusi cthazlarla (spek-
trograflarla) torkib hissalorina pargalayib sokilini ¢akirlor.
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Atom—absorbsion spektrometriya - atom absorbsiya metodu. Bu
metod xiisusi manbs ilo siialanan miisyysn dalfa uzunluguna malik
isigm udulmasimn tayinine osaslamur. Manbo rezonans siialanma yara-
dir ki, bu siialanma da elektronlarin az enerjiys malik nisbaton asag
orbitden yiksok enerjiyo malik nisboton yaxin orbite uygun golir.
Alovdan kecon isigmn intensivliyi ondaki hayacanlanmanus atomlann
sayma uygundur.

Atom absorbsiya metodundan 3100°C temperaturda yanar ga-
risigdan istifads olunur ki, bu da bdyiik miqdarda elementlarin toy-
inins imkan yaradir. Atom-absorbsiya metodu boyiik selektivliyi ilo
da segilir, bels ki, niimunads olan diger elementlor toyin olunan ele-
ments manegilik gdstormir.

Atomun dorinlikds olan elektronlarmnin hayscanlandiriimasma
. osaslanan metodlar rentgen fliiorensiya va rentgenemission analiz
metodlari. Daha genis yayimis rentgen-fliorensiya metodunda
niimuno rentgen boru vasitasilo siialanmaya moeruz qalir. Niimunanin
atomlart hayacanlanir; atom niivasinin orbitina yaxmn olan daxili elek-
tronlar, K-elektronlar1 atomdan xaric olur. Onlarmn yerini niivanin
orbitindsn nisbaton uzaqda yerlason elektronlar tutur. Bu elektronla-
rin yerdoyismasi ikinci rentgen siialanmast ile misahido olunur ki, bu
zaman dalganin uzunlugu funksional asililigla element atomunun
nomrasi ilo olagedardir. Ikinci silalanmanm dalfasmm uzunlugunu
lemok niimunenin terkibins hansi elementin daxil oldugunu toyin
etmays imkan verir. Ikinci siialanmanimn intensivliyi niimunads olan
elementin miqdarindan asihdir, bels ki, onun 6l¢iilmoesi migdar ren-
tgenoflilorensiya metodunun asasin toskil edir.

Niiva reaksiyalarina asaslanan metodlar - radioaktivasiya vo ya
(onun asas hissosi) neytron-aktivasiya analiz metodu. Neytron-
aktivasiya analiz metodu atom enerjisinin kosf olundugu vo atom
reaktorlarmin yarandigi dovrden istifads olunur. Metodun prinsipi
asagidaki kimidir. Analiz olunun material atom reaktorundaki ney-
tron siialanmaya moruz qalir. Neytronlarin elementlarin niivalari il
qarsiligh tosiri noticesinds niive reaksiyalan gedir vo niimunonin
torkibina daxil olan biitiin elementlorin radiaktiv izotoplar: amala
golir. Sonra niimuns mohlula kegirilir vo elementlor kimyavi metod-
larla ayrilir. Toyinin son morhslssi niimunanin har bir elementinin
radiaktiv siialanma intensivliyi dlgiilmosins ssaslanir. Paralel olaraq
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avvalcadan kimyavi metodla ayri-ayrn elementlarin tarkibi tayin olu-
nan etalon nimuno analiz edilir. Etalon eyni zamanda reaktorda
neytron axmni ils glialandirilir vo kimyavi metodlarla emal olunur.
Etalon vs analiz olunan materialin ayri-ayri reaksiyalarin radioak-
tiv silalanma intensivliyini miigayiss etmomklo elementlorin migdar:
haqqinda natico ¢ixarmagq olar.

Radioaktivasiya metodu ilo elementlorin toyininin haddi ¢ox
asagidir: 108 — 10-10 faiz torkibo malik elementlori toyin etmak olur.

2. Maddalarin elektrik va magqnit xiisusiyyatlarinin
parametrlorinin tayinina asaslanan metodlar

Konduktometrik metod - mohlul va ya qazlarin elektrik kegiri-
ciliyinin toyinins ossaslanir. Beloliklo sulfat tursusunun mehlulda qa-
tiligin1 toyin etmoak ii¢lin bu mohlulun elektrik kegiricili-yini miixtalif
qatihiglarda elektrik kegiriciliyi verilon cadval ile miigayise edilir.

Qazlar termokonduktometrik metodla da analiz edilir. Qaz ga-
rigigmun igarisine qizmis platin sim yerlogdirilir va onun elektrik ke-
ciriciliyi 6lgiiliir. Elektrik kegiriciliyl simin temperaturundan asilidir,
hansi ki o da 6z névbasinds qaz gansiginin ayri-ayri komponentla-
rinin istilik kegiriciliklorindan asili olaraq dsyisir. Belo ki, karbon
gazinin elektrik kegiriciliyi azot va karbon oksidinin elektrik kegi-
riciliyindan ¢ox forglaniir. Buna gors do N; va CO ils birlikds qaz
qarngiginda olan COs-nin torkibinin dayismasi platin simin elektrik
kegiriciliyino tasir edir. Miixtalif qurulusa malik termokondukto-
metrik qaz analizatorlar bu prinsips asaslanir.

Potensiometriya metodu. Birbaga potensiometriya vs potensio-
metrik titrloma metodlan bir-birindan farglidir. Ikinci metodda to-
yin olunan maddays uygun gslon ig¢i mahlul ils titrlanir vo bu pro-
ses zamani her hansi elektrodun potensiali §lgiiliir. Bu metod kim-
yavi analiz metodlarma aiddir, belo ki, o mahlulda kimyavi reaksi-
yanin aparudmasma asaslanir. Birbasa potensiometriya metodunda
kimyovi reaksiya aparlmir. Sinaq mshluluna yerlsgdirilon elektro-
dun potensiali tayin edilir vo sonra uygun tonliys asasan tayin olu-
nan ionlann gatihgl hesablanir. Birbaga potensiometriyanin genis
yayilmis metodu - mohlullarin PH-nin siigo va ya har hans: digar
elektrodlarla tayin olunmasidir.
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Termoelektrik metod. Qizdirilma zamam poladin digsr metod-
larla toxunma néqtasinde yaranan termoelektrik qiivvasi poladin
torkibinds olan karbon va silisiumun torkibindan asih olaraq de-
yisir. Miixtolif termoelektrik karbometrlorin isi bu prinsiplers asas-
lanir.

Spektral-kiitl> metodu. Miirskksb qaz qamsiglan elektrik vo
magqnit sahalorinin tesiri naticesinda torkib hissolorine béliiniir. Bu
boliinms ayn-ayri komponentlorin atom vo molekul kiitlalorina
uygun aparilir. Bu metoddan izotop qarisiglarinin, inert qaz vo ya
iizvi maddalerin miirakksb qarsiglarinin todqiqi zamamu istifado
olunur.

3. Maddalarin sixhigimn va digar mexaniki va ya molekulyar
xiisusiyyatinin parametrlarinin tayin olunmasina asaslanan
metodlar

Densitometriya - s1xhign toyinins asaslanan metoddur. Mahlul-
larin, gaz qansiglarinim, arintilorin sixlig1 tayin edilon maddsnin ga-
tiigmndan asthdir. Analiz zaman verilon materiahn torkibindaki ta-
yin olunan komponentin migdarinin onun sixligindan ashhg ssa-
sinda tartib olunmus cadvaldan istifads edilir. Sixhig1 aerometr, pik-
nometr va digar cihazlarla élgiirlor. Bu metoddan spirt, tursu, duz,
golavi va s. mahlullarin qatihglarinin tayin olunmasinda istifads edi-
lir.

Digar metodlar. Materialm hor hans: torkib hissasinin miqdarm
(%-1a) tayin etmok iigiin dzliilikk (yagin analizi), sathi gorilms (moh-
Jullarin analizi), sesin siirsti (qazlarin analizi) 6l¢ilir.

Sintez edilon preparatlarin tomizliyini toyin etmok &ciin arimo
va ya qaynama temperaturu olgiiliir va s.

1.4. Analiz metodunun segilmasi

Analiz ii¢iin an diizgiin metodun segilmasi kimyagidan yiiksok
tacriibays malik olmag: talsb edir. Analiz olunan niimunsnin kim-
yavi torkibi, laboratoriyanin lazimi avadanhqlarla tochiz olunmasi
bdyiik shamiyyat kasb edir.

Hazirlanan mohlulun torkibinds elementin miqdar: tayin olur.
Elementin miqgdar: tayini nisbston daha asan hall edilon masaladir.
Bu elementin mohlulda qatihiimin hanst hadda olmasi barads tox-
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mini molumata malik olmaq vacibdir. Ogsr elementin mohlulda qa-
tilig1 ¢ox azdirsa onda bu analiz tigiin biitiin fiziki analiz metodlar,
kimyavi analizlsrden - spektrofotometrik, elektrokimyavi (polyaro-
qrafiya, kulonometriya), kinetik va digar analiz metodlar sarfolidir.

Ogor toyin olunan element analiz edilon materialin osas hissa-
sini togkil edarss, yani onun miqdar: ¢oxdursa, qravimetrik va titri-
metrik metodlardan istifads etmok maslahat goriiliir. Eyni zamanda
elo metodlar var ki, mosolon rentgen fliioressensiya metodu, bunun-
la kigik v boyiik migdarlarn tayin etmak miimkiindiir.

Metodun secilmasi hamginin hansi miqdarda niimunenin analiz
olunmasindan asiidir. Bgar vahid vs ya az miqdarda niimuns ana-
liz olunursa fiziki metodun tatbigins ehtiyac yoxdur, sn yaxgsi,
qravimetriya va ya spektrofotometriya tisulundan istifado etmokdir.
Fiziki metodlarda cihazlarin vaxtagiri kalibra olunmast, grafiklorin
qurulmasi, standart miiqayise niimunslerinin hazirlanmast vs sairs
xeyli vaxt apanr. Buna géro do bu metodlar eyni torkibs malik
bdyiik seriyada niimunsnin analizds 6ziinii dogruldur. Vahid analiz-
lari kimyavi metodla aparmaq daha maqgsads uygundur.

Belolikls, bdyiik miqdarda aliiminiumu gravimetriya va ya titri-
metriya metodu ile tayin etmok lazimdir. Birinciden o vaxt istifads
olunur ki, analizin yiiksak daqiqliyi vacibdir ve analizin uzun miid-
dato aparilmasi boyiik bir mena kesb etmir. Oks taqdirds aliiminiu-
mu kompleksanometrik titrlomek meslohatdir. Analizin daqigliyi
asag1 olsa da daha tez basa gatir.

Ogor boyiik seriya eyni tip niimunslords aliiminiumun az mi-
qdarda torkibini toyin etmak vacibdirss, onda fiziki metodlarin bi-
rindan istifado etmok muoslohot goriiliir, ancaq metodun segilmasi
laboratoriyada olan cihazlardan asilidir.

Ogor analiz olunan material miirokkab tarkibs malikdirss, yani
onun torkibindo miixtalif nisbotdo yanasi elementlor varsa onda
analiz metodunun secilmesi ¢atinlogir. Bu zaman yanagi element-
lorin kimyovi tabisti, onlarin miqdan vs taiyn olunan elementls bu
elementlorin xassalori arasindaki oxsarligi nazors almaq lazimdir.
Masolon, sinkin mikro migdarimni polyaqrafiya ilo tayin etmok asan-
dir, amma bdyiik migdarda mis vs kadmium mane olur, ¢iinki bu
elementlor sinkdon avval reduksiya olunur. Onlari ardicil olaraq
ayrrmaq lazimdir. Ditizon ils ekstraksiya-fotometriya metodunu
tatbig etmak daha magsads uygundur. Natrium tiosulfatin istirak:
ile ditizon ils sinkin rongli kompleksi karbon 4-xloridle ekstraksiya
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olunur, mis vo kadmium iso sulu mahlulda tiosulfat komplekslari
soklinda qalir: rengli ekstrakt fotometriya ils dlgiilir.

Damirin qravimetrik toyini Fe(OH);-in ammiakla ¢okdiiriil-
moasi vo FexOs-iin ¢okilmesi yolu ilo aparilr, ancaq bu metoddan
mosalon, titanin istiraki zamanu istifade etmok olmaz, ¢iinki titanda
holl olmayan hidroksid emsle gotirir. Cokdiiriici kimi 8-hidrok-
sixinolin-dan istifads etmak moagsadouygundur. pH=3 olduqda do-
miri tam ¢okdiiriir ki, bu zaman titan mahlulda qalir.

Analizo taleb olunan daqgiqlik do béyiik rol oynayir. Yiiksok da-
qigliys analizin uzun miiddst getmssi ilo nail olunur ki, bu da bir
cox olave islerin apariimasi ilo slagedardir. Masalen, silikatlarda
kalsiumu ¢ox vaxt kalsium oksalat soklinde ¢okdiirmakloe tayin edir-
lor. Magnezium istirak etdikds axirinci az ve ya ¢ox miqdarda
CaC,0, ila birgs ¢okiir. Ogor yikssk dogiglik taleb olmursa, onda
az migdarda maqgneziumun birgs ¢okmasinden ziyan yoxdur. 9ksi-
ne, ¢ox daqgiglik toleb olundugda magneziumun birge ¢okmasini
tamamils azaltmaq lazimdir, bels ki ¢6kuntiini bir daha ¢okdiirmok
{igiin slavs vaxt taleb olunur.

Yuxarida gostarilon misallardan goriniir ki, analiz olunan ma-
terialin torkibinds 2 vo ya 3 mane olan element olduqda bels analiz
{iciin hans1 metodun segilmasi zaman1 miixtalif soraitlor nozare ahn-
malidir. Ancaq bir ¢ox real materiallar daha miirokkab torkibs ma-
likdir. Masalen, silikatlarin qisaldilmis analizleri zamam da onlar-
dan Si0,, Fe,0s, ALOs, TiO;, CaO, MgO, SOs, K,0, Na,O toyin
olunur. Bozi xiisusi hallarda hemg¢inin ZrQO;, Cr;0s, V20s, NiO,
CaO, BaO, SrO, BeO, CuO, F, CI, B,0s va saira do tayin edilir,
Metallik misde bismut, siirme, domir, nikel, qurgusun, qalay,
kiikiird ve s. qansiglan tayin olunur. Buna géro do analiz meto-
dunun secilmasi Gigiin imumi bir isul vermak olmaz: analizi yerina
yetiron genis kimysvi vo movcud analiz metodlar ¢argivasinda
miikammal biliys malik olmakhdir.
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II FOSIL
HOMOGEN SISTEMDO KiMY3Vi TARAZLIQ

2.1. Kiitlolarin tosiri ganunu

Kiitlalerin tesiri ganunu 1884 ilde Norveg alimlori K. Quldberq
va P.Vaagqe kasf etmisdilor. Bu kimyanin tamsl ganunudur. Analitik
kimyada kiitlolerin tasiri ganunu bir ¢ox analiz metodlarinin nazeri
asasidir. O dénsn kimyavi reaksiyalarda tarazhq veziyysti yarandig-
dan sonra maddoler arasindaki migdar, nisbati tayin etmays imkan
verir. O reaksiyalara dénan deyilir ki, onlar ham duz, ham do oks
istigamatds gedir: diiz vo aks reaksiyalarm siirstlori eyni olduqda
kimyavi tarazliq yaranir.

A vo B hissaciklori arasinda gedan qarsihiqli tosir reaksiyas: ne-
ticasinda C vo D hissaciklari alinir.

A+B&—— C+D

«Hissacik» termini dedikds mohlulda vs ya gaz fazada olan
elementlarin atom molekul va ya hissaciklori nazards tutulur.

A va B hissacikleri arasindaki reaksiyann siirati onlarin kimyavi
tarkibindan, temperaturdan vs aktivliklorindan asihdir. Kiitlslrin tasi-
ri ganununu ifads etmak iigiin reaksiyanin siirstinin A vo B hissacik-
lerinin aktivliyindon ashligi nazars alnar. A aktivliyi xaotik harakat
edan hissociklori bir-biri il fasilssiz olaraq toqqusmas: qabiliyystini
oks etdirir ki, bunun naticasinds do kimyavi reaksiya gedir. Malum-
dur ki, hissaciklerin aktivliyi, yeni vahid zamanda onlarin toqqusma-
s1 na gadar ¢ox olarsa kimyavi reaksiyanin siirati do bir o qadar ¢ox
olar. Buradan goriiniir ki, aktivlik sistemda hissaciklorin iimumi miq-
darinum, yani onlarin qatihiqlarinin artmasi ilo artir. Buna gors da his-
sociklarin aktivliyinin migdar kimi bazi hallarda onlarin gatihglan
gotiiriils bilar.

a=C

Bu beraberlik ideal gazlar va durulasdiriimis sulu mohlullar
ligiin 6ziinii dogruldur. Belsliklo A vo B hissaciklori arasinda gedsn
reaksiyanin siirati onlarin qatihiqlari ile diiz miitonasibdir.

o1 = ki [A]IB] @.1)
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Miisyyan vaxtdan sonra sistemds C va D hissacikleri amolo
golir, hansi ki, dénen reaksiya noticesinds yeniden A vo B
hissacikleri yaranir. ©ks reaksiyann siirati do C vo D hissaciklorinin
gatiliglari ilo diiz miitanasibdir.

v: = k; [C]D] (2.2)

v, reaksiya siirsti A vo B hissociklorinin gatiliglar: azaldiqca
azalir. Eyni zamanda oks reaksiyanin siirati v artir, belo ki, C ve D-
nin qatihg tadricen artir. (2.1) va (2.2) tonliklori kiitlolorin tasiri
ganununun riyazi yazihs formasidir. Kimyosvi reaksiyanin sirati
reaksiyaya giran maddalrin gtihglar ile diiz miitenasibdir. Mieyyen
vaxtdan sonra diiz vo oks reaksiyanin siiroti barabarlosir.

LI = V2 2.3)

vo bu zaman tarazliq veziyysti yaranir. Uygun olaraq,

ki [A][B]= k2 [C][D] 2.4)

] _k _ s

buradan da

[4}B]

(2.5) tenliyi kiitlelorin tasiri qanunundan riyazi ¢ixarigdir. Do-
nen kimyavi reaksiyalar iigiin reaksiya mohsulunun gatiliqlars hasi-
linin baglangic maddalarin qatiliglar: hasilina nisbati sabitdir, K il
isara olunur vs tarazliq sabiti adlanir.

Tarazhq vaziyyati dinamikidir, yoni A ilo B vo C ilo D arasin-
daki reaksiyalar davam edir. Beloliklo tarazliq zamani vahid za-
manda noa qadar A va B hissocikleri reaksiyaya girib C va D almar-
sa, 0 qader do C va D hissacikleri reaksiyaya girib A va B alinir.

Umumi halda reaksiyada smsallar vahidden forqlandikda

aA+bB —=cC+dD (2.6)
Kiitlalorin tasiri ganunu asagidaki sakilds yazihr.
c d
Lci_[gl_ =K 2.7

[F[8F
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Kiitlalarin tasiri qanununu termodinamik cshatdon asaslandir-
maq miimkiindiir. Yuxarnda gostsrilon reaksiya nainki reaksiya his-
saciklorinin qatihglannin doyismasi, homginin sistemin energetik
parametrilorinin dayismasi ilo do gedir. Termodinamikadan molum-
dur ki, Gibbs enercisi G entalpiya H ils miitlaq temperaturla T en-
tropiyanin S hasilinin fargins bsrabardir.

G=H-TS (2.8)

Holl olunan maddolor iigiin bu enerji noinki temperatur va
tozyiqden, hamginin onlarin qatihglarmdan da asihdir.

G =GO +RT - InC .9)

Sabit temperatur ve tozyiqde kimyavi reaksiya o vaxta gadar
davam edor ki, reaksiya mohsulunun sorbast enerjisinin  cami
reaksiyaya girmoyan ilkin maddslorin sarbast enerjilorinin coming
barabar olmasin.

Mbshlulda dénen reaksiyaya baxagq.

A+B &= C+D (2.10)
Sistem o vaxt tarazlhiq vaziyyatino galir ki,
Ga+Gp=Gc+Gp 2.11)

Burada G uygun indekslorlo — A, B, C, D hissaciklerinin
enerjisidir. (2.9) tenliyindoki enerjinin qiymotini (2.11) tenliyinds
yerina qoysaq alariq.

G, +RTinfA] +Go+RTIn/B] =@ +RTIn[C]+G)+RTIn/D]
buradan
RTln [A] + RTln [B} - RTin [C] - RTIn [D] = G¢ + Gy + G + G) GO+
Gp® ~ Ga® — Gg? ‘

vaya
0
2 & kel (2.12)
RT  [4]B] '
burada AG® — A vs B reaksiya maddolori ils C va D reaksiya
mohsullarmnin enerjilori arasindaki farqdir.
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Nazars alaq ki, (2.12) diisturunun sag torafindo

9D _¢ @13)

(48

burada K - tarazhq sabitidir.

(2.5) va (2.7) diisturlan formasmnda kiitlalorin tasiri ganunu
ancaq durulagdiriimis sulu mahlullar va ideal gazlar ti¢iin dogrudur.

Elektrolit. Elektrolitlorin sulu mshlullarinda bu ganundan ke-
nara ¢ixmalarin sebablorine baxag. Reaksiyaya giran hissaciklorin
gatihglan artdigda onlar arasinda ionarast va ya molekullararasi
qarsiliglt tesir yaranr ki, bu da onlarin horakatlorini yavasidir. Bu-
na gora ds gatiliq artdigca A vo B arasinda togqusmalarin say1 qati-
Iigla diiz miitenasib olaraq artmur.

a<C 2.14)

Analoji hal o zaman bas verir ki, torkibinda reaksiyaya giran A
va B elementlorinin ionlari olan mohlula digar bir giivvetli elektrolit
daxil edilir, hansi ki, o A vo B ionlari ilo heg bir kimyavi reaksiyaya
girmir. Analitik kimya tg¢iin vacib olan bu hala daha doqiq baxmaq
lazimdir.

Farz edok ki, A +B =% C + D reaksiyas: gedir, harada ki,
reaksiyaya giren ionlar asagidak hissaciklordan ibarotdir.

FeCl2++SCN-&= FeSCN2++Cl- (2.15)

Durulasdirilmis mohlullarda, masajen komponentlorin milli-
molyar qatiliglarinda onlar arasindaki ionlararas1 qarsthiqh tosir
nozera ¢arpmur va o ionlarm harokstine tormozlayici tosir gostormir,
buna gors da hissaciklorin aktivliymin A qatihga barabar oldugunu
hesab etmok olar. A=C. Mohlula giiclii elektrolit daxil edirik,
mosolon KNOs, hansi ki K+ va NOs ionlan (2.15) tonliyindski
jonlarin heg biri ilo reaksiyaya girmir. Buna baxmayaraq reaksiyaya
giron ionlarin horakat siirati, yoni onlarm bir-biri ils toqqusmalari-
mn sayl nazera carpacaq deracads azalacaq. Bu zaman ionlarin
aktivliyi gatiligdan asili olacaq. Gecikmonin effekti onunla izah
olunur ki, K+ va NOs ionlan elektrostatik dartilma qiivvasinin
hesabma reaksiyaya giren ionlarmn strafinda oks isaroli ionlardan

32



«ion atmosferi» adlanan bir tobago yaradar ki, bunu da sxematik
olaraq asagidaki sokilds gostormok olar.

NG K* NOY K*

NO3 NC  K* K NOY NOZ Kt K
FeCPt SCN™ = FeSCN* cr-

NG NC Kt K NO; NOY Kt K
NO3 Kt NO3 Kt

FeCl2*, SCN-, FeSCN2* vo Cl- ionlarninm aktivliyi artiq onlarin
gatihglarina barabar deyil:

a<C (2.16)

va bu halda kiitlolorin tosiri ganununun deyiliginds gatiigin yerins
reaksiya ionlarimn aktivliyi demok lazimdir.

Reaksiyaya giron ionlarin qatihglarinin artmasi ve ya konar
qivvetli elektrolitlorin mohlula daxil edilmssi hesabina sistemin
idealligdan konarlagmasi doracesi aktivlik omsah ilo xarakterizs
olunur. Bu adadin (adstan, vahidden ki¢ik olur) maddsnin (molekul
va ya ionlarinm) gatiligma hasilin aktivliyine borabardir.

a=fC 2.17)

Aktivlik vo aktivlik smsallar1 haqqinda anlayisa fiziki kimya
kursunda daha otrafli baxilmigdir. Orada hsmg¢inin Debay vs
Gyukkel nazariyyasi hagqinda da molumat verilmisdir; hansi ki, bu
nazorilyyenin osasinda mohlullarm ion qiivvalorini nezere alaraq
aktivlik amsalinin hesablanmasi tanliyi ¢ixariimisdir.

Mbohlullarin ion qiivvesi p ilonlarin gatibglarnin onlarin
yiiklorinin kvadratlarmin hasili cominin yarisina borabardir.

CZ}+C,Z} +..+ CZi’
p= 5

Ionlanin aktivlik amsalmin ion qiivvasi ila oslaqasi asagidaki
tanlikls ifads olunur.

AZ*u
g f=———"= 2.19
g f I+Ba\/; ‘ (2.19)

(2.18)

Burada
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A va B hslledicinin tabistindan asili olan sabitlor, (moasalan, su iigiin 20°C
A=0,5046, B = 0,3276),
a — hidratlasan ionun diametrina uygun olan ion dlciisiiniin parametridir.

Cadval 2.1-ds bir ne¢o geyri-iizvi ion iigiin A komiyystinin
qiymoti gostarilmisdir.

A komiyyatinin giymeti 2,5-4,0 A olan ionlar ii¢iin B-a hasili va-
hide yaxin oldugundan (2.19) tenliyini daha sads formada yazmaq
olar.

0.52%
lg f =222 NE (2.20)
I+u
Qeyri-iizvi jonlar a Qeyri-lizvi jonlar a
Rb” Cs', Ti*, Ag’ 2,5 Sr**, Ba”,Cd™ Hg” 5
k¥, B, J7 NG, NG,
I 3,0 S7 Fe(CN). ,Li 6
OH ,F ,SCN HS ,ClO 6
- - - - 2+
Bro, ,JO, ,Ci0, ,MnO, Hg, .
2 2- 2 3,5 Mg 2+ , Be 2+ 8

- _ k] 3+ 3+ 3+ K 3- +
PO .CIO], 5¢07 , Fe(CN),} 40 | 4t Fe,Cr.Sc La Ln H 9

Na'  HCO, .H,PO,
£ 3 2 .
' ) 4,5 Th* , Zr* Ce* ,Sn*" 11

Pp** .CO, MO,

(2.20) tonliyi ion qiivvasi 0 < p < 0,1 haddinds olan mshlullar tgiin
dogrudur. Dgor ion qiivvasi 0 < p < 0,1 haddinds olduqda daha
diizgiin natica asagidaki tonlik {izrs hesabatda almr:

osz{ B _ 221
lg f=—-05Z (1+\/ﬁ 0.2u (2.21)

forz edok ki, (2.15) tenliyinds her bir reaksiyaya giran hisseciyin
tarazhq gatihg: 0,001M-don yuxari olmur, daxil edilon elektrolitin
KNO; qatibgs isa 0,1 M-a boraberdir. Bu zaman mshlulun ion
qiivvesini hesabla-yarkasn reaksiyaya giran ionlarin qatihign KNO:s-
iin qatiigindan c¢ox asagi oldugundan hesabatda onu nozore
almamagq olar. Buna gora do
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» 2 . 2
=0,1 1"+0,1-1 ~ 0l 2.22)

Buradan FeCl2* vo FeSCN2+ 2 yiiklii ionlar tigiin

Jo.1
lgf==05-4———==-0,5
g/ 1+4/0,1
vo f=1005=1011005=0,3

SCN- va C- bir yiiklii ionlar tiglin isa

Joi
lo F=—05—32L__ 012
g/ 1+ 0,1

va f = 100.12 = 10-1. 10088 = 0,76

(2.15) reaksiyas: iigiin (2.5) kiitlslorin tasiri ganunu yazarkan
jonlarin tarazhq qatihglarmin avezine onlarin  aktivliklorinin
yazmaq moslohotdir. A = f-Cu:

Gcdp _ g7 (2.23)
a,4g
(2.7) tonliyinds géstarilon K tarazliq sabiti qatiliq sabiti adlanir

vo onun qiymati noinki temperaturdan, hamginin mehlufun ion
qgiivvesinden do asithdir. (2.23) tenliyindoki KT komiyysti iss
termodinamik tarazliq sabiti adlanir vo onun giymati mohlulun ion
qiivvesinden asili deyildir. Analitik kimyada esasan qatiliq sabitin-
don istifads olunur, amma hesabatlarda termodinamiki sabitdan
istifads olunur ki, asasen do K=KT géstormak miimkiindiir.

2.2. Kiitlolorin tesiri ganununun tatbiqine aid
misallar

Qurgusunun miqdari tayini tisularindan biri onun PbSO4 sok-
linds ¢6kdiiriilmasidir.

Pb2+ + SO~ == PbSO4 (2.24)

Qurgusunun hamisini ¢dkiintiiys kegirmok, ysni tarazlif saga
dogru yonaltmok figiin mohlula sulfat tursusu vs ya natrium sulfat
slavs olunur.
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Aliiminium va domiri magnezium vs digar ikivalentli metallar-
dan ayirmagq tgiin hidrolizden istifads olunur.

Al + 3H,0 &= AI(OH); { + 3H* (2.25)

Ancaq bu reaksiya sag istigamstds ¢ox ciizi dorocads gedir.
Biitiin aliminiumu ¢okiintii halina kegirmak iigiin hidrogen ionlarini
dissosiasiya olunmayan sirka molekulu ilo baglamaq lazimdir. Bu-
nun iigiin mohlula natrium asetat slave etmak lazimdir.

CH3COO™ + H* &= CH;COOH . (2.26)

Hidrogen ionlarinin qatiligi keskin asag: disiir ve biitiin aliimi-
nium hidroksid soklinds ¢okiir.

Civa sulfid azot tursusunda ¢ox ¢atin hall olur, ancaq hidrogen
xlorid tursusunun istiraki ilo gox asan gedir. Bu onunla slagadardir
ki, xlor ionlar: civa ionlar ilo birlasib az dissosiasiya olunan HgCl»
civa xlorid amala gatirir:

3HgS+2NO; +6C1 +8H* &= 3 HgCl, + 38 + 2NO + 4H0 (2.27)

Nikel hidroksid suda praktiki olaraq, hall olmur, onun doymus
moshlulu ¢ox az sarbast nikel ionlar saxlayir.

Ni(OH); &= Niz* + 20H~ (2.28)
Amma nikel hidroksid amonyakin sulu mohlulunda asan hall
olur va nikel ionlart ilo nikel ammiakat kompleks ionu amals gatirir.

Ni** + 6NH, == Ni(NH,)>* (2.29)

Naticads reaksiya mohsulu olan nikel ionlarinin gatiligi kaskin
azalir vo (2.28) reaksiyasinin tarazligi saga dogru yonslir. Giimis
bromid suda az hsll olur. Doymus AgBr mahlulunda Br ionlarinin
gatiligy azdir.

AgBr &= Ag* + Br- (2.30)
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Biitin brom ionlarini1 mohlula kegirmok igiin cbkﬁntﬁnﬁ
hidrogen sulfid ilo emal etmak lazimdur.

2Ag* +HaS = Ag,S + 2H* (2.31)

Giimiig jonlarin bu iisulla gokdiirdiikde hall olmayan hidrogen
sulfid omalo golir va (2.30) reaksiyasimn mithitindon kenarlagdirilir.
Giimils ionlarinin gatihign keskin azalir va (2.30) reaksiyasiun
tarazligi tamamilo saga dogru yonalir. Ayri-ayri proseslarin tarazhq
sabitlari reaksiyaya giron maddslerin kimyavi individuallig1 ils tayin
edilir. Elo reaksiyalar var ki, onlar praktiki olaraq tamamilo soldan
saga dogru gedir vo boyiik tarazhq sabiti ilo xarakterizo olunur.
Giimiig ionlar ils amonyak arasinda geden reaksiya

Agt + 2NH; &= Ag(NHa)* 2.32)

Praktiki olaraq giimiis amiakatin alinmasi istiqamatinds gedir.
Tarazhq sabiti 107-dir. .

Bir ¢ox diger reaksiyalar axira gader getmir va bu reaksiyalann
tarazliq sabiti o gadar do bdyiik olmur. Kadmiumun sianid kom-
pleksi ilo ammonyak arasinda geden reaksiyani gostarmak olar.

Cd(CN)4> + 4NH; &= Cd(NH3)s2* + 4CN- (2.33)

Cox ciizi daracads gedir, tarazliq sabiti gox azdir.

Miixtolif név kimyavi reaksiyalarm tarazhq sabiti do miixte-
lifdir. Tursu-ssas reaksiyalarinda tarazliq sabiti tursu va ssaslarin
dissosiasiya sabitlari ils ifade olunur. Masalan, :

CH;COOH == CH;COO- + H* (2.34)

Kompleksomalogalma reaksiyalarinda taraziiq sabiti kompleks
birlesmeanin va ya ionun dayaniglq sabitidir.

Agt + NH3; &= Ag(NH;5)* (2.35)

Bu B ilo isars olunur va asagidaki kimi yazilir.
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l4g(vr ;]

[Ag TINELE D" 239

az hoall olan birlegsmolerin tarazhq sabiti hallolma hasili adlanir.
AgBr & Ag*+ Br- 2.37)
Bu hallolma hasilinin sabiti agagidak: kimidir.
[Ag]1{Br-]=K =PR (2.38)

Miqdari hesabatlar {igiin miisyyan reaksiyalarin tarazhq sabiti-
nin giymatini bilmok vacibdir. Miixtolif név kompleksamalogslma,
oksidlosma-reduksiya, tursu-osas reaksiyalari iglin bu qiymotlor
tacriibi olaraq tayin edilib vo hesablannusdir.

Bu sabitlarin giymatini Y.Y. Luryenin «CnpaBo4HHK MO aHAIH-
tvueckodt xumum» (1) sorgu adsbiyyatinda coedvalden tapmagq olar.
Ancaq bu cadvallar biitiin kimyavi reaksiyalar1 shate etmir. Bir ¢ox
hallarda miirakksb kimyavi proseslor zamani sada reaksiyalarin mo-
lum tarazliq sabitinlorine ssasen riyazi hesabatlar aparmaq lazim
galir. Umumi halda MR, kompleksi ila R ligand1 arasindak: qarsi-
liglt tesirs baxaq.

MR, +mR' &= MR'w +nR (2.39)

Adatan bu kimi reaksiyalarin tarazliq sabiti cadvalde gostaril-
mir, ancaq onu asagidaki kimi hesablamaq olar.
(2.39) reaksiyasi iigiin tarazhq sabitinin diisturunu yazaq:

MR/, |-[R]' 2.40
‘ _[MRL ]m (2.40)
[MR, ] [R]
Cadvaldean MR, va MR/, komplekslori ii¢iin tarazliq sabitinin
qiymsatini tapmaq olar.

[ 3 ] 2 4
BMR' — o nd . 1
T IM][RY 241)
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e [MR;, ] (2.42)
M RT

goriindiyii kimi S, /Bug nisbati (2.39) reaksiyasmin tarazlhq
sabitina barabardir. Belo ki,

K = P, (2.43)
ﬂMR,,

(2.33) reaksiyasinin tarazhq sabiti

lcaine B M e T Boaws _ 10°% _
lcateN e FINELY By 107

Tarazhiq sabiti ¢ox kigikdir, amonyakin gatiifimi artirmaqla
reaksiyanm tarazhgm saga dogru yonsltmok miimkiindiir. Ancaq
¢ox miirakkab olmayan hesabat gosterir ki, bu faktorun tasiri gox
ciizidir. Aydindir ki, oks istigamotds reaksiya praktiki olaraq tam
gedir. Hal — hazirda Svarsenbax ve Ringbom tarafindan taklif olu-
nan sorti tarazhq sabitlori genis yayilmigdir. M metah ilo R ligandi
zoif tursunun anionun kompleksamslogalma reaksiyasinin misahinda
sarti tarazhq sabitlorinin fiziki menasmi aydmlagdirmagq iig¢iin MR
kompleksi asagidaki tanlik iizrs dissosiasiya olunur.

MR, &M +nR (2.44)
Hoqiqi tarazliq sabiti
_[MR,] (2.45)

IR

Sorbast metal ionu M vo R ligandi mohlulunda miixtalif slave
reaksiyalar gedo bilar. Metal jonlar1 hidrolize meruz qala biler vo ya
mohlulda olan kenar Y ligandi ilo kompleks ion amslo gotira bilar.
R ligand: zeif tursu kimi protonlasmaya meyilli oldugundan pro-
tanlasmanin RH, RH, va sairs hissaciklori amole golir. Bu prosesls-
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rin naticasindo sarbest M va R hissaciklorinin iimumi qatiliglari bs-
rabar olmur. Umumi halda yazmaq olar ki,

M'I=IMHMY] + [MY,]+ (2.46)

M’ —metal ionlarimin iimumi gatihg;
[M] - sarbast metal ionlarimn qatihigs,
[MY][MY,]vas. - kanar Y ligand: ila metal ionlarimn amola
gatirdiyi kompleksin ganlhig.
Bu komplekslor tigiin sabitlor.

[my] [MY,]

S 0 G A TN ]

oldugundan (2.46) vs (2.47) tanliklorindon

(2.47)

Ml r !

—-—[[M]] =1+ By Y]+ B T +=mayyy,  (248)
om(y) kemiyyasti komokci reaksiyalarin amsali vo ya Y ilo qarsi-

ligli tasirds olan M-in o smsali adlanir.

RH: RH; vs saira protonlagmis hissaciklor amsls gatiron ligan-
dalar igiin analoji olaraq yazmagq olar.

ke] g, - (R, ]

K, = [E]_[l?] W vosairo  (2.49)

R’ . +

[[—R]J=1+K1[H et +i=a,,, @50
kimi yazmagq olar. Sarti davamsizliq sabiti asagidaki sokildadir.
lmr | [MR ]

n

ﬂMR,, =— — = (2.5
[M'][R] RT" .
M]-[R] aM{Y} aR(H+)
Miitlog vo sorti sabitlor arasindaki ashliq asagidaki tonlikdo
ifads olunur.
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B = Y (2.52)
aM{Y} 'aR(HU

Sarti B’ sabiti miitlaq B sabitindon onunla farqlenir ki, sarti sabi-
tin hesablandig: diisturda M’ vo R’ qatiliglan istirak edir ki, bunlar
da MR, kompleksinda bir-biri ils alaqali deyil, ancaq miitlog sabitda
sarbast M va R ionlarinin qatilig istirak edir ki, bunlar kompleksin
(2.44) tonliyine uygun olaraq dissosiyasi zamani amalo golir.

Seorti davamsizliq sabitlori ancaq ¢ox ciddi konkret soraitds o6z
qlymatini sabit saxlayir, (pH-1n sabit qiymstinds va kanar ligandla-
rin sabit qatiliglarinda). Bu sabitden o hallarda istifads olunur ki, o
komiyysti vo onun pH-dan va ya kanar ligandin qatiligindan asilligy
moalum olsun.

Sorti sabitdon analitik kimyada istifade olunmas1 onunla izah
olunur ki, analitik kimyag¢ini ¢ox zaman mohlulda olan biitiin bir-
losmalorin qatihiglari maraqglandirmir. Oksor hallarda ona lazim
olan verilmis reaksiyamn getms ardiciligini bilmak vacibdir ki, bu
reaksiyada smols galon MR, kompleksinin gatiig ilo xarakterizs
olunur. Kompleksonometrik titrlomads kimyag1 iclin vacib deyil ki,
etilen-diaminsirks tursusu kompleksinde va metal birlosmalerinda
metal ionunun hansi formada oldugunu bilmok. Osas masale na qe-
dor metal ionunun titrant ilo reaksiyaya girmasini toyin etmakdir.

Tarazhq sabitlori temperaturdan asihdir. Istiliyin udulmas: va
ayrilmas ilo gedon reaksiyalara temperatur miixtalif ciir tosir edir.
Ekzotermik reaksiyanin tarazhgi temperaturun artmasi ilo sola
dogru yonolir, buna uygun olaraq tarazhq sabitlori azalir. Endo-
termik reaksiyada iso, oksina temperaturun artmasi ilo tarazlq sa-
bitlorinin qiymsati artir. Moshlullarda tarazliq sabitinin giymati tem-
peraturdan az asihdur, ¢iinki reaksiyalar adstan 80-90°C-dan yiiksak
olmayan temperaturda gedir. Analitik kimyada reaksiyalar adstan
mohlullarda getdiyinden, tarazhq sabitlorinin temperaturdan asil
olaraq clizi doyismesi nazere alinmir. Qazlar arasinda gedon reak-
siyalarda is> oksino temperaturun doyismesi reaksiyalarin tarazliq
sabitlorinin lazim olan istiqamatds dayismasinin an effektli iisulla-
rindan biridir. Qaz fazada tozyigin doyismosi reaksiyanin tarazhg
sabitina ¢ox boyiik tasir géstarir, ancaq mohlullarda iso tozyiqin nis- -
baton kicik hodlords doyismasi reaksiyanin gedisine demok olar ki,
heg bir tosir gostarmir. -
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I FOSIL

ANALIZ NSTiCBLBRjNiN DUZGUNLUYU Vo
STATISTIK TOHLILI

Miqdari kimysvi analizin vazifssi - analiz olunan materialda
ayri-ayr elementlorin tarkibinin tayinidir. Analize qoyulan ssas to-
Iob ondan ibaratdir ki, alman noticalor niimunenin terkibindski
elementlorin hogiqi terkibini oks etdirsin. Analizin naticasi bu tolaba
o vaxt tam cavab veracok ki, analiz zamani biitin smsliyyatlar
diizgiin yerina yetirilsin.

Istonilon analitik toyini {i¢ marheloys bdlmok megsadouygun-
dur:
niimunanin gotiiriilmasi.
analizin aparilmasi.
analizin noticalarinin statistik tahlili.

Hor bir moarhalays ayri-ayriigda baxaq.

Ealb ol M

3.1. Niimunonin gétiiriilmosi

Laboratoriyaya gatirilon materialin niimunasi miitlaq bircinsli
olmahdir, bels ki, niimuns ile analiz oluan obyektin biitiin partiya-
larimn tarkibi eyni olmahdir. Miisssisays adsten béyik partiya ilo
xammal vo materiallar gatirilir. Hor seydon avval bu material birc-
insli olmur, belo ki, onun igarisinds miixtalif 6lgiido hissalor olur.
Niimunoni elo gétiirmok lazimdir ki, o 6z torkibino gore materialin
biitiin partiyasina uygun golsin.

Hor bir cins materialin analizi figiin xiisusi niimuns gotirilms
gaydalart moévcuddur. Asagida nimund kimi bork materiallarn,
metallurgiya zavodlarina daxil olan damir filizi niimunasindan ana-
liz gotiirmoaiyn qaydalar1 gdstorilmigdir. Filiz olan domir yol plat-
formasinda materialdan niimune gotiirilon yer, mortarizada olan
odadls iso analizin gotiiriilme dorinliyini (metrls) gostorilmolidir.
Platformadan 20 ayri-ayri noqtelordon niimune gotirilmslidir. Da-
mir yol platformasinin say1 30-40 adad ola bilar, mohz hansi vaqon-
Jardan analiz niimunesinin gotiiriilmesine dair xiisusi talimat mév-
cuddur.

Analiz {igiin gotiirillen materialin ¢okisi, mosalon, 10 kq va ya
¢ox ola biler. Laboratoriya niimunssi (0,5-1 kq) gotiirmak ii¢in bu
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materialin igorisindaki nisbatan iri hissalari azib qarisdirmaq lazim-
dir. Material konus goklinda tokiiliir ve sonra daire soklinds yayilir,
4 hissoys boliniir, iki oks sektorda olan material atilir, yerds galan
ikisi isa xirdalanir, yenidon konus gaklinds sopilir, daira kimi yayilir,
4 hissays béliiniir. Bu amoliyyat niimuns 1-2 kq qalana gador tokrar-
lanir. Laboratoriya niimunasi yeniden xirdalanir va yuxandaki iisul
ilo azaldilir. Analiz iigiin adston 1 qram, toyin olunan elementin tor-
kibi az olduqda 5-10 qram, bazi hallarda iso 100 qram gotiiriiliir.
Nimunanin gotiirtilmasi analizin ¢ox moasuliyyatli vo vacib ame-
liyyatidir. Nimuns diizgiin gotiiriilmadikds analizin digsr amaliy-
yatlarmi yerina yetirmok manasizdir.

3.2. Analizin miixtalif morhololorinds buraxila
bilon xatalar

Miirokkab materiallarin kimyavi analizi zamam adastan bir sira
miixtolif amoliyyatlar yerine yetirilir. Bu smsliyyatlarin bir hissosi
mexaniki xarakter dasiyir, digar hissasi iso miixtolif gokilli kimyavi
reaksiyalarla hoyata kegirilir. Masalon, shangde kalsiumun faizls
miqdarinin tayinins asagidaki smoliyyatlar daxildir.

1. Lazimi miqdarda shengin analitik torazids ¢akilmasi.

. Onun stekana tokitimesi.

3. Cakinin xlorid tursusunda holl edilmasi va bunun nsticasinda
milayyan miqdarda karbon -2 oksidin ayrilmasi.

4, Moshlulun qizdirilamsi.

5. Mbhlula ¢okdiiriicii — ammonium oksalatin alave olunmast.

6. Turs mehlulun ammonyakla qgalovi reaksiyaya qadar neytrallag-
dirilmasi.

7. Ayrilan kalsium oksalatin ¢okdiiriilmasi.

8. Bulaniq mohluldan ¢6kiintiintin filtirlonmsa ils ayrilmasi

9. Filtirds ¢okiintiiniin yuyulmasi.

10. Cokiinti ilo birlikda filtirin quruducu skafda qurudulmasi.

11. Cokiintiiniin filtir ils birlikds putaya kegirilmasi.

12. Filtirin yandirilmasi vo temperatur altinda ¢okiintlintin kézar-
dilmssi, bu zaman kalsium oksalat ¢aki formasmna - kalsium
karbonat vs ya oksid halina kegir.

13. Cokiintiinlin putada eksikatorda soyudulmasi.

14. Soyudulmus ¢okiintiiniin puta ils birlikds ¢akilmasi.
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15. Analizin naticalarinin hesablanmasi.

Diizgiin neticoys ancaq biitiin yuxanda gdstarilon amaliyyatlar
daqiq va ehtiyatla yerins yetirildikde nail olmaq olar. Amma bu
zaman da ayri-ayr Xatalarin olmasi danilmazdir. Masalen, analitik
torazido xota + 0,0001 qram tagkil edir. Cokini stokana kegirdikde
azca itkiys yol vermok miimkiindiir. Cakini xlorid tursusunda hall
etdikds mohlulun miioyyan hissacikleri ayrilan CO; qazi ila birlikde
stokandan xaric ola bilsr. Cox dofsli yuma ¢okiintlinin miisyyan
hissesinin yuyularaq filtirata kegirmasino sebab ola bilor. Asagi
temperaturda kézortma zamani kalsium oksalat kalsium karbonata
tamamile kegmodiyindan yiiksok temperaturda kézartma aparilma-
lidir ki, bu zaman da kalsium karbonatin bir hissasi oksida cevrilir.
Kozordilmis ¢okiintiniin eksikatorda uzun miiddat soyudulmast
(esasan agar ¢aki formasi - kalsium oksiddir) bu kiitlanin hidrosko-
pik olmasindan onun gokisinin artmasina sabab olur.

Yuxarida geyd olunan vs analiz zamant ortaya ¢ixan bir sira Xo-
talart comladikda alinan {imumi Xata toyin olunan elementin hagigi
miqdar ile analiz nsticssinds alinan miqdan arasindaki fargo bera-
bordir. Xatanin qiymeti miisbet ve menfi ola biler. Ancaq bir gayda
olaraq tapilan giymat gox va ya az migdarda haqiqi qiymotden forg-
lonir.

Xatalarin xarakterinin analizi gdstorir ki, onlar sistematik vo to-
sadiifan ola bilor. Sistematik xatalar bu va ya digar kemiyystin tok-
raron Olgiilmesi zamam doyismaz qalir, onun monbayini isd diggothi
yanagdiqgda toyin etmak va aradan qaldirmaq olar. Sistematik xsta-
lara analizi yerina yetiranin individual xatas! aiddir. Ekvivalentlik
néqtasinds indigatorun renginin dayismesini tsyin eden zaman soh-
va yol vermak olar, bu isa titrlemeni aparan har bir kimyagmin fordi
olaraq rengi segma qabiliyyati ilo izah olunur. Yaxst hazirlanmamis
kimyagt iso iimumiyystls indiqatoru sahv segar. Moasalan, buranin
hidrogen xlorid tursusu ilo titrlonmasi zamani metil ¢ohray ve ya
metil qirmiz1 indiqatorundan istifads etmok diizgiindiir, fenoftale-
indan istifadoa ise kobud sohva yol vermok demakdir.

Digar nov sistematik xotalara avadanhq xotalar aiddir. Masalan,
onlara , diizgiin kalibrlanmamis miixtalif 6l¢ti avadanliglarindan, key-
fiyyatsiz 6l¢ii qablarindan istifads edilorksn yol verilon Xatalar aiddir.
Nominal tutumu 25 m! olan 6l¢ii pipetkast il aslinda 25,2 vo ya 24,8
ml mohlul gotiiriiliir. Paralel aparian analizlor eyni natice verso ds,
naticado xataya yol verilir. Nohayet metodiki xatalar miimkiindiir.
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Aliiminium oksid AlLO; hidroskopikdir. Bu birlesmaden ¢ski
formasinda istifads olunmasi nisbatan yiiksek naticenin alinmasina
sobob olur. Xotaya yol vermamok iiglin analizi daqiq yerino yetir-
moak lazimdir. Qravimetrik tayin magsadile qurgusun sulfat gakiler-
kon ¢okiintiiniin miisyyan gadar suda holl olmas: naticesinds manfi
xata almir. ki valentli galayin yodometrik toyini zamam galayin
havanin oksigeni ilo miiayyan gader oksidlogsmasi hesabina menfi xa-
ta aliir. Yuxaridaki misallarda sistematik xatalarin sababi analizda
~ istifade olunan birlesmalorin kimyavi xassalerindadir. Digar hallar-
da xotalarin manbayi mahlul vs reagentlords kenar maddalorin qari-
sigimin olmasidir. Masalon, hidrogen xlorid tursusunun tarkibinda
¢ox hallarda domir (III) birlesmalari olur. Bu sebabden de damirin
(III) fotometrik iisulla tayini zamani kimyevi tomiz xlorid tursu-
sundan istifado etmok vacibdir. Oks halda analiz olunan materialda
tapilan domirin migdan onun hagiqi miqdarindan ¢ox olacagq.

Yuxarida deyildiyi kimi sistematik xatan: ager onun msnbsyi
molumdursa, har zaman aradan qaldirmaq vs ya azaltmaq miim-
kiindiir.

Ancagq ela grup xotalar mévcuddur ki, bir ¢ox sabablardsn on-
lar1 aradan qaldirmaq miimkiin deyil. Bu xatalara tokrar olcii za-
mani yol verilon tasadiifi xatalar aiddir. Bunlar ona gatirib gixanr
ki, eyni soraitds hor hansi bir elementin tayini he¢ bir vaxt avvalki
natica ile tist-iiste dilgmiir, bu zaman bir ne¢a naticaden orta qiymat
gixartlir,

3.3. Analizin diizgiinliiyii

Analizin diizgiinlilyii analizin orta va haqiqi giymotlori ara-
sindaki forgle xarakterizo olunur. Analizin diizgiinliiyii o halda tam
tomin olunur ki, sistematik xstalardan tam azad olmaq miimkiin
olsun. Analizin diizgiinliiyiinii toiyn etmak ii¢iin bir sira tacriibi me-
todlardan istifads olunur. Bunlara asagidak: metodlar aiddir:

1. Iki va ya bir ne¢a asth olmayan metodlarla analizin yerina yeti-
rilmasi. Mosolon, qurgusunu sulfat (PbSOs) seklinde tayin etmok
olar. Yodometriya iisulu ils qurgusunun tayini onun PbCrO4 xro-
mat soklinds c¢okdiiriilmasi ilo hoyata kegirilir, sonra ¢okiinti fil-
tirdon kegirilir, yuyulur, tursuda hall edilir vs iizorine kalium yodid
olavs olunur.
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Cr,0F +6J" +14H" =2Cr* +3J,+TH,0

Ayrilan yod natrium tiosulfat ilo titrlenir. Kompleksonometrik
toyin isulunda qurgusun ionlar etilendiamintetrasirks tursusu
mohlulu ilo titrlonir. Nehayat, qurgusunu elektrolitik dsulla tsyin
etmok olar ki, bu zaman qurgusun (IV) iki oksid anodda ayrilir vo
alinan ¢okiintii ¢akilir.

Ogor biitiin metodlar eyni natics verirss, onda tam emin olmag
olar ki, analiz diizgiin yerins yetirilib. Bundan sonra qurgusunu yu-
xarida baxilan metodlarin hans: biri ile toyin edilmosine tam timid
baslomek olar.

2. Standart niimunalordan istifads olunmasi. Standart niimunaslor
materialin kimyavi terkibinin etalonlaridir. Xiisusi olaraq standart
niimunalerin hazirlanmasi ve attestasiyas ilo maggul olan togkilatlar
méveuddur. Mosalon, qara metal va arintilerin - guqun, polad ve
sairs - niimunslorini Yekatrinburq soharinds standart niimunslor
institu-tunda hazirlayirlar. Olvan metallarin standart niimunslori-
nin hazir-lanmasi ve atestasiyast olvan metallurgiyanin elmi
tadgiqat va layiho institutunda hoyata kegirilir. Standart
niimunalorin atestasiyasi - diinyanin mosuliyystli laboratoriyalarin-
da niimunslorin tarkibinda olan ayri-ayri elementlorin bir nego daha
etibarli iisullarla daqiq teiyn edilmasi demokdir. Alman naticalor
deqiq tohlil olunur va son-ra bu naticolerin osasmda har bir
elementin orta miqdan ¢ixardir. Mosolon, miisyysn markah
aliiminium arintisinde (%-lo) elementls-rin torkibi belodir: Mg -
1,56, Si- 0,90, Mn - 0,65, Cu - 4,48, Zn - 0,28, Ni - 0,058 va s. :

Hor bir standart niimuno xiisusi senadls — pasportla tachiz
edilir ki, burada da ayri-ayn elementlorin atestasiya olunmus mig-
darlar1 gostarilir. Har hansi bir materialin analizinin diizglinliiytni
toyin etmak iigiin laboratoriyada olan standart niimunslorden elasi
secilir ki, o 6z tarkibino gbra miisyyen analiz edilon niimunanin farz
edilon terkibine uygun golsin. Sonra paralel olaraq standart
niimunanin ve analiz olunan niimunsnin analizi apanlir, ayri-ayri
elementlorin miqdar toyin edilir. Hesab edilir ki, ager ayri-ayn
clementlorin  miqdar1  standart  niimunenin  pasportunda
gostarilonlerlo uygun golirso onda istifade olunan metod diizgiin
natico verir.
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3. Olavalar metodu. Bozi niimunslors daqiq miqdar melum olan
element olava edilir va paralel analiz olunur. Blavasiz va alavs ilo
birlikds olan niimunade toyin olunan elementin migdan diizgiin
analiz zamanu slavonin migdarina uygun galir. Moasolon, mohlulda
domiri tayin etdikde goriindilyii kimi, niimuns slavasiz 0,2378 qram
Fe;Os, olavs ils 0,1000 gram Fe;O; olava etmokls 0,3375 gram
FeyOs toskil edir. Forq 0,0997 gram toskil edir, bu iss taxminon
slava edilon domirin miqdarina borabardir. Analizi diizgiin hesab
etmok olar.

Hor hansi bir materialn tam analizi zamam  biitiin
komponentlorin miqdan 100%-0 boraber olmah va ya ¢ox ciizi
forqlonmolidir. Mosslon, silikatin analizi zamani onun tarkibinds
asagidaki komponentlar: SiO; , Fe;0s, TiO2, ALOs, MnO, CaO, MgO,
Na;0, K20, P2Os va s. tayin edilir. Ogar gdstarilan tarkib hissalorinin
miqdar1 comi 100% -don miisyyan daracads farglonirse analiz diizgiin
hesab edilmir. Yoqinki haradasa kobud xstaya yol verilib. 100%-5 ya-
xin olan naticenin alnmas: analizin diizgiinlityiine inam verir, ancaq bu
zaman da xota qagimazdir. Moasolon, agor metal oksidlorinin ¢okii-
ntlisiinds titan toyin edilmayibss, onda aliiminium iiciin alnan natics
yiiksak olacaqg, ancaq com 100%-3 yaxin olur.

Yiixarida gostorilon iisullardan asasan ilk ikisi analizin diizgiin-
liiyii hagqmnda natica ¢1xarmaga osas verir. Ancaq sistematik xatalar
danulmazdir. Vacibdir ki, onlar miisyyan haddi asmasm. Analizin
naticalorinin toyininin sistematik xatalarin miqdanndan ashiligina
baxaq. Bazi hallarda alman natico hegiqi qiymstdsn hsmiss ancaq
bir kemiyyatds yol verilen xataya gérs forglonir. Masslen, qurgusu-
nu toyin edarken o, PbSO4 soklinds ¢okdiiriiliir vo ¢okiintii su ilo
yuyulur. Naticads qurgusun sulfatin nazars ¢arpacaq daracoeds hall
olmasi hesabmna yaranan itkilor ilo slagedar olaraq hemiss monfi
sistematik xstaya yol verilir. Bu xata filtirds olan ¢okiintiiniin mi-
gdarindan asih olmayaraq homiss eyni giymot olur. Nisbi xata isa
¢okinin artmast ilo artir. Masalon,hallolma zamani itki 0,5 milli-
qram; PbSOs-iin kiitlesi 0,01 qram oldugda 5%, ancaq ¢ékiintiiniin
miqdan 0,1 qrama gadar artdiqda nisbi sahv 0,5%-5 qodor azaldilir.
Digor hallarda sistematik xstalar analizin naticasine aksina tasir
edir. Analiz olunan materialin ¢okisinin artirilmasi zaman miitlaq
Xata artir, ancaq nisbi xsta ovvalki kimi qalir. Buna misal olaraq
tarkibinds domir birlesmalori olan srintilords misin yodometrik tay-
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inini géstarmoak olar. Mis ionlan kalium yodid ilo reaksiyaya girib,
ekvivalent migdarda sorbast yodu ayirir.

2Cw2*+ + 4F-=2CuJ + )2

Ayrlan yod tiosulfat natrium ilo titrlonir va titre gedan
miqdarda ssason niimunads misin miqdar: hesablanir. Ancaq domir
jonlar1 yod ionlar ilo reaksiyaya girib sarbest yodun ayrilmasina
sabab olar.

2Fedr +2F = 2Fe?* + Ip

Buna géro do demir (IIT) istirak edon srintide misin miqdari ¢ox
alinir. Bu zaman ¢okinin 6lgiisii artdigca miitloq xota artir. Ancaq
nisbi xata analiz iiciin gotiiriilon materialin migdarindan asih deyil.
Farz edsk ki, 0,1 qram ¢oki iigiin miitloq miisbat xata 0,2 milligram
taskil edir, onda 0,2 gram iigiin 0,4 milligrama gadar artacaq, ancaq
har iki halda nisbi xata doyismaz qalir.

0,0002-100 0,0004-100
= =2%
0,1 0,2

3.4. Analizin naticalarinin statistik tohlili

Noticslorin statistik tohlilinin ssasmu analizin tesadiifii xstalari
toskil edir. Deyildiyi kimi, tesadiifii xotalarm manbayi 0 gader miix-
talifdir ki, onlar1 avvalden noazers almagq va aradan qaldirmaq miim-
kiin deyil. Bu xatalar ona gatirib ¢ixarir ki, bir nega paralel toyinin
naticalori heg vaxt ist-iisto diigmiir. Onlar bir orta komiyystin stra-
finda sopalenir. Sopslonmonin daracssi analizin mahsuldarhgim xa-
rakterizo edir. Paralel aparilan analizlorin naticalorinin genis 6lglida
sopolonmasi asagl mehsuldarhga dslalat edir. Oksino ayr-ayn ns-
ticalor bir-birinden na gadar az farglonirsa analizin mahsuldarhg: bir
o qadar yiiksak olur. Analizi yerina yetironin apardigi biitiin sms-
liyyatlara diggatli v sslis yanasmas: zamam mehsuldarhq daha da
artar.

Analizin noticalerinin statistik tshlilinin iki asas vezifasi vardir.
Birinci vazifs ondan ibaratdir ki, miixtslif smsliyyatlanin kompakt
formaya salmmasi. Ikinci vazifo alnan naticalorin etibarh olmasmi
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niimunads elementin haqiqi migdarnna uygunlugunun doarascssini
giymatlondirmak.

Paralel analizlorin naticalorina tosadiifii xatalarn tasirine baxaqg.
Forz edok ki, 16 paralel analiz aparilmigdir. Onlardan 4 xsta mon-
boyi mévcuddur. Hansi ki, eyni kamiyyato malik manfi vo miisbat
xotalara sabab olur. Manfi vo miisbat xotalar kompensasiya oluna
bilir, buna gors da bozi hallarda xota olmur; digsr hallarda, xata bir
isarays malikolduqca, onlar comlsnirlor vo bu zaman sshv boyiik
olur.

Cadval 3.1.
Analizin aparilmas1 zaman miimkiin xatalarin kombinasiyasi
Paralel Xstalarin Tasadiifii xo- Xotalarin
toyinlorin Ne-si | kombinasiyas: talarin giymati nisbi tezliyi
1 ++++ 4 1
2 -+ + 4+
3 +-++
4 + + -+ 2 4
5 +++ -
6 -+ +
7 ++--
8 et - 0 6
9 +--+
10 +-+-
11 ~+ -+
12 +---
13 -t - -2 4
14 --+-
15 ---+
16 ---- -4 1

Sifir tasadiifi xata 16 toyindon 6-da yarani_r. Tosadiifi xata ns
gadar ¢oxdursa, onun yaranma tezliyi bir o qader azdir. 2 vahidinds
xata 16 toyindan 4-ds, 4 vahidinds iss comi 1 dafs miigahida olunur.
Bundan sonra miisbat vo manfi sahvlorin yaranmasi zarurati eynidir.

Analiz zamant 6l¢gmanin say1 gox olduqda tasadiifi sohvler xiisu-
si qanunlar tizrs béliiniir.

1. Sifir va ona yaxin olan sshvlser maksimum yaranma tezliyins

malikdir.
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2. Miixtolif isarays (miisbst v monfi) malik kenaragixmalarin
yaranmasi miimkiinlilyii eynidir.

3. Sohvlerin artmas: miimkiinlityii onlarin yaranmasmm azaldir.

Bu ganunauygunluglarin grafiki tasviri Qauss syrisi vo ya Xata-

larin normal paylanmasi ayrisi ilo gdstarilmigdir. Oyri tacriibi olaraq

¢oxlu sayda miisahidslerin noticolorine osasen qurulmusdur. Pay-

lanma ayrisini riyazi tanliklo ifads etmok olar. Bu tonlikds standart

sshv 7
(e, - )
o = 4| —t—— 3.1
n

Burada: X, u- olciilan kamiyyatin élgiilan va haqiqi qiymati,
n - miisahidalarin say1.
Burada standart sshvin kvadrat: dispersiya adlanir:

RN IOk (3.2)

n
Nozariyyeya géra xotalarin normal paylanmas: ayrisini (Qauss
ayrisi) asagidaki tanlikle ifads etmak olar:

o (x- ;1)2 /202

= 33
Yy o \/—2'” (3.3)
Burada:

y — har bir giymatin yaranma tezliyi,

x — vahid élcii,

1 — 6lgiilan kamiyyatin haqiqi qiymati.

z=2"F (3.4)
o

Serti olaraq u = 0 gobul etsok vo o = 1 gotiirsok (3.3) tonliyi
asagidaki soklo diisar.

y=Z Z°/2

N2=m
Qaus ayrisi ils absis oxu arasindak s sahosi
e _z2/2

1
S=——— | e
\/27r-£0
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. St 7212 :
Riyaziyyatdan molumdur ki, | e dz =+/27 . Buna gors da

_w
(3.6) inteqral: vahida (va ya 100%) baraboardir.

Qaus funksiyasinin intervalinda inteqrallanmasindan alinan
saho vahida barabardir. (3.6) tenliyini 1-o-dan 1+ o-yadsk hiidud-
larda inteqrallasaq,

L 2 2212
= | e dZ = 0,683 vaya 68,3% 3.7
Tor k- e 6

Analoji olaraq (3.6) tenliyini Z=-2 -don Z = 2-dok va Z=-3-don

Z=3-dak hiidudlarda inteqrallasaq,

Z=t 2
== I 2247 = 0,955 vaya 95,5 % (3.8)
J— 2=
1 Z=+3 2
S=— [ e7'%dz =0,997 voya 99,7% (3.9)

V2r 723

(3.9) tenliyinden #o sahssinde 6lgmenin yaranma ehtimali
68,3%-0 beraberdir, yoni 100 haldan 68,3-do hor hansi bir verilon
vahid Olgmonin tesadiifi xatasi + o-dan azdir (va ya barabordir).
Analoji olaraq (3.8) vo (3.9)-don belo naticaya golirik ki, 100 haldan
95,5 va 99,7-ds verilen vahid 6l¢monin tosadiifi xotas1 + 26 va ya +
3o-dan azdir (va ya barabardir).

Beloliklo, etibarlt ehtimal har bir qiymsti {¢lin normal
sopelonma ayrisinin altindak: sahonin {imumi sahays olan nisbatidir.
Digor sozlorlo desok, etibarli ehtimalin 68,3 % olmasi Z=loc
demakdir, yoni 100 haldan 68,3-ds verilmis vahid ¢l¢moenin tesadiifi
xotas1 1 o -dan az olacaq. Etibarh ehtimal1 95,5% Z=2c.

Belalikla, etibarli ehtimal vahid standart sshv adadine yoni Z
komiyyatine goro hesablanir. Oz névbesinds etibarli ehtimalm her
bir giymstine Z-in miioyyan bir gqiymsti uygundur. Etibarl
ehtimalin Z-in miixtalif qiymetlarinde giymsti asagida gostorilmis-
dir.
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P,% 50 68 80 90 95 96 99,7 99,9
Z +0,67 +1,00 +129 +1,64 +196 2,00 +300 32

Adi soraitds 4-5 paralel analiz aparilir. Bundan olava p ke-
miyyatinin haqiqi giymeti ¢ox nadir hallarda moslum olur. Buna go-

ra do p-niin evezina Y gotirilir.

X;+ Xy + Xy X, +

7 = (3.10)
n
Standart kanaragixma S asagidaki diisturla hesablanir.
5o Ze=2f (3.11)
n—1

Standart kenaracixma mohsuldarligin miqdari xarakteriska-
sidir va (X; -7(? )2 = 0 oldugu zaman sifra barabar olur.

Iki kimyag: tersifnden aparilan har hansi bir niimunenin analizi
zamani hesablanan standart konaragixma giymatlorinin tutusdurul-
mas! analizin yerino yetirilmasinin keyfiyyatini qiymotlondirmaya
imkan verir. Masalon, 2 miixtalif laboratoriyalarda hansisa bir ma-
terialin torkibinds aliiminium oksidin (%-19) teyin olunmasimnin na-
ticalori asagida gostorilmisdir.

Birinci laboratoriya - 5,24; 5,37; 5,33; 5,38; 5,28

26,6
7= 6T =532
Ikinci laboratoriya - 5,26; 5,41; 5,49; 5,22; 5,48
26,9
y=——=1537
r= 5

Hor iki laboratoriyada alinan orta natice bir-biriine ¢ox yaxin-
dir. Bu analizin diizgiinliiylina dolalot edir, yani sistematik sohvler
yoxdur. Bundan slavs hor iki laboratoriyada standart meyllorin he-
sabati asagidaki kimidir.

Birinci laboratoriyada standart kenaragixma:

S_\/64-10‘4 +25-107 +1-107 +36-107 +16-10”
4
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Ikinci laboratoriyada standart konaragixma:

S [121-107 +16-10™ + 14410 + 22510~ + 121.10~ _o2
012 '

Ikinci laboratoriyada standart kenaragixma birinciys nisbaton 2
dofo béyiikdir. Aydindir ki, bu hal analizi yerina yetironin asagl
daracali olmas1 vo ya digqgatsizliyinin naticasidir. Ancaq bu farg
tosadiifi sohvdon do ola biler. Bu masaloni hell etmok iiglin F
kriteriyasi (Fiser kriteriyas:) colb edilir. Iki dispersin nisbati
hesablanir.

SZ
F= E;_ (S:>87)
!
Bu nisbat cadvalds verilmis miivafiq etibar ehtimali (adotan P
=0,95 gotiiriiliir) ii¢tin verilmis gostaricilarlo miiqayiso edilir.
Asagida P=0,95 olduqda F kriteriyasinin giymotlori géstaril-
misdir, ny va nz —>uygun olan paralel naticalorin sayidir.

Cadval 3.2.

i 3 4 5 6 7 8
n

3 1,9 1,9 1,9 19,15 19,3 19,35

4 9,5 9,3 9,1 9,0 8,9 8,85

5 7,0 6,7 6.4 6,3 6,2 6,0

6 5,8 5,5 5,2 5,1 5,0 49

7 5,1 4.8 4.5 44 43 42

8 4,7 44 41 4,0 3,9 3,8

Bizim halda F = 0,122/ 0,062 = 4, yoni 6,4-don kicikdir. 6,4
n,=n2=3 l¢lin cadvalden gétirilmiisdiir.

Buna gora ds hesab etmok olar ki, dispersiyalarin farqli alinma-
s1 tsadiifi xotalarla slagodardir.

Bozi hallarda paralel aparilan analizlor zamani naticalardsn biri
digarlorinden nazers garpacaq deracads farglonir. Bu zaman orta
qiymot hesablandigda bu nsticodan istifads edib-etmamak mosoalosi
ortaya ¢ixir. Bu magsadls Q kriteriyasindan istifads olunur.
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X, — X,

R
x; — miiammali natica, x,— x,~2 an yaxin olan natica,
R - giymotlor diapazonu, secmanin an bdyiik va an kigik

qiymoatlarinin forqidir.

Q-nun hesablanmis giymoti codveldeki qiymati ils miiqayise
olunur Q >Qcaval 0ldugda bu giymet atilir. ©ks halda iss ondan
sonraki amsliyyatlarda istifads olunur.

P=0,95 oldugda n-in miixtalif giymetlerinde Q kriteriyasinin
giymsti agagidaki kimidir.

Cadval 3.3.

s S 3 4 5 6 7 8 9 10
Q(0,95) 094 077 064 05 051 048 044 042

Cuqunun torkibinds (%) qrafitin miqdarlarinin  igerisinda
miiommal naticays baxaq: 2,86; 2,89; 2,90; 2,91; 2,99

Axirinct ragem digerlsrinden nozars ¢arpacaq deracads fergls-
nir. Bu halda

2,99-2091
0= 99-286
gorindiiyii kimi Q < Qcsaval, buna gora do 2,99 giymatini saxlamaq
olar.

Standart kenaragixmamin giymati standart sehvin giymsti ilo
{ist-tisto diigmiir. Tacriibalor gostorir ki, S-in G -ya yaxmlagmasi o
halda olur ki, 8l¢gmenin say: 20-ys barabar va ya 20-don ¢ox olsun.
Moasalen, mis arintisindan (niimuns 1) qurgusunun atom-absorbsiya
tisulu ilo toyini zamani agagidak: naticeler alnmusdir (%e-1s) 7,50;
7.75; 7,67; 7,63; 7,61. S-in o -ya yaxsi yaxinlasmasini tomin etmak
iigiin bu verilenler azdir. Bu yaxmhg: slds etmok tigtin digar vaxtlar-
da analoji olaraq aparilan analizin naticolorinden istifade etmok
olar. Cadval 3.4-d> niimuns Nel-in analizi ilo yanast nimuns Ne 2-5
analizinin neticalori verilmisdir. (3.10) tonliyine esasen her dl¢ii se-
riyasinin orta giymeati tapiimisdir.

0,62
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Cadval 3.4.

Niimunoanin tarikibinin analizinin naticalari

Ne Qurgusunun tarikibi, % Orta giymat
1 17,50;7,75;17,67;7,63;7,61. X, =763

2 14,57;4,65;4,63. Z,=4,65

3 | 3,53;3,63; 3,67; 3,56. Z; =360

4 |6.00;5,70; 5,75; 5,81; 5,76; 5,86. x,=581

5 |6,50;6,25; 6,38; 6,20; 6,25. ;=632

Standart sahv standart konaragixma giymatina barabar oldugda
tanliys asassn agagidaki kimi yazmaq olar.

S =5 ) + 500 =70+ 5K = Z3) e
R LA i (.12)

n-m

Burada:
n — tayin edilmanin iimumi say1 (bizim halda 23-diir ),
m — niimunanin sayidir (bizim halda 6).
Baxilan misala diisturu tatbig etsak

S =0,1

5-143-1+4-1+6-1+5-1 18
S=o =0,1.
Noaticalorin etibarligini qiymatlondirmsk iigiin etibarli sarhadden
istifads olunur. Etibarli sarhad asagidaki kimi tayin edilir. (3.4) ton-
liyindan

\/0,033 +0,0168 + 0,0123 + 0,0522 + 0,0602 \/0,1778
~T = =

u=XtZo (3.13)
1 Ne-li niimunanin birinci naticalerinin etibarh sarhadi
p=7,50+0,1Z (3.14)

Bu tonlikda 0,1 =S = o
Adostan etibarli sarhad etibarli ehtimal 95% olduqda hesablanur.
Z=1,96 oldugda etibarli ehtimal 95% olur. Buna gora da

u=7,50 + (0,1-1,96)
etibarli sorhad
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7,30 < p < 7,70

Bu sorhadler gostarir ki, 100 haldan 95-ds vahid toyinetmonin
haqiqi naticaleri 7,30 ilo 7,70 haddinds doayisir, ancaq 100-dan 5 hal-
da o bu intervaldan ksnara ¢ixa bilor. Digar sozlorle desak 95% eh-
timal olunur ki, haqigi natica 7,30-7,70 ssrhaddinds yerlesir. Ancaq
100% tominat vermok olmaz ki, diiz natico mohz bu intervalda yer-
lasir. Ogar bir nega paralel dlgmalor varsa, masalon, niimuns Ne 1-in
analizi zaman etibarl sarhadlori orta natica kimi giymetlendirmak
olar. Tasdiq etmoak olar ki, n paralel lgmoalar igiin etibarh interval
dofs azalir. Niimunes Ne 1 ii¢iin

- Zo
3t (3.15)
Sy
Etibarli ehtimal 95% oldugda etibarh sarhod

1,96-0.1

Vs

Ogor etibarli ehtimal 99,7 % -2 barabar olarsa onda Z=3 vs

n=763+% =7,63+01 vaya 7,53 <u<773

3,0-01

75

Gériindityii kimi na qader bdyiik ehtimalla biz cavab almaq is-
tayirik, doqiglik sarhadlari bir o qadar genislonir.

Oksor hallarda arxiv verilanlor olmur va S-in o -ya yaxinlas-
masi miimkiin olmur. Bu zaman kigik se¢imda standart konara ¢ix-
madan S istifado olunur. Ogar S bir nega paralel 6l¢monin ssasinda
tayin olunubsa yuxarnida gostorilon Z ilo P arasinda uygunluq pozu-
lur.

Etibarl ehtimahn P qiymotina Z komiyyati deyil, Z-den boyiik
olan digor bir funksiya cavab veracak. Bu funksiya t horfi ilo isars
olunur. Bu komiyyat nainki etibarh ehtimaldan, homg¢inin sorbastlik
doracasinin sayindan (n-1)-dan asili olaraq dayisir. t boyiik olduqda
etibarli ehtimal da béyiik olur, (n-1) azalir. Sarbastlik daracesinin
say1 gox oldugda (paralel élgmalerin say1 ¢ox oldugda) t Z-s yaxin-
lasir va axirda Z ilo iist-iists diigiir, t - normallagdinlms kenara ¢ix-
ma amsalmn istirak ile etibarli sarhadi (3.16) va (3.17) tonliklarin-
don tayin etmok olar.

n=763%

=7,63%0,13 voya7,50 <p <776
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Vahid 6lgmo {igiin: pu=x+tS (3.16)

Orta 6lgmo tigiin: - 1S 3.17
6lgm figiin R (3.17)

Niimuna Nei i¢iin (3.11) tanliyindan

Y(x; - 1)’ 3
SzJ(, x)” 0,033 009

n-1

Cadval 3.5.-dan tapiriq ki oo =95% (n=5) t = 2,78. Buna gors da va-
hid 6l¢ma iigiin (3.10 tonliyins bax)
u=750+tS=750+2,78-0,09=750+0,25vaya7,25<pu<7,75

(3.17) diisturuna goérs orta dlgma iigiin

peg e tS g 634 278:0,09

n J5

voya752<u<7,73

=7,6310,11

Baxilan har iki halda etibarh sarhadlar nisbatan genis alimir. Bir
negs standart niimunslorin paralel analizi yerina yetirilir. (3.17) ton-
liyindon

pg =
Jn

almir. 9gor i giymoti p-don ancaq buraxilan tasadiifi xastalarin
. — AY

hesabma farglonirss, onda p-% forgi T-s baraber va ya ondan
n

ki¢ik olmalidir.
u-x<

sla

Oks halda
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x> T
olduqda tasadiifi xstalardan slava, sistematik xotalara da yol verilir ki,
bunun da sebsbini xiisusi tacriibalerls tayin etmsk olar. Masalon, pas-
portda verilonlars gora standart aliiminium orintisi niimunasinds domi-
rin atestasiya olunmus miqdart ii¢iin p =1,39%-dir. Damiri fotometrik
iisulla asetilasetonla toyin etmislor. 6 paralel anlizin noticssinda asagi-
dakilar almmusdir: 1,33; 1,27; 1,35; 1,36; 1,31; 1,26 %. Orta giymat
A =131
(3.11) tenliyini totbiq etsak, n=6 oldugda

—\2

s=,/-z—(ﬁ_1—")—-=\/17,2-10“‘ =0,04
n_.

w7 =1,39-1,31=0,08.

Etibarh ehtimal 95% va sorbastlik daracssinin say1 n-1=5 oldug-
da normallasdirilmis meyl smsali 2,57 olur, buradan da

1S _257-004
NP

onda miiqayiss etsok p-x = 0,08 > 0,04

=004

Bu farq tesadiifi xatalarla slaqadardir.
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IV FOSIL

MOHLULLARIN QATILIGI VO MiQDARI ANALIZD®
HESABLANMASI

4.1.Umumi molumat

Standart vahid sisteminds gabul olunmus ve miqdari analizdes
hesabatlarda islonon bezi terminlors baxaq.

Mol - maddanin 0,012 kq (va ya 12 q) karbonun terkibinds olan
atomlarin say1 gedor miisyyen sorti hissaciklor saxlayan miqdarma
deyilir. Sorti hissacikler dedikds molekul, ion, elektron, molekul va

ionlarin hissalori, mosalan, % hisss KMnOs molekulu, .lz.hisse H.SO04

molekulu, %hisss Cr,0:" - ionu va s. «Mol» terminini igletdikds

hemiss qeyd etmok lazimdir ki, hansi hissociklordsn séhbat gedir.
Masalen, bele demok lazimdir: 1 mol molekul sulfat tursusu, 0,1 mol
domir ionu va s. Maddenin miqdan n herfi ilo isars edilir vs asagidaki
kimi yazihr.

n(H>SO4)=1 mol n(Fe?*)=0,1 mol,

n( % H>S04)=0,1 mol

Maddanin mol kiitlssi x -1 mol maddanin kiitlasi olub, M harfi

s 1sars olunur. O, maddenin kiitlesinin m, onun mol miqdarina
nisbatine barabardir.

m

M(x) = ——

(x) %)

Molyar kiitlanin vahidi kq-mol!, tacriibads isa aksar hallarda Imol.

Masolon, mis atomlarinin, hidrogen ionunun, xlor molekulunun,

4.1

-}— H>SO4 molekulunun molyar kiitlslori eynidir:

M(Cu)=63,54 g.mol!, M(H*)=1,074 q.mol, M(Cl2)=70,916 q.mol,
M(% H2S04)=49,10 q.mol.

Ekvivalent tursu - ssas reaksiyalarinda sorti hissacik olub bir
hidrogen ionu (vo ya diger bir valentli element) ilo birlega vo digar
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garsiligh tasirs girs bilar. Ekvivalent oksidlosma-reduksiya reaksiya-
larinin bir elektronu birlegdira ve ya goparda bilen sorti hissocikdir.
Ekvivalentlik faktoru few - verilmis tursu-osas reaksiyasinda bir
hidrogen ionu, oksidlosma-reduksiya reaksiyasinda iso bir elektron
ilo reaksiyaya giron maddonin sorti hissaciyinin miqdarmi gosteran
ragemdir. Mosalon, turs miihitde kalium permanganatin ektivalent-
lik faktoru.

fuee (KMnOs) = %

Ekvivalentlik faktoru maddenin hansi reaksiyada istirak etma-
sindon asihdir. X maddasinin molyar ekvivalent kiitlesi (Mekv) — bu
maddsnin bir molunun ekvivalent kiitlesi olub, ekvivalent faktoru-
nun x maddasinin molyar kiitlaina olan hasilina borabardir.

Mekv=fekv . M(x) q. mol'l (4.2)

Molyar gatlig - x maddesinin miqdarmin (mol ile) moehlulun
hacmine nisbstina barabardir.

Molyar mahlul - llitr mohlulda 1 mol madds var. Masalan, 1
mol molekul vo ya 1 mol ion ve ya 0,1 mol ekvivalent vo s. 1 litirds
0,1 mol, 0,01 mol, 0,001 mol va s. uygun olaraq dessi, santi, milli-
mol adlanmir. Molyar mohlullarin gatihigi M ils isars olunur.

4.2.Titrimetrik analizds hesabat

Titrimetrik analizde hesabat zamani reaksiyaya giron madde-
lorin ekvivalentlik va ekvivalent faktorlarimn diizgiin toyini asas rol
oynayir. Asagidaki uygun misallara baxaq.

Misal 1. Hidrogen xlorid tursusu ils NaOH-in titrlanmosi
zamani ekvivalent vo ekvivalentlik faktorunun tayini reaksiyasi
asagidaki tonlik tizra gedir.

NaOH + HCl = NaCl+H,O

Bu reaksiyada 1 mol molekul NaOH ! mol molekul HC! ilo
reaksiyaya girir. Hor bir molekul HC! 1 adad hidrogen ionu
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saxlayir, ona gore de NaOH-mn ekvivalenti NaOH molekuludur,
ekvivalent faktoru ise vahide beraberdir. NaOH ve HCl-un molyar
kiitlalori uygun olaraq 40 gram mol! va 36,6 gram mol-!-dir. Veril-
mis reaksiyada bu miqdarlar baraboardir.

Misal 2. HCl moshhulu ilo Na;COs-un reaksiyasi zamam
NaCOs-iin ekvivalent ve ekvivalentlik faktorunu teyin etmali.

Na,CO; + HCl = NaHCO; + NaCl
Burada 1 mol Na,CO; molekulu 1 mol HCl ilo reaksiyaya girir.
Ekvivalentlik faktoru avvalki halda oldugu kimi vahida barabardir,
ekvivalent ise Na,CO; molekuludur.
Na,CO; vo HCl-un molekula kiitlolori uygun olaraq 106 qram
mol!, 36,6 qram mol-!, reaksiyada bu miqdarlar ekvivalentdir.
Na,CO; HClilo diger reaksiya iizro do qarsihigh tasirs girs bilar:

Na,CO; + 2HCI = H,CO; + 2NaCl
Verilmis reaksiyada H ionu ile é_ hisse Na,CO; garsiligh tesirda
oldugundan, ekvivalentlik faktoru %—a borabardir.

Misal 3. NaOH ilo H3POu-iin qarsiiqh tasir reaksiyasi zamani
H3POq-iin ekvivalent va ekvivalentlik faktorunu taiyn edak.

H;PO4 + 3NaOH = Na3PO4 +3H,0

Bir hidroksil ionu bir hidrogen ionuna uygundur (ekvivalen-
tdir), ekvivalentlik faktorunu tayin edak, 3 molekula NaOH bir mo-

lekula H3POs ilo reaksiyaya girir. H3POg-iin ekvivalenti % hisso
H;PO4 molekuluna bsrabardir va ekvivalentlik faktoru %-dir.

Fosfor tursusunu tayin etmok figiin diger reaksiyadan istifade
olunur.

H;PO4 + 2NaOH = Na,HPO. + 2H,0
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Serti hisse (ekvivalent) 2 OH- ilo reaksiyaya girir. - _12_ H;PO..

Ekvivalentlik faktoru uygun olaraq %-9 barabordir. Fosfat tursu-

sunun va natrium hidroksidin molekula kiitlolori 98 q. mol-! va 80
g.mol-!-dir. Bu miqdarlar verilmis reaksiyada ekvivalentdir.

Misal 4.
K;Cr,O7 + 6KJ + TH2SO4 = Cra(SOq); + 4K,S0, + 3), +7TH,0

reaksiyasinda kalium bixromatin ekvivalent va ekvivalent faktoru-
nun toyini. Bu reaksiya oksidlosmo-reduksiya reaksiyasidir. Ekviva-
lentlik faktorunu toyin etmok iigiin bir ion Cr,O-%* ilo reaksiyaya
giron elektronlarin migdarini nazars almagq lazimdir.

K>Cr0O7 + 2KOH = 2 K;CrO4 + H2O

Yuxaridaki misaldan forgli olaraq burada oksidlesmo vo ya
reduksiya getmir. Bu tursu-ssas reaksiyasidir. 1 molekula KOH ilo

reaksiyaya giran K,Cr,O-nin ekvivalentlik faktoru %-dir.

Titrimetrik analizde an genis yayimis tisullara baxagq. Ik iki
misalda ekvivalentlik faktorlari vahids barabardir. Diger misallarda
(3-5) ekvivalentlik faktorlari vahidden kigikdir. Mahlulun hecmi va
onun molyar gatiliglari arasnida ashhga baxaq. Mshlul na gader
gatidirsa, onu hocmca o gader az gotiirmek lazimdir. Masslen,
100ml 0,1 M mshlulda maddsnini migdari 10ml 1M mehluldaki il
eynidir. Aydindir ki, mshlulun hacmi ile onun molyar qatihg: ara-
sinda tors miitonasiblik var. Bu ashlif1 riyazi sokilde asagidaki kimi
yazmaq olar.

MG 4.4)

vV, G
V. V, - C; va C; molyar qatiiga malik moehsullarm uygun hacimlo-
ridir.

Aparilan miilahizalordon gériinir ki, miixtslif mol gatihglarina
malik mehsullar 6z aralarinda hacmoa goro reaksiyaya girirler ki, bu
da onlarn gatihiglari ils tors miitanasibdir. Vi hacmds namslum C;
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qatiigina malik mohlulu Cigim gatiliga malik titrlayirlar. Titrlomoya
gedan hacm Vigim

vV, .
Cl — hgm (45)
Cisqi.m Vl
voya  C;Vi = Cigim Vigim (4.6)
(4.6) tonliyindon namalum C; qatihgini tapmagq olar:
c.. V...
CI = _sem  werm (4,7)

Vl
Cox zaman verilonlor osasinda namolum qatiligda miisyyan
hacm mohlulun terkibinds olan maddonin qramlarla migdarum tay-
in etmok Jazim golir. Bu giymsot (4.6) tonliyinda nazors alsaq.
Vieim Cieim - f M
B = is¢i.m iygi.m f (48)
1000

Burada:
[~ ekvivalentlik faktoru,

M — maddanin molyar kiitlasidir.

Bazi hallarda analiz olunan materialda maddonin faizls miqgda-
rimi toiyn etmok lazimdir. Analitik tarszids miisyysn miqdarda
niimuna ¢akilir, suda va ya digor holledicida hall edilir v alinan
mohlul is¢i mahlul ila titrlonir. Toyin olunan maddanin faizls migdari
asag wdaki tonasiiblo tapilir.

g -100%

B-C%
Burada g - niimunonin ¢akisi; B - maddanin qramlarla migdandir.
Bu tonasiibdon asagidaki tonliyi alariq.

100 B _ Vi.;ci,m 'Ci,rci.m 'fekv M
g 10g
Bozi hallarda dolay: titrloms apariir ki, bunlardan da biri

¢okiintiiya gors titrlomadir. Tayin olunan maddonin mahluluna he-
sablanmis miqdardan artiq miqdarda reaksiya mohlulu slavs edilir.

C% = (4.9)
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Sonra bu artiq migdar uygun is¢i mshlul il titrlenir. Titrlonmslsrin
naticalari asagidaki sokilds hesablanir.

Forz edok ki, 6lgma iigiin sarf olunan birinci mshlulun hscmi
V), onun molyar gatilig iss C;-dir. Birinci mahlulun gatihg ils gar-
sthqli tosira giran ikinci ig¢i mohlulun hecmi vs molyar qatiigs V;
va Cy-dir. Onda is¢i mohlulun hacmi Vigim (ml)

Vigim = CIV1 = G2V, 4.10)

Buradan toyin olunan maddonin migdarmi asagidaki tonliklo
hesablayiriq. ‘

“B= (CIVI_CZVZ)'fekV ‘M “.11)
1000
Uygun olaraq faizls (%) tarkibi asagidaki tanliklo hesablayirig.
cve = EV1=CoV) fyy ' M (4.12)
10-g ,

Titrimetrik analizin inkisafinin ilk merhalslerinds ig¢i mohlulla-
rin qatihgim titrlo ifads edirdilar. Titr 1 ml mohlulda olan maddonin
migdandir. Titrls molyar qatiliq arasmnda sados asliliq vardir. Oslin-
do molyar gatihga malik 1 m! mshlulda fe(M/1000 q madds vardir.
Ogor mohlulun gatiligi C-5 barabardirss, onda 1 ml mashlul iigiin

Tzc_fekv'M (413)
1000

Coxlu miqdarda eyni név analizler aparilan laboratoriyalarda
hesabat zaman titrdan istifade olunmasi sarfalidir. Bu halda gatiliq
1 ml is¢i mohlula uygun golon taiyn olunan maddsnin gramlarla
miqdar ilo ifade olunur. Masalon, natrium karbonatin hidrogen
xlorid tursusu ils titrlonmasi zamani avvalcaden 1 ml HCl mohlulu
ficiin hans1 miqdarda natrium karbonantm uygun goldiyini hesab-
lamagq olar. Bu halda HCl-un natrium karbonata gore titri haqqm-

da dausiir va Tyq; y,, o, 110 i5ars edilir. Bu zaman maddonin kiitle-

sini toiyn etmak iigiin titri ig¢i mohlulun hacmins vurmagq lazimdir.
B= Visci.mah. Tisci.mah.

Isci mohlulun titrini (4.13) tonliyino asasen toyin etmok olar,
ancaq burada C-nin avazins is¢i mohlulun qatihigin, fe(M- avezine
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ekvivalentlik faktorunun teiyn olunan maddsnin mol kiitlasins hasi-
lini goyuruq. Demali.
T C fe_k\_ju_lm_ (4.14)

isgimeh./tey.meh. = i¢i moh. 1000

Is¢i mohluldan istifads etmokls ancaq bir maddonin miqdarim
toyin edorken bu iisulun miisyyan iistiinliiklori vardir. Digar hal-
larda mohlullarin molyar qatiiglarindan istifads etmok magsada-
uygundur.

4.3. Qravimetrik analizdo hesabat

Qravimetrik analizin vazifasi niimunads lazimi elementin mig-
darmin analiz iigiin gétiiriilon maddanin kiitlesi vo qravimetrik (¢o-
ki) formas ssasinda teyininden ibaratdir. g — analiz iigiin gotiirilan
maddanin (qramlarla) kiitlssidir. Qravimetrik forma dedikdo —
analiz zamam analiz ti¢lin gotiiriilon niimunadon alinan birlogsma vo
analitik tarszids toyin olunan kiitla nazards tutulur.

Tayin olunan elementin va (ya birlosmanin) atom (vo ya mol)
kiitlosini A horfi ilo, qravimetrik formanin mol (va ya atom)
kiitlosini M ils, bir molekul qravimetrik formada olan toyin olunan
elementin atomlarinin (mol) saymin ils isare edok.

Hesabat asagidaki tonasiibloro osaslanir. Bir mol molekul
gravimetrik formada n mol atom (molekul) toyin olunan madda
vardir. 9gar ¢oki naticesinds tapilmisdir ki, qravimetrik formanm
kiitlesi a-ya borabordir, onda a gram qravimetrik formada olan
talyn olunan maddonin kiitlesini x asagidaki tonasiibdan tapiriq.

M-A
a-x
buradan

torkibi faizlo hesablayarken n kiitlasini faizlo ifads etmok lazimdir.
Buna gors do
g - 100%
x-B%
buradan
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B 100-n-A-a
g-M .

Hesabat1 tezlosdirmok idi¢in n-A/M  komiyyatinin qiymati
avvalcadan hesablanir ki, bu giymst do faktor vo ya hesabatm comi
adlanur.

Faktor codvalindon istifado etmak magsadsuygundur. Bu cod-
val 4.1- do miixtslif analizlarin naticalorini hesablayarkan lazim olan
faktorlarin giymati gostarilmisdir. Bu cadvalden misal asagida go-
storilmigdir.

Cadval 4.1.
Toyin edilir Alinmisdir (gravimetrik forma) Com
Ca CaC204 - H20 0,2743
Ca CaSO4 0,2944
Ca CaO 0,7147
CaO CaC:;04 - H2O 0,3838
Mg Mg2P;0O7 0,2185
MgO Mg P07 0,3623

Cadvalin «Toyin edilir» qrafasmda torkibi teiyn olunan
maddonin formulasi, «Ahnmigdir» grafasinda qgravimetrik forma,
«com» qrafasinda tayin olunan birlosmonin atom vo ya molekulyar
kiitlasinin gravimetrik formanin molekulyar kiitlosino olan nisbati
gostorilmisdir.
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V FOSIL
MUXTOLIF TOYINLOR UZRO METODIKA

5.1. Suda silisium turgularimn fotokolorimetrik iisulla tayini iizra
metodika

5.1.1. Metodun mahiyyati va tayinate

Bu metodika suda silisium turgularinin migdar1 15 mkg-dan 5
mg-a qoder olmagla silisium tursusunun miqdarmm silisium 2
oksida gbra tayini iiglin nezards tutulmusdur.

Metod ammonium molibdat ils qarsihglt tesir noticasinda
yaranan va metol ilo gdy rongli birlogsmoays gadar reduksiya olunan
silisium molibden kompleks tursularinin kalorimetrik tayinins
asaslanur. Silisium tursular ils yanagt ammonium molibdat ils digar
maddalor, asasen fosfatlar qarisihigh tasirde olur ki, bunlarin tssiri
da tursong tursusu slavs etmaklo aradan qaldirilir. Nisbi xsta 15%-
den yuxari qalxmur. Analizin aparilma miiddsti 30 daqiqadir.

5.1.2. Avadanhy, reaktiv va qablar

Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya diger markali, dalganin
uzunlugu 815 nm.

Toenzimlayigisi olan mufel soba 900°C-ya qadar temperatur ya-
radir.

Ustii ortiilii elektrik soba, DUIST 306-76.

Su hamamu.

Ammonium-molibdat DUIST 3765-78, «k.t.»

Ammonyak DUIST 3760-64, «c.d.a» 25%-li mahtul.

Kiikiird tursusu DUIST 4204-77 «k.t.».Mshlulun qatiligs 1,0 n.
Azot tursusu DUIST 4461-77, «k.t.»

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.»

Turseng tursusu DUIST 22180-76, «k.t.»

Metol (N-metil-n- aminofenolsulfat) A markali TS 6-17-559-73.
Kalium pirosulfat (kalium metabisulfit) DUIST 5713-75 «k.t»
Natrium hidroksid, DUIST 4328-77 «k.t» mohlulun qatilig
=0,1 mol/dm3 (0,1 n) 2% mahlul

Giimiis nitrat, DUIST 1277-75, «k.t.».

Natrium slikat , DUIST 4239-77, «k.t.» .
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» Fenolftalein, DUIST 5850-72, 1%-li spirtda moahlulu.
» Natrium sulfat DUIST 195-77.

Analizlorin aparilmasi, reaktivierin saxlamilmasi, niimunsnin
garisdiriimasi iiglin (silindr, pipetka, kolpakli flakonlar) polietilen
va ya polipropilendan hazirlanmis qablardan istifads olunur.

5.1.3. Reagentlarin hazirlanmas

Reaktivlerin mohlullarini hazirlamaq, niimunsalerin ve standart
moahlullarin hazirlanmast tigiin kimyavi duzsuzlasdirilmis suyun sax-
lanmas iigiin ancaq kip kolpakl polietilen gablardan, onlarla isle-
yen zaman isa bagh sifonlu tutumu 1-1,5 dm?3 olan polietilen yuyu-
culardan istifada olunur. Biitiin sliso olmayan gablan istifads et-
mozdan avval bir sutka 2%-li natrium golovisinds saxlayirlar, sonra
distillo suyu ila yuyulur va bir negs dafo kimyevi duzsuzlagdirilmis
su ilo yuyulur, hava ils qurudulur.

Torkibinds 100 mkg/dms3-dan g¢ox olmayan silisium tursular
olan niimunonin analzi zamani reaktivloro diizolis smsali verilir, isti-
fads olunan suyun tomizliyi yoxlanilir vo analizin naticesi qgonaatbexs
olmadiqda suyu ionit filtirlart ilo regenerasiya etdikdan sonra yenidon
tomizlayirlar.

Ammonium _molibdat mahlulu. 30 qram ammonium molibdati
600 sm? kimyovi duzsuzlagdirlmis (laboratoriya) suda hall edib,
iizerina 10 sm? 25%-li amonyak mohlulu slave edilir va sonra
kimyavi duzsuzlagdinlmis su ilo 1 dm3-a ¢atdinlir ve qarigdirilir.
Moshlul 1 ay miiddatins davamlhdir.

Tursong tursusu. 5%-li mohlul, 5 qram reaktiv 95 sm3 kimyavi
duzsuzlasdirilmig (laboratoriya) suda hall edilir.

Reduksiyaedici _moahlyl Analiz iigiin asagida gostorilon 2
reduksiyaedici mohluldan istifada olunur.

Metabisulfit kaliumun metol ils garisigi 10 qram metol va 80
gram metabisulfit kalium 800 m? kimysvi duzsuzlagms laborato-
riya suyunda 40-45°C temperaturda holl edilir. Mahlul 1 dm? 6l¢ii
kolbasina filtirdan kegirilir, iizorins cizgiys gadar kimyovi duzsuz-
lasmus laboratoriya suyu slavs edilir vo qarigdirilir. Mahlul 2 hafts
davamlidir.

Metolun _natrium_sulfit _ils garisigi. 400-500 sm3? kimyavi
duzsuzlag-mis laboratoriya suyu t ~ 40°C-yo qader quzdirtir veo
onda 10 gram natrium-sulfit hall edilir. Alinan mshlula 20 gram
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metol, sonra isa S0 gram natirium sulfit slavs edilir. Mahlul filtirdsn
kegirilir va hacmi kimyavi duzsuzlasmis su ile 1 dm3-a qadar ¢atdiri-
Iir. Mshlulun saxlanma miiddati 2 hoftadir. Reduksiyaedici kimi
qurgusun 2-xloridden istifado etmok olar.

Kiikiird _tursusu _mohluly, I _mol/dm’ 400 sm? Kkimyavi
duzsuzlasmig laboratoriya suyuna 30 sm3 qati sulfat tursusu olavs
edib, mahlulun hacmi kimyavi duzsuzlasmis laboratoriya suyu ilo 1
dm?-a ¢atdirihib qarigdirilir.

Giimiis _nitrat _mohluly. 0,5 q reaktivi 100 sm3 kimyavi
duzsuzlagmis laboratoriya suyunda holl edib, 40 sm3 qatt nitrat
tursusu alave edilir. Mahlul tiind rangli siiss qabda saxlanilir.

Silisium 2 oksidin standart mahlulu. Kiitls qatihglar1 10 mq/dm?
(A moahlulu) va 1 mg/dm3 (B mshlulu) olan standart is¢i mohlullarin
hazirlanmasi {glin kiitle qatihg: 1 g/dm3 olan silisium 2-oksid
ehtiyat mahlulundan istifads olunur. Bu mshlulu hazirlamagq {igiin
4,74 gram kristallik Na;SiOs- 9H,0 1 dm? 0,1 mol/dm3 natrium hid-
roksiddo hall edilir. Ogor mohlul bulamqdirsa, onu filtirdon kegirilir
va silisium oksidin terkibi ¢oki metodu ilo tayin edilir. Bunun iigiin 2
farfor gaskaya 25 vo 50 sm3 ehtiyat mohlulu kasaya tokiiliir. 10 sm3
qatr xlorid tursusu slavs edilir va su halindan quruyana gadar bu-
xarlandirlir. Bu amosliyyat bir nego dofs tokrarlanir. Sonra hor ¢as-
kaya 1 sm? xlorid tursusu va 20 sm3 gaynar kimysvi duzsuzlagmus
laboratoriya suyu slavs edilir.

Mbohlullar kiilstizlagdirilmis «géy lent» filtirdon stiziliir, ¢okiintii
kasadan filtire kegirilir. Filtirdaki ¢okiintii gaynar kimyavi duzsuz-
lagmis laboratoriya suyu ila xlor ionlar1 tam yox olana gadar yuyu-
lur. Xlor ionlar giimiis nitrat ila tayin olunur.

Filtirlor ¢okiintii ilo birlikdo kézardilmis ve ¢akilmis putaya yer-
lasdirilir, qurudulur, ehtiyatla kiilsiizlsgdirilir va ¢okiintii 900°C-dan
asagi olmayan temperaturda kézardiloerak sabit gokiys gotirilir.

Ehtiyat mohlulda silisium 2-oksidin kiitla qatiligin (M) q/dm3
asagidaki formula gora hesablanir.

4 = (a=8)1000
v

Burada: b - bog putamn kiitlasi, qgram,
a - ¢okiintii il birlikds putamn kiitlssi, qram;
v - ehtiyat mahlulun hacmi, sm’.

Mbohlul polietilen gabda istenilon miiddsts saxlanilir.
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Silisium tursularimn miqdarini hesablamaq {igiin 2 paralel toyin
apariir. Bu zaman forq 5%-den ¢ox olmamalidir. Kiitlo gatihg:
10 mg/dm? olan silisium oksid mehlulunu (mohlul A) hazirlamaq
tigin 1 dm3-lik kolbaya 10 sm? ehtiyat mohlul tokiiliir, kimyavi duz-
suzlagmis laboratoriya suyu ils cizgiys gadar durulagdirilir.

Kiitle gatihgt 1 mg/dm? olan standart silisium 2 oksid mohlulu
(mshlul B) A mohlulunu 10 dafo durulagdirmagla alirlar. A va B
meahlullari ancaq hazirlandiglan giin istifads oluna bilor.

5.1.4. Doracali qrafiklorinin qurulmasi

50 sm? 8l¢ii kolbalarinda iki skala standart mohlullar hazirlanir
va silisium 2 oksid igiin 2 diapazon qatiliqda qgrafik qurulur. Cadval
"5.1-0 uygun olaraq A mehlul 10 mg/dm? mohlulundan skala 1,B
mahlul g/dm3 mohlulundan skala II.

Cadval 5.1.
Standart mahlu- Silisium 2 oksidin kiitlosi
lun hacmi Molul A, mkq Mohlul B, mkq
AvoyaB, sm? Qrafik 1 Qrafik I

0,2 - 0,2

0,5 - 0,5

1,0 10 1,0

2,0 20 2,0

3,0 30 3,0

4.0 40 4,0

5,0 50 5,0

10,0 100 -
20,0 200 -

Kolbadaki mahlulun hocmi distills suyu ilo 40 sm3-e ¢atdirtur.
Kolbalardan birinds ancaq 40 sm? distillo suyu sinaq tocriibasi iiglin
gotiiriiliir. Bu kolbaya biitiin reaktivlar tarkibinds fosfatlar olmayan
analizin aparilmasinda oldugu kimi slave edilir, cizgiys goder meh-
lul slava edilir rangli standart mohlullar is¢i niimunaler kimi kolo-
rimetrds olgiiltir.

Miigayisa iigiin distillo suyundan istifade olunur. Olgmonin no-
ticolarino gére 2 qrafik qurulur, absis oxunda silisium oksidin
niimunads kiitle gatiign mkg-la, ordinat oxunda iss mohlulun
uygun sixligy gotiiriiliir.

70



5.1.5. Niimunanin gotiiriilmasi v analiza hazirlanmast

Niimunalor tomiz yuyulmus quru polietilen gapaqgh flakonlarda
gotiiriiliir. Analiz figiin 40 sm? niimuna teleb olunur. Analiz iigiin su
gotiirdiikds analiz gétiiriilon qabin iistii miitloq kenar maddalarin
analizin icorisina diigmoesini aradan qaldumaq {igin tomiz
silinmolidir. Fosfatlarin manegiliyi iss analizin gedisi zaman: aradan
qaldirihr.

5.1.6. Analizin aparilmas

Suyun analizi zamam 2 hal forglondirmek lazimdir: silisium
tursularinin kiitlo gatibg 100 mkq/dm3-a godar olan su, silisium
tursularmimn kiitls qatiligi 100 mkg/dm3-dan yuxar: olan su.

Toarkibinds az migdarda silisium tursulart olan suyun analizi

Analizo baglmazdan svval istifads olunan reaktivlerin va distillo
suyunun silisium ilo girklonmoasi yoxlamlir. Hocmi 50 sm? olan 2
adad 6lgii kolbasma distills suyu va reaktivler asagidaki miqdarda
tokiiliir. '

Cadval 5.2.
Kimyavi duzsuzlagmig laboratoriya suyu Gétitriilon hacmlar, sm?
vo reaktivirin mahlullan Kolba 1 Kolba 2
Distills suyu 40 35
Ammonium molibdat mohlulu 2 4
Sulfat turgusu mohlulu 2 4
Reduksiyaedici mshlul 2 4

Reaktivlorin slave edilma ardicilign asagidaki kimidir: svvales
distills suyu kolbalara tokiiliir, sonra ammonium molibdat va sulfat
tursusu mohlulu slave edilir. Har 2 kolbadaki mohlul gangdirilir vo
10 dsgigadan sonra reduksiyaedici mohlul slavs edilib, gangdirilr,
distillo suyu ile cizgiys qader catdirilir vo yenidon garngdinlir. 5
daqgigadan sonra her iki rongli mehlulun 815 nm dalga uzunlugunda
uducu tobagenin gahnhgi 50 mm olan kiivetds A; vo Az optiki
sixhigt toyin edilir miiqayise kiivetino distille suyu tékiiliir. Silisium
tursularmin a; va ap kiitlolorin A; ve Az —~ys uygun olaraq 2
qgrafikins asasan tapilir.

a;- a; = a, forqi reaktivlorin no daracads cirkli olmasini gdstarir
v5 onu miitleq nazers almaq lazimdir. Ogar a, 0,4 mkg-dan gox dey-
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ilsa onda reaktivler tomiz sayilir. ©gar bu forq 0,4-don goxdursa on-
da reaktivlor daha tamiz reaktivlorls avaz edilmolidir.

Silisium tursulannm distills suda kiitls gatihg (mukq/dm3) 5.1 formulu-
na asas hesablanur. Bu gatiiq 5 mkg/dm3-dan yuxan olmamahdr.

A=25((2 a1—a2) (5.1)

Burada:
A ~distill> suyun silisium turgularinin kiitl> gatthgr, mkg/dm’;
a, — 1 kolbasindakr mahlulda silisium tursularimn kiitlasi, mkq;
a, — 2 kolbasindak: mahlulda silisium tursularimn kiitlasi, mkq.

Oks halda ionit filtirlor regenerasiya olunur va laboratoriya
qurgusunda suyun tamizlonmosinda istifade olunan FCD filtirlayici
qarigiq yenisi ilo avoz olunur. Sonra suyun temizliyl yenidon
yoxlnilir.

Bundan sonra suyun analizino baslanilir: 40 sm? su 50 sm? dlcii
kolbasma tokiiliir, {izorine 2 sm? ammonium molibdat va 2 sm’ 1
mol/dm? sulfat tursusu slavs edilir, gqangdinlir, distills suyu ils
cizgiys qader catdirilir va yenidan garigdirihr. 5 degiqeden sonra 50
mm-lik kiivetde 815 nm dalga uzunlugunda mshlulun optiki sixhgi
dleiiliir, miigayiso tigiin distilla suyu gotiiriiliir.

Ogor analiz olunan suyun torkibinds fosfatlar varsa, onda
reduksiya edici mohlulu tékmszdon avvel kolbaya 3 sm?® tursong
tursusu mahlulu slavs edilir vo qarigdirilir.

Analiz olunan mohlulda silisium tursularinin silisium 2-oksida
goro kiitlasi grafik iizrs tapilir. Analiz olunan suda silisium tursula-
rinn miqdan (A) mkq/dm? il (2) formuluna ssasan hesablanur.

4e (a—ap)'IOO():(a—ap)-lOOO

=25(a—a 5.2

z " (@a-ap) (52)
Burada:

V — analiz olunan niimunanin hacmi, sm’;

a - analiz iiciin gotiriilan niimunads silisium tursularinin migdari, mkq.

Tarkibinds boyiik migdarda silisum turgulari olan suyun anali-
Zi:

- 50 sm? 6lgii kolbasina elo hacm analiz olunan su tokiiliir (ancaq

40 sm?-dan ¢ox olmayaraq) ki, onun torkibinds silisium tursularinin
miqdar 200 mkq-dan yuxan olmasin, distilla suyu ilo imumi hacmi
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40 sm3-o gador ¢atdirthr, digar reaktivlor yuxaridak: ardiciligh hs-
mon miqdarda slavs edilir vo mohlulun optiki sixhig: dl¢iiliir, miiqay-
iso kimi distills suyundan istifads olunur. I grafikins asasan verilon
optiki sixhiga uygun silisium tursularinin migdar tayin olunur.

Ogor analiz olunan suda fosfat-ionlar: varsa, onda onlarin tesiri
analizin gedisinds turgang tursusu slavs etmokls aradan qaldirthir.

5.1.7. Naticalorin hesablanmasi

Suda silisium tursularmmin  kiitlo migdari  (SiOz2-ys gore
hesabatda) mkq/dm3 asagidaki formula asasen hesablanir.

X = a-1000 5.3)
14

Burada:
X - suda silisium oksidin kiitlo gatihg1, mkq/dnt’;
a — analiz digiin gotiiriilan niimunada silisium oksidin kiitlasi, mkq,
V — analiz olunan niimunanin hacmi, sm’.

Analizin naticasi kimi, iki paralel aparilan analizin naticasinin
orta qlymsati gotitriiliir.

5.2. Suda natriumun tayini itzro metodika

5.2.1. Metodun mahiyyati va tayinati

Natriumun miqdar alov fotometriyasi iisulu ilo tayin edilir. Bu
iisulun mahiyysti natrium atomlarun alov fotometrinin alovunda .
siialanmasinin nisbi intensivliyinin dlgiilmesino assaslanir. Analiz
olunan madds aerozol soklinds cihazin odlu hissssindeki alova veri-
lir, natrium fotoelements daydikds qalvanometrds geyd olunan fo-
to coroyan yaradir. Qalvanometrin gostoricisi natriumun niimuns-
lordaki miqdarlarina uygundur. Metodun tayin etms haddi cihazin
hassasligina asaslanir.
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5.2.2. Cihazlar, qablar, reaktivlor

. Alovlu vo ya digor markali fotometr (PAC), natriumun
qatiigina 5 mk¢/dm? haddinds 1 mkg/dm3-dan gox olmayan xota
ilo tayin edilir.
Kolba, 2~ci dagiqlik sinfi, 250,1000 sm?, DUIST 1770-74.
Pipetka. I dagiqlik sinfi, 50,100,200 sm?, DUIST 20292-74.
Biiretka 25 sm3 DUIST 20292-74.
Puta va ya platin kasa Ne 100-11 va ya 115-4, DUIST 6563-75.
Polietilen gablar: 30 sm? stokanlar bashqli 300 sm? dl¢iids fla-
konlar. :
Natrium xlorid, DUIST 4233-77. «k.t.» kiitla qatihg1 750-1000
mg/dm? olan sulu mahlul.
> Sulfat tursusu, DUIST 3118-77, HCI - 1 mol/dm3 (1n.)

YV VVVVY

5.2.3. Qablarin, reagentlarin hazirlanmas:

5.2.3.1. Etalon mahlullar: hazirlamag iiciin: Distills suyundan is-
tifads olunur ki, onun tarkibi ds natriuma géro hesablanir. Bunun
iiciin pNa gdstaricisi va ya xususi elektrik kegiriciliy1 él¢iiliir va gati-
liga 1 mkqg/dm3-dan béyiik va ya xiisusi elektrik kegiriciliyi 0,1 mk
Cm/sm-dan kicik olmayan sudan istifads olunur.

5.2.3.2.  Qablarin _hazirlanmas:. Niimunsnin  gotiiriilmasi,
saxlanmasi ve standart moahlullarin saxlanmast zamani polietilenden
hazirlanmis qablardan istifads olunur ki, bunlar da avvalco axar
suda, sonra distills suyu ilo yuyulur. Kiitls gatihig: 750-1000 mq/dm3
olan natrium xlor mahlulu ila doldurulur. 1 sutka saxlanilir, sonra
distills suyu ilo yuyulur. Ogor bu gablara distills suyu doldurub 1
sutka saxladigdan sonra natriumun suda kiitls qatihginin doyismasi
alov fotometrik hassashgindan asag: olarsa onda gablar iso hazir-
dir. Qablarn temperaturu 40°C-don yuxar: olan mayelar dgiin istifa-
da etmak olar.

5.2.3.3._Etalon moahlullar. 0,2542 qram natrium xlorid 110-
1200C temperaturda sabit ¢akiys galons qadar qurudulur va 1 dm3
olcii kolbasinda kimyovi duzsuzlasmig laboratoriya suyunda hall
edilir. Kolbadaki mohlul cizgiys gader c¢atdinlir va yavasca
qanigdinlir. Hazirlanmis mohlulun natriuma gors kiitle qatilig: 100
mgq/dm? (A mohlulu). Kiitlo gatiligi natriuma goéra 1 mq/dm? olan
mohlulu (B mshlulu) hazirlamagq iigiin A moshlulu 100 dafs kimyosvi
duzsuzlasmis laboratoriya suyu ilo durulasdiriir. Alov fotometri
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kalibrlomak {icin 2 seriya biri A mohlulundan, digeri B
mehlulundan standart mohlul hazirlanir: 250 sm? 6l¢ii kolbalarina
cadval 5.3-0 uygun olaraq A ve B mohlullan tokiiliir.

Kolbalar cizgiys qadar kimyevi duzsuzlagmus laboratoriya suyu
ils doldurulur, igerisindaki mahlul ehtiyatla qarxsdlrlhr va polietilen
gablara bosaldxhr

Cadval 5.3.

I Daxil olan mahlulun Stand:sirt ‘msllllulun kiitls qatlhsgl, .rnqlfdlmi*
b A B s’ il eriya eriya
L 2omi A voyaB sm® il A mohlulundan B mohlulundan
| 135.0 50 0,50

50.0 20 0,20

25.0 10 0,10

155 5 0,05

5.0 P 0,02

25 1 0,01

Standart mshlullar otaq temperaturunda saxlanilir: I seriya —
miiddatsiz, II seriya - bir ay. Is zamani standart mohlullarin tempe-
raturu niimunanin temperaturundan 5°C-don ¢ox forqlonmoamaolidir.

5.2.4. Niimunonin gétiiriilmasi

Niimunalar avvalcadan yuyulub, qurudulmus gapaqh polietilen
gablarda gotiiriilir. Nimune gotiirilmoezdsn ovval gablar analiz
olunan su ilo yaxalanmahdir. Niimunoler saxlanilmir. Analiz tigiin
1 sm3-dan ¢ox olmayaraq niimuns gétiiriilir, gatilasma zamam
niimunanin hacmi uygun olaraq artirilir.

5.2.5. Analizin gedisat:

Analiz alov fotometrinin ig prinsipina uygun tolimata assasan
aparilir. Uygun standart mohlullar seriyasindan istifads etmakls
absis oxunda natriumun kiitle qatiligi mg/dm?, ordinat oxunda isa
cthazin gostaricisini geyd etmokls grafik qurulur.

Is prosesinda har 30 deqigaden bir qrafikin diizalisi aparilir, ci-
hazin goéstoricisi kimyavi duzsuzlagmis laboratoriya suyu vs yiiksek
qatiliga malik standart mahlulla yoxlanlir.

Analiz olunan suda natriumun kiitlo qatiligt qrafike va cihazin
gostaricisine asasan tayin olunur.
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Ogor niimunads kiitle qatilift toyin olunan gatiiqdan asagi va ya
yuxaridirsa, onda niimune ya kimyavi duzsuzlasmis laboratoriya suyu
ils gansdirilir vo ya platin qabda buxarlandirilib, 1 moV/dm?® HCl-dan
istifads etmoklo mikrostokana kecirilir.

5.2.6. Naticalarin hesabati

Analiz olunan suda natriumun kiitle miqdarini (mkq/dm?) gra-
fiks uygun olaraq hesablamagq olar.

Nimune su ilo gangdinldigda natriumun analiz edilon suda
kiitlo miqdan (X) mkq/dm? asagidaki diistura ssason hesablanir.

X=C-K
Burada:
C - durulagdirilnug niimunada natriumun grafika asason tapipus
kiitla qatihgr, mkq/dnt’;
K - durulagma daracasi.
Natica kimi 2 paralel analizin orta giymati gbtiiriilir, bu zaman
ki, analizin naticaleri arasmdaki forq 1 mkqg/dm3-dan yuxari olma-
malidir.

5.3. Suda neft mahsullarimn tayini iizra metodika

5.3.1. Mahiyyati va tayinat

Metod neft mohsullarimn su nimunesindon ekstragent kimi
karbon 4 xlorid ve ya xloroform vasitasilo ¢ixariimasima ssaslanaraq
holledicinin quzdinlma yolu ilo konarlagdiriimas: ve ekstraktin
torkibinds olan neft mohsullarimin kiitle qatiigz 3-10 mq/dm3-dan
cox olduqda ¢oki metodu ils, 10 mgq/dm?3-dan az olduqda isa sulfat
tursusu ilo emal edarek kolorimetrik iisulla toyin edilir.

Hor iki halda xota * 20-25% toskil edir.

Analizin gedisati — 2,5-3 saatdur.

5.3.2. Cihazlar, qablar va reaktivior

Analitik terezi I dagiglik sinfi, DUIST 24104-80.
Fotoelektrokolorimetr KFK vo ya digar marka.

Ustii bagh elektrik soba, DUIST 306-76.

tanzimlayicisi su hamamu

Olgii qifit BD-I-250 vo BD-1-1000 XC, DUIST 25336-82.
Olgii kolbalari, hacmi 100 sm?, DUIST 1770-74.
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Pipetka, hacmi 10,20 sm3, DUIST 20292-74.

Altt diiz konusvar: kolba Ky, hacmi 100 sm3, DUIST 25336-82
~ va ya kimyavi stokanlar, hacmi 100 sm3 B va ya H tipli, DUIST

25336-82. )

Cokmok igiin stokanlar (biikks) CH-34/12 va CH-60/4 tipli

DUIST 25336-82.

Eksikator, DUIST 25336-82.

Filtir kagiz1, «ag lent» MRTU 6-09-1678-77.

karbon 4 xlorid, DUIST 20288-74. «k.t.» va ya xloroform TS

6-09-06-800-76, «k.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t.» qatu.

vv

YV VVV V¥

5.3.3. Niimunonin gotiiriilmasi va analizin aparilmasi

Neft mohsullarinin suda hsllolmas: yox deracasinde oldugun-
dan onlar suda asili vaziyystds olurlar: suda onlar xiisusi tabaqgs
amalo gatirerak qabin divarlarinda vo mexaniki ¢irklarin hissacikls-
rindo absorbsiya olunur. Analiz lgiin 200-den 1000 sm? gader
nimuns gotiiriiliir. Niimuns {i¢lin gotiiriilon gab niimunanin
hocmins uygun olaraq gétiiriiliir, tomiz yuyulur ve qurudulur.
Niimunoni gétiirmezdon svval gab niimuna {iglin gotiiriilon su ilo
yaxalanmuir va biitin hocm neft mohsullarinin ekstraksiyast tglin
istifads olunur. Niimunanin temperaturu hamiss 20-25°C olmahdir.

5.3.4. Analizin aparimas:

5.3.4.1. Caki metodu. Su niimunasi bolgiili qifa tokiiliir, nimuna
gotiiriilon qab iki dofe 10 sm3 halledici ilo yaxalanir vo bélgiilii qifa
tokiiliir. Qifdak: analiz olunan mohlul intensiv olaraq bir daqigs-
calxalanir. Maye pargalandiqdan sonra asag iizvi tsbage avval-
cadan qurudulub ¢okilmis biikss tékiilir. Vacib oldugda «ag lent»
filtirindan stiziiliir, filtir kagiz: filtirlomadan avval vo sonra helledici
ilo yuyularaq biikso tokiiliir. Bolgiilii qifa yeniden 20 sm3 halledici
tokiiliir vo birinci garaitdo oldugu kimi ekstraksiya tokrar olunur.
Ekstraksiya rongsiz {izvi tebago alinana qadar aparilir ve bu zaman
alinanlar eyni bir biikso tokiiliir. Ekstraksiya zamam eyni soraiti
gozlomoak lazimdir: niimunsnin temperaturu, tezliyi, intensivliyi va
qifin ¢alxalanma miiddati.

Biiks xloroform ilo ekstraksiya zamani 65-68°C temperaturda,
karbon 4 xlorid ilo ekstraksiya etdikds iso 81-84°C temperaturda su
hamaminda yerlogdirilir. Halledici buxarlandirildigdan sonra agz
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aglq biiksii igarisinds kozordilmis kalsium xlor va ya 1000°C —ds
kozordilmis kalsium oksid olan eksikatora yerlogdirib sabit gokiye
galons gadar saxXlambr. Cokmoe zamam biikstin qapag ortiiliir. Biitiin
¢aki amaliyyatlar1 0,0002 gram dsqiqlikls hayata kecirilir.

5.3.4.1.1. Natcalarin hesablanmasi

Analiz olunan suda neft mohsullarinin kiitla qatihigi (X)
mkq/dm3 formulu ilo hesablanir.

Y= (a—a,)-1000
V
burada :
a — biiksiin neft mahsullary ils birga ¢akisi, gram;
a, — bog biiksiin qapaqla birga ¢akisi, q;
V — analiz iigiin gotiiriilan niimunanin ¢akisi, snt'.

5.3.4.2. Kolorimetrik metod

5.3.4.2.1. Daracali grafikin qurulmasi

Standart mohlullar hazirlanir.

a) Analiz olunan suyun hansi neft mahsulu ils ¢irklondiyi mo-
lumdursa, onda avvslca torkibinds 10 g/dm3? bu maddaden olan il-
kin mohlul hazirlanir. 1 qram neft mohlulu 100 sm3 hocme malik
quru kolbaya tokiliir vo o segilmis hslledicide hall edilir. Mahlulun
hacmi homin halledici ils cizgiys qader ¢atdiriir va mahlul qangdiri-
lir. 100 mg/dm3 qatiliga malik standart mshlul ilkin mshlulu 100
dofs qarigdirmagqla alinir.

b) Ogor ¢irklonmonin migdart mslum deyilss, onda standart
mohlul asagidaki sokilde hazirlanir. Tadqiq edilon sudan bir negeo
dm?3 gotiiriiliir (bu hecmin torkibinds 30 mq neft mohsullar1 olmali-
dir) va neftli mohsullarin kiitla qatiligi qravimetrik iisulla toyin edi-
lir. Cokdikdon sonra neft mohsullarimin ¢ékiintiisii secilmis halle-
dicids hsll edilir, sonra moshsul 100 sm? quru &l¢i kolbasina
kégtriiliir, cizgiys gadar hslledici ils doldurulur.

Tarkibinds 10 mq neft mahsulu olan mohluldan 100 sm3-lik gotiiriib
quru olgii kolbasina tokiiliir, halledici ils cizgiys qadar gatirilir va garigdi-
nlir.

Quru konusvan kolbalara tarkibinds 10 mg/dm? neft mahsulu
olan 1, 2, 3, 5, 10 sm? standart mohlul tokilir. 10 sm3 qat1 sulfat
tursusu slava edilir. Kolbalar 5 daqigs gaynayan su hamaminda

78



qudirithr vo sonra otaq temperaturuna gader soyudulur. Rengli
mohlullar 20 mm qalinhgh kiivetdo 420 nm dalga uzunlugunda
olgiiliir. Miiqayise tgiin sulfat tursusundan istifads olunur ki, oda
svvalden 5 daqigs su hamaminda saxlanilir va otaq temperaturuna
qader soyudulur.

Ol¢monin naticalarine gors qrafik qurulur, absis oxunda gotiiri-
lan hacmds olan neft mohsulunun mq-la qatihg, ordinat oxunda iss
optiki sixliq qeyd olunur.

3.3.4.2.2. Analizin gedisi. Su nimunosi bélgili qifa kegirilir,
qablar 2 dofs (her dofs) 10 sm?3 halledici ilo yuyulur va neft mshsulu
¢oki metodundaki soraite anoloji olaraq ekstaksiya olunur, ancaq
¢oki metodundan fargli olaraq ekstrakt stokana va ya 75 sm? hacma
malik konusvari kolbaya tokiiliir va halledici ehtiyatla su hamamin-
da holledicinin buxarlanma temperaturuna uygun temperaturda
buxarlandirilir.

Neft mohsulu olan stokanin divarlan pipetka ilo 10 sm3 qati sulfat
tursusu tékarak yuyulur. Stakan 5 daqiqe gaynayan su hamamunda sax-
lanilir va sonra otaq temperaturuna gadar soyudulur. Rangli mahlulun
optiki sixlig1 uducu tobaqgesinin qalinhig 20 mm olan kiivetds 420 nm
dalga uzunlugunda olgiiliir. Miigayise ligiin 5 daqiqs su hamaminda sax-
lanihb otaq temperaturuna gador soyudulan sulfat tursusu mohtulundan
istifada olunur.

Neft mohsulunun niimunads miqdan qurulmus grafiks asasan tap-
Iir.

5.3.4.2.3. Naticalorin hesablanmasi

Suda neft mshsulunun kiitlo qatihg (X) mq/dm? ils asagidak:
formulaya ssasan toyin edilir.

X=a-1000

14

Burada:
X — suda silisium oksidin kiitl> qatihigr, mkq/dm’;
a — miimunada olan neft mahsulunun qrafikdon tapilmis migdari, mq;
V — analiz iigiin gétiriilan niimunanin hacmi, sm’.
Analizin noticesi kimi, iki paralel niimuns iigiin alinan na-
ticalorin riyazi orta giymoti gotiiriiliir.
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5.4. Suyun iimumi codlugunun toyini \izra metodika

Suyun codlugu dedikds 1 dm? suyun tarkibinds olan kalsium va
magnezium ionlarmin milligram ekvivalent vo ya mikrogram-
ekvivalentlo ifade olunmus migdar nazerds tutulur. Ca*? vo Mg*2
jonlarin qatiigindan asih olaraq suda asagidaki kimyovi analiz
metodlari tatbiq edilir:

a) codlug 5 mkq-ekv/dm3- dan bdyiik oldugda trilonmetrik
(kompleksometrik) metod.

b) codluq 0,2-dan 5,0 mkq-ekv/dm? gader vizual - kolorimetrik
iisuldan istifads edilir.

5.4.1. Trilonmetrik metod

Bu metod kalsium vo maqgnezium ionlarmin birlosmslor amals
gatirmak qgabiliyystins osaslanir.

5.4.1.1. Qablar, reaktiviar

Biiretka, hocmi 25 sm?, bolgiisii 0.10 sm? , DUIST 20292-7.
Biiretka hocmi 5 sm3, bélgilii 0,02 sm?, DUIST 20292-74.
Pipetka, hocmi 5 sm?, 100 sm3, DUIST 20292-74.

Kolbalar, hacmi, 100, 1000 sm?, DUIST 1770-74.

Silindr, hacmi 100 sm3, DUIST 1770-74

Kolba, alti diiz konusvarn, hacmi 200-300 sm?3, Ka tipli, DUIST
25336-82.

Siiso damciladici, DUIST 25336-82.

Trilon-B (etilendiamintetra sirks tursusunun dinatrium duzu)
DUIST 10632-73, mohlulu gatiigr 0,1, 0,01, 0,001 mol/dm3
(0,1n, 0,01n, 0,001 n).

Ammonyak, DUIST 3760-79, 25%-li sulu mahlul.
Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72, «k.t»

ndigatorlar:

Erioxrom qara — T (xromogen qara xiisusi EQ-00) MRTU 6-09-
1760-72 «a.ii.t» vo ya tursulu xrom tiind-gdy, TS 6-09-3870-75,
«a.ii.t», vo ya turgulu xrom goy-K

Rektifikasiya olunmus etil spirti, DUIST 18300-72
Natrium-sulfid, DUIST 2053-77 «a.ii.t»

Hidroksilamin hidroxlorid, DUIST 5456-79 «a.ii.t» 5%-li mah-
lul, 1 hafta arzinds davamhdir.
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» Maqneziumetilendiamintetraasetat (Mg EDTA)
» Kalsium etilendiamintetraasetat (Ca EDTA)

5.4.1.2. _Reagentlorin _hazirlanmasi.  Reaktiv mohlullarinin
hazirlamaq vo niimunsni durulasdmlmasx tigiin distills  suyundan
istifads olunur.

5.4.1.2.1. Ammonyak bufer mahluluy (pH 10).20%-li ammonium-
xlorid mohlulu hazirlanir: 80 sm3 25%-hi ammonyak mahlulu ilo 100
sm? ammonium-xlorid mahlulu gangdirilir, mohlulun hacmui distills
suyu ils 1 dm3-o gatdarlr.

5.4.1.2.2. Indigatorlar. 0,5 gram secilmis indigatordan biri 20
sm? amonyaklh bufer mohlulunda hall edilir vo mahlulun hacmi etil
spirti ilo 100 sm3-dok ¢atdirilir. Mshlullar tiind rongli kip gablarda
saxlanilir. Erixrom gara T mohlulu bir hofts davamhdir, xrom goy
va xrom tiind-gdy bir ay davamiidir.

35.4.1.3. Niimunanin gotiiriilmasi va analiza hazirhg. Su niimunasi
tamiz yuyulub qurudulmus gablara kegirilir. Codlugun tayini ancaq
analiz gotiirilon gind aparlir. Analiz olunan su filtirloms va
¢okdiirma yolu ils tarkibindski maddalarden azad olunur. Is zamamn
analiz olunan suyun torkibindoki codluq yaradan duzlann
migdarindan asili olaraq miixtshif gatiligh trilon B mshlulundan
istifado olunur (cadvsl 5.4).

Cadvsal 5.4.
Cod duzlann | Analiz ii¢iin g6- Tr}ﬁoil B Biretka ——
qatilig, tiiriilon suyun e uhu'nun Hacmi, bolgu
mg-ekv/dm? miqgdari, sm? qatiigl, sm3 olisd,
mol/dm3 sm?
0+50 100 + 200 0,001 2-10 0,01-0,02
50 + 500 100 0,01 5-10 0,02
500 + 1000 100 0,01 25 0,1
1000 + 20000 100 0,1 ‘ 25 0,1

5.4.1.4. Analizin _aparimasi. Analizin gedisati niimunsnin
tarkibinds olan manegilik téraden maddolarin migdarindan asihdir.
5.4.1.4.1 Niimunad> qanisiglar olmayanda codlugun tayini.
250 sm? konusvar kolbaya pipetka ilo soffaf mohhluldan o gader
tokiilir ki, bu mohlulun titrlonmasine toxminsn 5 smi-den ¢ox
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tirilon B mahlulu getmasin, oks halda niimunsnin hacmi azaldilir va
ya daha qati tirilon B ils titrlonir.

Gétiiriilmiis hocm distills suyu ilo 100 sm3-2 ¢atdirilir, #izarine
5 sm? amonyakl bufer mohlulu ve 5-7 damci indigator slava edilir.

intensiv qarisdirmagla mohlul tirlon B ils gangdirihir: xrom goy
va tiind gdy qurmizi rongden goylimtiil ~ yassmen renga, erioxrom
qara T caxir-qurmuzi rengden g6y rengs kegens goedor davam
etdirilir.

5.4.1.4.2. Naticalarin tahlili. Analiz olunan suyun codlugunu mqg-
ekv/dm? (J) vo ya mqg-ekv/dm3 (Ji) asagidaki formula osason
hesablanir:

J=a-c-K-1000
vV

J, =a-c-[('-lOOO
14

Burada:
a — titrlamaya gedan trilon B mahlulunun hacmi, Gk
¢ —trilon B mohlulunun qatihg, mol/dnmt’ ;
K - trilon B mahlulunun diizalis amsal;
V- analiz olunan suyun hacmi, sm’.

5.4.1.4.3. Mangan ionlar: olan codlugun tayini. Ogor niimunada
manqanin miqdar1 0,1 mg-dan goxdursa, onda mohiula bufer
mohlulu slava edildikds boz rang ahmr va titrlams miimkiinsiiz olur.
Niimunoe yenidan gétiiriiliir, distillo suyu ilo 100 sm3-o ¢atdirilir vo 5-
6 dama hidroksilamin mohlulu slavs edilir. Mohlul qansdirilir, re-
aktivlar olavo edilir va 5.4.1.4.1.-5 asasan toyin edilir.

5.4.1.4.4. Cu va Zn istirakiil> codlugun tayini Nimunanin iizori-
no 100 sm3-a gadar distills suyu slavs edildikden sonra ammonyakl
bufer slava etmozdan avval 1 sm3 natrium-sulfid slavs olunur va so-
nra 5.4.1.4.1.-do gostarildiyi kimi codluq tayin olunur.

5.4.2. Vizual-kolorimetrik metod

5.4.2.1. Usulun mahiyysti. Bu isul buxar kondensatindan ve
gidalandirict suda 0,2-0,5 mkqg-ekv/dm3 heddinds iimumi codlugu
toyin edilmasi iigiin nazards tutulmusdur. Suyun imumi codlugu
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onun torkibinds olan mkq-ekv/dm? ilo ifads olunan kalsium va
magqnezium kationlarmin qatiligi ilo xarakterizo olunur.

Bu iisul kalsium vs magnezium ionlarinm trilon B vo Xrom tiind-
goy ilo kompleks birlosmo amslo gotirmesina asaslamir. Kompleks
rangdayisdirici ilo ronglonmssi kalsium vs magnezium ionlarinin
suda gatiligina uygundur.

Vizual-kalorimetrik iisul hocmi trilonometrik iisula nisbatan
daha dogiqdir, ¢iinki analiz olunan nitmunsds kalsium ionlar:
ekvivalent miqdarda maqnezium ionlar1 ilo avaz olunur.
Magnezium kalsiuma nisbaton xrom tiind-gdy ranglayicisi il daha
parlaq rang verir. Bununla boraber magnezium kalsiuma nisbaten
trilon B ilo daha az mohkom kompleks birlasms amsle gotirir.
Tarkibinds kalsium ionlan olan mshlula magnezium trilonat alave
edildikda siiratlo avezetmo reaksiyas: gedir.

Ca*2 + Mg EDTA -» Ca EDTA + Mg*2

Bu reaksiyanmn hesabma biitiin codlug Mg*2 ionlan ilo
Xarakteriza olunur. Bundan sonra niimunays slavs edilon xrom
tind-gdy reng dayisdiricisi ancaq magnezium kompleksi amalo
gotirir ki, bu zaman rangin intensivliyi kalsiumdakina nisbstan 10
dofs boylikdiir. Nimunsnin rongini imitator skalasi ilo miigayiss
edirlor. Vizual-kolorimetrik metodun hassashigi 0.2 mkq/dm3.

Vizual-kolorimetrik metodla ¢ox kigik codluglar tayin olunur
vo buna gors do suda hatta ¢ox kigik migdarda digar ionlar olduqda
bels onlar trilon B ve xrom tiind gdy ilo kompleks amolo gatirarak
analize mane olur. Bu qarisiglarin manegiliyini aradan qaldirmagq
iiclin suya kenar ionlarla méhkem komplekslor yaradan natrium
dietil ditiokarbamat slaves olunur.
5.4.2.2. Qablar, reaktiviar
Olg¢ii kolbalar, hocmi 1000 sm3, DUIST 1770-74.

Pipetkalar, DUIST 20292-74.

Silindrler, DUIST 1770-74.

Rongsiz giigadan silindrik qablar vo ya saoffaf siisadon 150 sm3-lik
hacmo malik kolbaciglar.

Kationit tomizloms iigiin siigo kolonkalar:diametr 25 mm,
hiindiir 700 mm.

Trilon B, (etilendiamintetrasirks tursusunun dinatrium duzu)
DUIST 10652-73, mohlulun gatiigr (1/2 EDTA)=0,001 mol/dm3
(0.001n.)

V ¥V VYVVYyY
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MgSO4, 0.001n mahiul. DUIST 4523-77, mehlulun qatilin (1/2
MgS04)=0,001 mol/dm? (0,001n).

Sulu ammonyak, DUIST 3773-72, «kt» 20%-li mahlul.

Xlorid tursusu DUIST3118-77 «k.t.» 5%-li vo gat: mohlul.
Natrium xlorid, DUIST 4233-77, «k.t.» 7%-1i mehlul.

Indigator metil —gshrayi, DUIST10816-64, 0.1%-li mehlul.
Normal butil spirti, DUIST 6006-78.

Dietilditikarbomat natrium, DUIST 8864-71, «a.i.t.» 0,1%-li moh-
lul.

Kationit KU-2-9 H-formali, DUIST 20298-74.

Xrom tiind-gdy boyaq, DUIST 14091-78, 0,02 %-li suda mahtul.
Aktiv parlaq-goy boya KX, DUIST 20447-75.

Turs sofaf-qirmizi boya, DUIST 10850-64.

Asan yuyulan qurmizi boya, DUIST 16823-71.

VYVYY YVYVVYVYV ¥

5.4.2.3. Reaktivlorin va reagentlarin analiza hazirlanmasi

5.4.2.3.1. Magnezium trilonat mahlulu. Qatilig1 0,001 mol/dm?
olan 525 sm? trilon B mahlulu va 0,001 moV/dm? qatiligh 500 sm3
magnezium-sulfat mohlulu ile qarigdirihir v yaxst calxalanir. Trilon
B mohiulunun artiq gotiriilmasi natrium trilonatin  nazara
carpmayacaq dissosasiyas! zamani yaranan Mg2* sarbast ionlart ile
slags yaratmag ii¢iin vacibdir.

Moshlul qangdinlir vs  ovvalceden  yuyulub qurudulmus
polietilen gablarda saxlamlir. Mahiulu 1 ay miiddatinds iglatmak
olar.

5.4.2.3.2. Ammonyak bufer mahlulu. 100 sm3 20%-li ammonium
xlorid mshlulu vo 100 sm? 20%-li ammonyak moahlulu qansdirilir,
hecmi distille suyu ilo 1 dm3-o catdirtrlar. Mshlul agz1 yaxs:
baglanan polietilen qablarda saxlamhr.

5.4.2.3.3. Tiind-g6y xrom boyas:. 0,2 gram boya 1 dm? distills
suyunda hall edilir.

Senayeds istehsal olunan bu reaktiv gox vaxt kalsium ve mag-
nezium duzlari il ¢irklenir, lakin bu hal reaktivdan trilonometrik
titrlomads indiqator kimi istifads etmoys manegilik tdrotmir, ancaq
vizual-kolorimetirik metod iigiin ¢otinliklor yaradir.

5.4.2.3.4. Tiind-g6y xrom boyasimn tamizlonmasi. Rang
mohlulunun manecilik téraden garisiglardan temizlenmak iigiin Na-
formali kationitla doldurulmus ionit filtirden kecirilir.

84



Laboratoriya filtiri KU-2-8 kationiti ila doldurulur ki, bu
zaman filtirin diametri 25 mm kationit tabaqgasinin hiindiirliiyd ise
500 mm olmahdir. Kationit 5%-li xlorid turgusu moahlulu ils yuyulur
(mahlulun miqdar1 0,5 dm3, temperatur 60°C, kecmo miiddati 1-1,5
dmb3/saat) tursu distille suyu ilo sixigdirilib ¢ixardilir ve onunla da
eyni zamanda kationit 4-5 dm3/saat siiratlo neytral reaksiyaya qadar
(metil narinci) yuyulur.

Kationitin iizerindan 1-1,5 dm3/saat stirstls 1 litr 7%-li NaCl
mohlulu buraxilir, sonra iss 1 litr distills suyu ils yuyulur. Bundan
sonra mohlul igs hazirdir.

Boya mohlulu natrium-kationit iizerinden 2,5 dm?saat siiratlo
buraxilir. Boya mahlulu filtirden buraxildiqdan sonra 4-5 dm?¥/saat
siiratla distills suyu ile yuyulur.

Gostorilmis olgiidaki filtirdan 200-300 dm? boya mohlulu kegirmak
olar, bundan sonra kationitin xérsk duzu mohlulu ilo regenerasiyasi

- aparilir.

5.4.2.3.5. Imitator skalasimn hazirlanmasi. Imitator skalas
miioyyan vaxt arzinds doyismaysn boya moahlullarindan hazirlanir:
0,3 gram aktiv soffaf-mavi KX rangini 0,01 qram doagiqlikle gakib
gotiriir 1 dm?3 6lgii kolbasinda distillo suyunda hall edib hacmi
cizgiye gader catdinlir. Yaxst qangdirilir. Alinan mshlul 5 dafs
durulasdirilir vo imitator skalasinin qurulmasimnda istifads olunur.

0,3 gram tursu soffaf-qurmuzi rengi 0,01 qram =xata 1ilo
gotiiriilorak 1 dm? 8lgii kolbasinda holl edilir, 5 sm? gat1 xlorid
tursusu ilo turugulasdirilir vo distills suyu ils cizgiys ¢atdirthr. Yaxs
qangdiriir. Alinan mohlul 10 dofs durulagdinilir v bu mshluldan
imitator skalasimi hazirlanmasinda istifads edilir.

{mitatorlarin rongli skalasmi hazirlamaq tgiin eyni silindrik
siiso qablara (va ya eyni kolbaciglara) her birine 90 sm? va cadval
5.5.-de gosterildiyi kimi miixtalif miqdarda is¢i boya mohlullan
alavo edilir.

Cadval 5.5.

Etalonun ronginin Rong mohlullarinin hacmi, sm3
uygun goldiyi codlug, -
e mkgq-ekzldm3 d aktiv soffaf-mavi KX tursc;lllrl;ffz{faf

0,0 9,5 . 0,5

0,2 9.3 0,7

0,5 9,0 1,0

1,0 8,6 1,4
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2,0 8,1 1,9
3,0 7,6 24
5,0 6,7 33

Boya mohlullarini pipetka vo biiretka ilo gétiirmok olar. Siise
gablardaki mohlullar yaxsica gansdirihir va kip agizhiglarla baglani-
lr.

Hazirlanmus imitator skalasi isiq diismeyen yerds saxlanilir. Bu
soraitde mohlullar 6z ranglorini li¢ ay miiddstinds doayigmirler.

5.4.2.4. Analiz iiciin niimunanin gétiiriillmasi va_analiza hazirlan-
masi

Niimuns tomiz yuyulmus qabda gétiirilir. Codluq analiz
gotiiriilon giinii tayin olunmalidir. Analizdan svval analiz olunan su
filtirdan kegirilmali vo ya ¢okdiiriilmalidir.

5.4.2.5. Analiz apariimas:

5.4.2.5.1. Soffaf siisodon olan silindrik qaba 100 sm? analiz
olunan su gortiriliir, iizarina 2 sm3 ammonyak-bufer qansig: 2 sm?
magnezium-trilonat tokilir, yaxsica qansdiritir ve 3 daqige
saxlamlir. Sonra iso 1 sm3 xrom tiind-gdy indiqatoru slave edilir,
qarisdirilir va 2 deqigeden sonra gétiiriilan silindrdeki reng imitator
skalasinm rongi ilo miiqayiso edilir. ©gar analiz edilon suda Cu*?
ionlart 15 mkg/dm3-den ¢ox miqdardadirsa, onda onun iizarino
ammonyak-bufer qangigindan ovval 5 damci natrium dietilditi-
okarbamat slava olunur.

dan ionlar oldugda codlugun tayini..

Bu halda 100 sm?® analiz olunan su qifa tokiliir, {izerine
5 damc natrium dietilditiokorbomat, 2 sm3 ammonyakh bufer
mohlulu va 10-15 sm? butil spirti slavs edilir. Qarigiq intensiv olaraq
calxalanir. Maye tobagalosenden sonra onun su hissasi silindrik stise
qaba tokiilir va 5.4.2.5.1. bdlmaeys uygun olaraq analiz davam
etdirilir.

5.4.2.6.Analiz naticalarinin tahlili

Umumi codluq (X) mkg-ekv/dm3 is¢i niimunenin yerlosdiyi
silindrin  ronginin imitator skalast olan slindrin rongi ilo
miigayisasina asasan tayin edilir.
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5.5. Suda ammonyakh azotun
tayini iizra metodika

5.5.1. Mahiyyati vs tayinat:

Bu iisul 1 litr suda ammonyakin miqgdar1 150 mkq-dan 2 mg-a
gadar olduqda onun tayini ti¢tin nazards tutulmusdur.

Usulun mahiyyati. 3 daqige arzinde ammonyakin duzlari galevi
miihitde sarbast ammonyak ayrilmagla pargalanir. Nesler reaktivi ilo
qarsiliglt tesiri naticasindo suda az hall olan boz-gshvayi rongds am-
monyak yod-civa birlosmasinin kolorimetrds optiki sixhgmin olgiil-
mosindan ibaratdir. Bu disul 50 sm? kolorimetrlsnan hacmds 7 mkq
ammonyaki toyin etmoys imkan verir. Paralel toyinler arasinda bura-
xila bilen xata £10% .

Analizin aparilma miiddsti 10 dogigadir.

5.5.2. Cihazlar, gablar, reaktiviar

Fotoelektrokolorimetr: KFK va ya digar markah.

Kolbalar, 50, 100, 1000 sm? tutumu, DUIST 1770-74E
Pipetkalar, tutumu 5,50,100 sm3, DUIST 20292-74

Slindr, tutumu 100 sm3, DUIST 1770-74

«Nessler» reaktivi, TS 6-09-2089-71, «a.i.t» bu reaktiv olma-
dig-da: Civa-iki yodid «a.ii.t» DUIST 3206-46.

Kalium-yodid «k.t.» DUIST 4232-74.

Kalium-hidroksid «k.t.» DUIST 2363-80. 30%-mahlul.
Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72. «k.t.» vo ya fiksanal TU 6-
09-2540-72.

1
Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.its, qatihgn ( EJ ,) =0,1

VVV VVVVY

A\

mol/dm? (0,1n) olan mahlul.
Natrium-sulfit, DUIST 195-77, «a.ii.t» vo ya natrium sulfit kri-

v

1
stallik, DUIST 429-76, «a.i.t» qatiigr ( ENa2S03 )=0.1

mol/dm? (0,1 n.) olan mahlul.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77.

Aliiminium- sulfat, DUIST 3758-75.

Xloroform, DUIST 2015-74. N

Kalium —natrium ¢axir tursusu (seqnet duzu) DUIST 5845-79.

VVVY
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5.5.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Reagent mohlullarim1 hazirlamaq igin, niimunani va standart
mohlullan durultmaq iiclin distills suyundan istifads olunur, hans:
ki, tomizledikdon sonra tutumu 3-5 dm3 siigo gablarda saxlamlir. Bu
qablar igorisi sulfat tursusu ila dolu tixacla baglanir.

5.5.3.1. «Nessler» reaktivi. «Nessler» reaktivi olmadiqda onu
hazirlamaq miimkiindiir. Bunun iigiin 10 qram cive 2-yodid ve 5
gram kalium yodid farfor heveng dests ilo azilir v azca distills suyu
slava edilir. Sarimtil maye 100 sm3 tutuma malik silindra yerlos-
dirilir ve iizarins 50 sm3 30%-li kalium hidroksid mahlulu slavs olu-
nur, distills suyu ilo 100 sm3 hocms catdiriir vo mohlul gangdinlir,
bu zaman silindrin agz1 rezin tixacla baglanilir. Reaktivi ancaq tam
soffaf oldugdan sonra istifades etmok olar. $offaf maye sifonla tiind
rangli siisaya bosaldilir va qaranlq yerda saxlamhr.

5.5.3.2. Standart ammonium-xlorid mahlulu. Ehtiyat mohluldan
kiitlo gatihg 5 mkg/sm? olan ammonyak mshlulunu hazirlamaq
iicin 0,3147 qram ammonium xlorid 105°C qurudulur, olcil
kolbasinda distille suyunda hall edilir va hocmi 1 dm3-a ¢atdinrhr. 1
sm? bu maddonin torkibinds 0,1 mq ammonyak vardir. Reaktiv 1
hafts arzinds yararhdir. Is¢i mohlulu hazirlamagq iigiin 5 sm? ehtiyat
mohlulu 100 sm? 8l¢ii kolbasina tokiiliir v distille suyu ilo cizgiys
gador catdinbir. 1 sm® mohlulda 5 mkq ammonyak vardir. Mahlul
hazirlanan glin yararhdir.

5.5.3.3. 0.1 mol/dm’ gqatihql natrium-sulfit mohlulu.0,63 qram
sulfit vo ya 1,26 qram natrium sulfit kristalhidrat1 100 sm3 oleii
kolbasinda distills suyunda hall edilir va cizgiys goador gatdirilir,
yaxst qarigdriir. Mohtul bir hofts arzinds yararhdir vo tind rongli
sligo gabda saxlanilir.

5.5.4. Daracali qrafikin qurulmast

50 sm3-lik bir negs 6l¢ii kolbasma, 5 mkg/sm? qatihgh amonya-
ki olan, 1, 2, 3 va 5 sm? standart ammonium-xlorid mshlulu tokiib
distillo suyu ilo xattadok ¢atdirib, yaxs1 qarigdirirlar. Har kolbaya |
sm3 «Nessler» reaktivi tokiib diggstle gansdirirlar. Hor mshlulu
daqiq 3 dagig saxlayib, analizds oldugu kimi optik sixhigini olgir-
Jar. Yoxlayici tocriibe iigiin torkibinde 50 sm? distillo suyu olan
mohluldan va dogiq 3 deqiqas saxlanmig 1 sm3 «Nessler» reaktivin-
dan istifado edilir.
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Olgmalarin naticasine gors, absis oxunda ammonyakin niimu-
nadaki kiitlo gatihg (mkq) vo ordinat oxunda iss yoxlayic tacritba
nazers alinmagqla miivafiq optik sixliq yazilaraq grafik qurulur.

5.5.5. Niimunanin gotiiriilmoasi v analiza hazirlanmasi

Niimunani tixach qurudulmus siiso gaba toplayib dsrhal analiz
edirlor. Niimunsni 3-4°C-da vs ya 1sm3 gati sulfat tursusu va ya 24
sm3 xloroforma tokiib konservlogdirorok 1 sutka saxlamaq olar.
Analizds 10-50 mkq ammonyakin kiitla gatihg1 olan niimunadsn 50
sm3-dok istifads edirlor. ©gor ammonyak 50 mkqg-dan goxdursa,
niimunani distills suyu ils durulagdirirlar.

Analiz suyunda ammonium duzlan ilo yanasi bozi maddalsr
ammonyakin toyin edilmasino manegilik téradir vo onlarin tesirinin
aradan qaldirilmasini talob edir.

5.5.5.1. Hidrazin, hidroksilamin, sulfid vs sulfatlar oldugda.
50 sm? olgii kolbasinda 40 sm3-dok niimunenin iizarins agigsan ra-
ngli maye olanadsk 0.1 mol/dm yod mohlulunu damci-damci slavs
edirlor. 2 daqige sonra damci ilo 0.1 mol/dm natrium-sulfit mahlu-
lunu izafi yodun tam birlosmosi iigiin (rongin itmasi) daxil edirlor.
Sulfitin azca artifs (1-2 damc1) mane olmur. Cox artiq olmas ar-
zuedilmoazdir. Sonra kolbam distills suyu ils xasttadok doldurub,
1 sm? “Nesslor® mahlulu tékiib, 3 dagigedsn sonra kolorimetrlia
toyin edilir.

5.5.5.2. Su niimunasind> Ca** va Mg" ionlar istirak etdikds.
Suda maqgnezium veo kalsium ionlarmm gatihg 1 mq-ekv/dm3-den
¢ox oldugda, domirin miqdar: 0,2 mg/dm3-den ¢ox oldugda onlar
ammonyakin tayinino manegilik téradir, bunlann tesiri niimunasya.
«Nessler» reaktivi 1sm3 seqnet duzu mohlulu slavs etmoklo aradan
qaldinhr.

Ammonyakin teyinina bor tursusu da manegilik téradir, hansi
ki, verilmis sularda onlarin istiraki giiman edilmir. Bulamq niimu-~
nalar filtirlonir. Ogar filtirat sonra yens bulamqdirsa, onda verilmis
niimuns aliiminium suifat ilo tomizlonir.
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5.5.6. Analizin aparilmast

Analizo hazirlanmis su niimunssinden 50 sm? 6lgii kolbasina
cizgiys gader, agar az miqdarda hacm su niimunssi gétiiriilorss onun
hocmi distills suyu ilo 50 sm3-a ¢atdinlir. Sonra iizarine 1 sm* «Nessler»
reaktivi slavs edilir, yavas-yavas qansdirir, 3 dogige sonra mohlulun
rong intensivliyi 455 nm dalga uzunlugu va uducu sothin qalnhgi 50
mm olan kiivetds 6lgiiliir. Miiqayiss mohlulu kimi distills suyundan
istifads edilir. Sinaq tacriibasi iigiin 50 sm? distills suyu gotiiriliir,
" «Nessler» reaktivi slavas edilir, is¢i mohlulda oldugu kimi 3 dsqigqs
saxlanilir.

Ammonyakli azotun niimunolerds kiitla qatihg: grafikden toyin
edilir.

5.5.7. Naticalarin tohlili
Analiz olunan suda ammonyakh azotun kitle qatiigi (X)
mkq/dm3 asapidaki formul iizro hesablanur.:

X=a-1000
v

Burada:
a — analiz iiciin gétirilon niimunanin hacminds ammonyakin kiitlasi,
mkgq; (v- niimunanin hacmi, snt’).

Niimunsni durulasdirdigda ammonyakh azotun qatihig: asagi-
daki formul iizrs hesablanir:
X = a-x-1000
v
Burada:
K — durulasma daracasi.
Tayinin naticasi kimi iki toyinin orta riyazi qiymati gotirilir.

5.6. Suda misin fotokolorimetrik
iisulla tayini iizra metodika
5.6.1. Tayinati vo mahiyyati
Mis kuprizonla vo PAR indigatoru ils 10-dan 100 mkqg/dm?
gedar kiitle qatibginda, qurgusun dietildikarbonat ilo 1s5 10
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mkqg/dm3-don asag kiitlo qatiiginda kolorimetrik iisulla tayin
edilir.

Misin 100 sm? analiz olunan suda kuprizon va PAR indigatoru
ilo tayin olunma haddi 10 mkq/dm3, qurgusun dietilditikarbomatla
tayin olunma haddi 2 mkq/dm3.

3.6.1.1. Kuprizonla misin tayini. Kuprizonla pH 8-9,5-do mis
ionlar1 ilo mavi rengds birlosms amale gotirir. Rangin intensivliyi
mohlulda misin qatihgina uygundur: kuprizon xususi rongs malik
deyil.

50 sm? kolorimetrik 6lgiilon hacmdos Zn, Co, Cr, 10 mkq-a, domir
50 mkq-a, nikel 2 mkg-a gadar olduqda analizin naticasing tasir gos-
tormir. Xota 16%-don ¢ox olmamahdir. Analizin miiddati 30 daqiqge-
dir.

3.6.1.2. Cihazlar, gablar, reaktivisr

Fotoelektrokolorimetr KFK vs ya digar marka

Ustii bagh soba, DUIST 306-76

Kolbalar, tutumu 50,100,250,500,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Icra pipetkalar, 2, d.s. 1,5,10,25 sm?, DUIST 20292-74
Silindrlor, tutumu 100 sm3, DUIST 1770-74.

Buret, tutumu 10,25 sm3, d.¢.2, DUIST 20292-74.

Kn(a) va ya Kn(b) tipli konusvari kolbalar, tutumu 100, 1000 .
sm?, DUIST 10394-72.

B-1-250 TC va ya H-1-250 TC tipli kimyavi stokanlar, DUIST
25336-82.

Kuprizon-bis (tsikloheksanol) — oksalildihidrazon, TS 6-09-
14-1380-77 «t».

Limon tursusunun ammonium duzu, DUIST 3653-70 «a.ii.t.».
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.i.t» 10 ve 25%-li mohlul.
CuSOs4x SH>0, DUIST 4163-78, «k.t.».

Rektifikasiya olunmus etil spirti, DUIST 18300-72.

H,SO4, DUIST 4207-77, durulsdirilmis (1:5) mahlul.

VVVVY ¥V VYV VYVVVVVVYVY

3.6.1.3. Reagentlorin _hazirlanmasi.Reagentlorin hazirlanmasi,
niimunalorin durulagdirilmas: va standart mshlullarin hazirlanmas
iictin distillo suyundan istifadas olunur. _ e
Kuprizon moahlulu. 0,5 qram kuprizon 100 sm3 su spirt
qarisiginda (1:1) hell edilir, 40°C-ys qader quzdirilir. Hall edildikdon
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sonra mahiul soyudulur. 500 sm3-lik hacms malik kolbaya kegirilir vo
spirt-su mohlulu ila cizgiys gatdirilir. Mohlul tiind rengli stise gabda 3
aydan gox olmayaraq saxlamla bilar.

Limon tursusumin ammonium duzu 10%6-li. 10 qram reaktiv
90sm? distillo suyunda holl edilir. Saxlama miiddati bir haftadir.

Misin standart mahlulu (1 mg/dm’ mis). Misin kiitls qatiligi 100
mgq/dm? olan ehtiyat mohlul hazirlanir. Bunun iigtin 0,393 gram mis
sulfat CuSO45H,0 hacmi 1 dm3 olan 6lgii kolbasinda az miqdarda
distillo suyunda holl edilir, 1 sm® sulfat tursusu (1:5 nisbatds
durulasdirlms) slave edilir vo mohlulun hacmi cizglys qoder
catdinlir. 1 sm? ehtiyat mohlulunda 100 mkq mis vardir. Isci
standart mohlulu hazirlamaq iiglin ehtiyat mohlulu 100 defa
durulasdirthr, 1 sm?3 is¢i mohlulda 1 mkq mis var. Is¢i mohluldan
ancaq hazirlanan giin istifads etmak olar.

5.6.1.4. Orafikin qurulmasi. 50 sm?3 dlgii kolbalarna 0,5; 1; 2;
3; 5 sm?® misin kiitlo qatihigt 1 mg/dm? olan standart mohiul
tokiiliir, mohlulun hecmi 40 sm3-5 distillo suyu ilo gatdirthr.
{Jzarins 3 sm® ammonium-limon duzu, 1 sm? ammonyak moh-
luly, 2,5 sm? kuprizon mohlulu tokilir, cizgiys goder distills
suyu il gatdirilir, qarigdirtlir vo 10 dagigo sonra is¢ci mahlul
dlgiilon soraitds optiki sixhigt olguliir. Olgmenin noticalorineg
ssason optiki sixligin misin mkq-la qatihgindan aslilq grafiki
qurulur.

5.6.1.5. Niimunanin gotiiriilmasi va analizs hazirlanmasi. Nimu-
na tomiz qurudulmus siiso gabla gotiirilir. Qab analiz olunan su ila
yaxalanmuir. Analiz zamam gdtiiriilon niimunenin biitiin  hocmi
istifado olunur. Mis gabm divarlan torsfinden adsorbsiya
olundugundan analiz tacili apariimahdir: 1 dm? niimunays hesabata
ssasen 3 sm? (1:1) xlorid tursusu slavs edilir. Misin qatiigi 0,5-5
mkq/dm? olduqda, niimunenin hocmi 100-250 sm3 olmalidir.
Gétiiriilmiis niimunenin hamus: stekana tokilir, iizerine 1 sm3 gati
azot tursusu alave edilir vo hacmi 20 sm? gadar buxarlandirihr.

5.6.1.6. Analizin aparidmas;. Buxarlandirtlmis niimuns 50 sm3
dlcii kolbasina tokiiliir, stokanmn divarlari bir nego hisso su ila
yuyularaq kolbaya tokiilir ve kolbadaki mshlulun hacmi 40 sm¥-o
catdinhr. Niimuns ammonyakla pH=7 gader neytrallagdinlir. pH
universal indigator kagizi ilo yoxlanilir. Sonra niimunsnin iizarins 3
sm? ammonium-limon duzu mshluly, 1 sm? ammonyak va 2,5 sm?
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kuprizon mohlulu tékiiliir. Distills suyu ile kolbadak: mahlul cnglya
catdirilir, sakit qarigdirihir vo 10 dagiqeden sonra rangli mohlulun
optiki sixlig1 uducu sothini galinhigr 50 mm olan kiivetds, 590-610
nm dalga nzunlugunda ol¢iiliir.

Sinaq tocriiba tigiin 40 sm3 distillo suyu gétiiriiliir, 1 sm3 gat1
HNO; (azot tursusu) alava edilir, ammonyakla pH=7 qadar
neytrallagdiritlir va yuxandaki ardicilligla biitiin reaktivler slave
edilir. Ciz-giya gadar su slavs edilir va yavasca qansdirilir.

Niimunads misin kiitlesi qrafiks ssasen tayin edilir.

5.6.1.7. Naticalorin _hesablanmasi. Analiz olunan suda misin
kiitlo gatiligmi (x) mkqg/dm? tayin etmok ii¢lin asagidak: formuladan
istifads olunur:

_a-1000
%

Burada:
a — analiz olunan suda misin qrafikdon tapimis kiitlasi, mkq;
V — analiz olunan suyun hacmi, sm’.

5.6.2. Misin PAR indigatoru il tayini

5.6.2.1. Tayinati vo mahiyyati. Bu iisul mis ionlarinin PAR (1-2-
piridil-azo-rezorsin mononatrium duzu) indiqatoru ils qarsiigh
tosiri noticesinde kompleks Dbirlogmo omale golmosine  va
kolorimetrlo bu kompleksin optiki sixhifmnin 6l¢lilmasine asaslanir.
Kompleks birlasmenin gatihg artdigca moshlulun rangi san limon
renginden qirmizi-gahray1 renge qodar dayisir.

Analiz miiddati 30 daqiqadir. Misin tayinino domir va snﬂ(
mane olur, ancaq 100 mq damirin va ya sinkin reng intensivliyi 0,
mkq miss uygun golir vo onlarin suda miisyysn hedd normasinda
olmasi praktiki olaraq analize heg bir tesir gostarmi.

5.6.2.2.Cihazlar, gablar, reaktivior.

Fotoelektrokolorimetr KFK vs ya digor marka.

Ustii ortiilii elektrik qizdinicis;, DUIST 306-76.

Kolbalar 50; 100; 500; 1000 sm?, DUIST 1770-74.

Silindr, tutumu 100 sm3, DUIST 1770-74.

Pipetkalar, tutumu 5, 10, 25 sm3, DUIST 20292-74.

Kn(a) va ya Kn(b) t1p11 konusvar: kolbalar tutumu 100, 1000
sm3, DUIST 10394-72.

VVVVVYVY
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Kimyavi stekanlar B-1-250 TC va ya H-1-250 TC tipli DUIST
25336-82.

Indiqator PAR - 1-(2-piridip-azo-)-rezorsin, mononatrium du-
zu, MRTU 6-09-2882-66 «a.ii.t.»

Azot tursusu, DUIST 4461-77, «k.t» qatu.

Limon tursusu, DUIST 3652-69, «a.ii.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, durulasdiriions mahlul (1:5).
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.ii.t» 25%-li mahlul.

NaOH, DUIST 4328-77, «k.t» qat1 (2 n), gatilign cNaOH)=2
mol/dm3 (2n) olan mahlul.

CuSOq.x 5H;0, DUIST 4163-78, «k.t.».

Universal indiqator kagizi, M 6-09-1181-76.

YV YVVVV VY V¥

5.6.2.3. Reagentlrin hazirlanmasi. Moshlullarin hazirlanmasi,
niimunalorin va standart mohlullarin durulagdiriimasi tigiin distilla
suyundan istifads olunur.

PAR indigatoru

Toz halina salinmig indigator PAR-dan 0,025 qram 0,0002
gram daqiqlikls ¢akib 100 sm3 hecme malik 6lgii kolbasina tokiiliir,
distilla suyunda hall edilir va cizgiys godar su il ¢atdirihr. Indigator
moahtulu filticlonmir. Qaranliq yerds saxlanlir.

Ammonyak-limon tursu qarisigi (pH - 10.5). 200 gqram limon
tursusu (0,01 gram xota ilo) ¢akilorok hisso-hisso 400 sm3 25%-li
ammonyakin sulu mohlulunda odadavamli siigedon olan olgi
kolbasinda hall edilir vo hocm 1 dm3-dok ¢atdinir. Qarigigs
hazirlayarkan istiliyin ayrilmasi ilo slaqadar olaraq tohliikssizlik
qaydalarina ciddi riayst etmak vacibdir. Allmis mahlulun pH-1
pH -metrdo olgilir vo ager pH 10,5-don az olarsa msahlula
ammonyak slavs edilir.

Mbohlul garanliq vs soyuq yerda saxlanilir.

Neytrallasdirma iiciin natrium- hidroksid mahlulu (2 mol/dn?’).
0,01 gram daqiqlikla ¢akilmis 80 gram natrium-hidroksid tadricen 1
dm?® distilla suyun oda-davamli siisadon hazirlanmis gabda hall
edilir. Bu zaman istilik ayrnildigindan tahliikssizlik qaydalarina ciddi
riayst etmok lazimdir. Soyuduqdan sonra mehiul agzi bagh
polietilen qabda saxlamlir.

1 ml/dm3 kiitlo qatiligina malik misin standart mohlulu iizra
hazirlanir.
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Doracali qrafikin qurulmas:. 50 sm3 6lgii kolbasina 0,5; 1; 2; 3; 5;
7, 10 sm? kiitlo qatihgs | mkq/dm3 olan is¢i mis moehlulu tékiiliir,
kolbadaki mohlulun hacmi distills suyu ilo 40 sm3-dok catdirilir,
iizorine 5 sm? ammonyak-limon garisigi, 2 sm? PAR indigatoru
slava edilir va distille suyu ils cizgiys qadar ¢atdirilir. Har reaktiv
olavs edildikds yavasca qarigdirilir vo qaranhiq yers qoyulur, 15
dagiqadan sonra har bir niimuns uducu sathini galinhig 50 mm olan
kiivetds 530 nm dalga uzunlugunda kolorimetrds 6lciiliir. Absis
oxunda analiz olunan suda misin kiitlesi, ordinat oxunda isa
mohlulun optiki sixlig1 qeyd olunaraq qrafik qurulur.

Niimunao gétiiriilmasi va analiza hazirlanmasi. Analiz olunan
suyun niimunasi qurudulmusg tomiz qaba gétiiriiliir, analiz olunan su
ilo yaxalanmir. Niimunsnin hocmi onun torkibinds olan misin
migdarinin 5-0,5 mkq arasinda olmasindan asili olaraq 100 ilo 250
sm? arasinda dayigir. :

Analizin apardmasi. Analiz {iglin gétiiriilmils su niimunasi
stokana tokiiliir, {izorine 1 sm? qat1 azot (HNOs) tursusu olava edilir
va 20 sm? hocms qador buxarlandirilir. Niimuns soyuduldugdan
sonra qatiifit 2 mol/dm3 olan hidroksid ilo pH-5-a gqoder
neytrallagdirilir, sonra 50 mol/dm? &l¢ii kolbasina kégiiriiliir, stokan
distille suyu ilo yaxalanir va kolbadaki mahlulun hocmi 40 sm?
catdiritlir. Kolbaya 5 sm? ammonium-limon garigiga vo 2 sm? PAR
indigatoru slava edilir, mshlulun hocmi cizgiys qadar ¢atdirilir. Har
bir reaktiv olave edildikdon sonra kolbadaki mshlul yavasca
qarigdirdir. Kolba garanhq yers qoyulur va diiz 15 dagiqaden sonra
moahlulun optiki sixlig1 uducu sothin qalinlign S0 mm olan kiivetds,
530 nm dalga uzunlugunda 6lgiiliir.

Sinaq tacriibssi iigiin mahlul hazirlayarkon 30 sm3 distilla suyu vo
1 sm3 qat1 azot tursusu slavs edilir. Sonra mohlul natrium hidroksid
ilo neytrallagdinlir, digar reaktivler yuxaridaki qayda ils slavs olunur,
ancaq buxarlandirma smaliyyati aparilmur.

Analiz iiglin gétiirilmiis suyun torkibinds misin kiitlesi grafike
osason tapilir.

Naticalorin hesablanmasi

Analiz olunan suda misin kitlo qatihgimi (x) mkq/dm3
asagidak diisturla hesablanir:

X=a-1000

4
95




Burada:
a - analiz iiciin gotiirilmiis suda misin kiitlasinin grafika asasan ta-
pilmug giymati, mkq;
V — analiz olunan suyun hacmi, sn?’.

Analizin noticesi 2 paralel toyinin orta riyazi qiymsti
gotiraliir.

5.6.3. Qurgusun dietilditiokarbamat il> misin tayini

5.6.3.1. Mahiyyati va tayinati

Bu iisul suda misin migdar1 1 dm3-da 2-don 6 mkqg-a gador oldug-
da toyin etmok iigiin nazardd tutulmugdur. Misin toyini turs miihitds
(pH-1-2) 4 xlorlu karbonda holl olan qurgusun dietilditiokarbamat ila
miss jonlar arasinda gedon svazetmo reaksiyasina osaslanir. Mis dietil-
ditiokarbamat san rengdadir, ancag qurgusun dietilditiokarba-mat
rongsizdir. Mis ilo giimii§ yerini doyisende karbon xlor 4 sari ronge
boyanir. Mis dietilditiokarbamat sari rongdadir, ancaq qurgusun die-
tilditiokarbamat rongsizdir. Mis ilo giimis yerini dayisonds 4 xlorlu
karbon san rangs boyanir. Mis dietilditiokarbomat mohlulunun optiki
sixhigi fotoelektrokolorimetds 6lgiiliir. 100 sm? analiz olunan su igiin
misin toyin edilma hassashgi 2 mkq/dm?, nisbi xata 25%. Analizin apa-
rilma miiddati 15 degiqadir.

5.6.3.2.Cihazlar, gablar, reaktivlar
Fotoelektrokolorimetr KFK vo ya digar markalar.
BD tipli bolgiilii qif, hecmi 250; 500 sm?, DUIST 25336-82.
Kolbalar, hacrmi 100,500, 1000 sm?, DUIST 2770-74.
Silindrler, hacmi 100 sm?, DUIST 1770-74.
Pipetkalar, hocmi 5, 10, 25 sm?, DUIST 20292-74.
Buret, hocmi 10, 25 sm3, DUIST 20292-74.

Buret, hocmi 2 sm?, DUIST 20292-74.

Natrium N, N-dietilditiokarbamat, DUIST 8864-71.
CuSO4x 5H>0, DUIST 4165-78, 2% mahiul.

H,SO, tursusu DUIST 3118-77, sulu mohlul (1:1).
Dérdxlorlu karbon, DUIST 20288-74.

HCl tursusu 0,1 n mohlul, DUIST 3118-77.
Qurgusun sirks tursusu, DUIST 1027-67.

Filtir kagiz1.

Ammonyak sulu, DUIST 3760-79, 2%-li mahlul.

VVVVVVVVVVVVVVYVY
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5.6.3.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Reagent mohlullarinin hazirlanmasi, niimuns va standart moh-
lullarin hazirlanmas: zamani distills suyundan istifads edilir.

Kiitlo gatihgi 1 mqg/dm3 olan standart mis mohlulunun hazir-
lanmasi Gizrs aparilir.

5.6.3.4. Qurgusun dietilditiokarbamat mahlulu

Sirks tursusunun qurgusun duzundan 0,01 gram xsta ils 0,1
gram ¢okib 50-100 sm? distillo suyunda hell edilir vo iizarins 0,1
gram 25 sm3 distills suyunda hsll edilmis qurgusun dietilditiokarba-
mat alavs edilir. Ag rangli qurgusun dietilditiokarbamat amals galir.
Cokiintii ilo birlikds mohlul bélgili qifa kegirilir, tizorins 250 sm3
dordxlortu karbon slavs edilir vo ¢alxalanir. Bu zaman ¢okiintii
dordxlorlu karbonda hall olur. Sulu hisss atilir, ancaq dérd xlorlu
karbon 500 sm3 kolbaya filtirdon kegirilir va iizarins 4 xlorlu karbon
cizgiys gador slava edilir. Reaktiv tiind siigo qabda 3 ay saxlamla
bilar.

5.6.3.5. QOrafikin qurulmasi

Qrafik qurulmast iigiin bolgiili qifa pipetka ils 0,2; 0,4; 1; 2; 3; 4; 5;
6 sm? musin standart is¢i mohlulu tékiliir. Hor bir hisss standart mohlu-
la 100 sm?3 distillo suyu alavs edilir vo analizin digar amsliyyatlan anali-
zin gedisatinda oldugu kimi hoyata kegirilir. Optiki s1xhq sinaq tacrii-
basins uygun olaraq 6lgiiliir. Siaq tacriibasi tigiin 100 sm3 distillo suyu
gotiiriliir vo biitiin smsliyyatlar analizin gedisinds oldugu kimi hoyata
kegcirilir. Smagq tacriibasi uygun standart mohlul ils eyni zamanda hazir-
lanir. Olgmonin noticslorine asason optiki sixhigin analiz olunan suyun
torkibindaki misin migdarindan ashliq grafiki qurulur, bu zaman absis
oxunda niimunads misin (mkq) iimumi migdar: ordinat oxunda iso -
moahlullann optiki sixliqlari gostarilir.

5.6.3.6. Niimunanin gétiiriilmasi va analiza hazirlanmasi

Niimuns quru va tamiz siigo qabla gotiiriiliir. Qab avvsldan ana-
liz olunan su ila yaxalanmahdir. Analiz iigiin gotiiriillon niimunanin
hamus: serf olunur. Analiz tacili apanlir. Bels ki, mis gabin divarlan
torafindan adsorbsiya oluna bilar. Niimunoni saxlamaga icaza veri-
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lir: bundan 6tari onun iizarina 1 dm? ligiin hesabatda xlorid tursusu
(1:1) alavo edilir.

Analizin apariimasi

100-250 sm? analiz olunan su niimunasi bolgilii qifa tokiliir.
Ogor niimuns xlorid tursusu slavs etmokls konservasiya olunubsa
onda 2%-li ammonyak ilo metilnarinciya gore neytrallagdirilir.

Ogor su turs deyilss, onda metilnarinctya goérs qatihg 0,1
mol/dm3 olan xlorid tursusu mohlulu ilo neytrallagdirtir. Bundan
sonra tadqiq olunan suya 5 damci (1:1) nisbatinds durulasdinimis
xlorid tursusu va pipetka ils 2 sm? dérdxlorlu karbonda hall edilmis
qurgusun dietilditiokarbamat olave edilir. Mshlul béliindiikdan son-
ra doérdxlorlu karbon hissasi uducu sathinin galnhigi 3 mm olan
kiivetds va 430 nm dalga uzunlugunda fotokolorimetrds optik six-
hig dlgiiliir.

Miiqayiso kiivetina - distillo suyu gétiiriiliir. Analiz olunan suda
misin kiitlesi qrafiks ssason tapilir.

5.6.3.7. Noaticalorin hesablanmas:
Analiz olunan suda misin kiitlo gatiligt (x) mkq/dm? asagidaki
formulaya ssasan hesablanir:
_a-1000

v

Burada:
a - analiz olunan suda misin grafikdan tapilmus kiitlasi, mkq,
V — analiz olunan suyun hacmi, sm

5.7. Suda damirin fotokolorimetrik iisulla tayini

Domirin kolorimetrik o-fenantrolin, sulfasalisil tursusu va ya
ekstraksiya-kolorimetrik iisulla toyini zamani domir ammonium
rodanitlo rangli kompleks birlosma amals gatirir.

5.7.1. Damirin fenantrolinla tayini

5.7.1.1. Mahiyyati va tayinati Bu iisul suda timumi demirin kiitla
qatihg 20-don 500 mkq/dm? godar olduqda toyin etmok iigiin
nazards tutulmusdur. Bu tayin disulu 2 valenth dsmir ionlarimin pH
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3+8 oldugda o-fenantrolinlo gargiligh tesir reaksiyasi naticasinds
narmcl-qurmizi rengli kompleks birlosme yaranmasina ossaslanir.
Ucvalentli domir ikivalentli demire hidroksilaminlo reduksiya
olunur. Bu iisul niimunaede 2,5 mkq domiri tayin etmoys imkan
verir. Nisbi xota 20% -dan yuxar: olmur.

YV V VYV VV VV VVV VVVVYVY

Analizin gedisat1 45 dogiqadir.

5.7.1.2. Cihazlar, gablar, reaktivior

Fotoelektrokolorimetr KFK va digar markali.

Ustii ortili elektrik quzdinicisi, DUIST 306-76.

Kolbalar, tutumu 50,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.

Pipet, tutumu 1 sm3, 100 sm? DUIST 20292-74.

Buret, tutumu 10, 25 sms, bélgisii 0,05 va 0,1 sm? DUIST
20292-74.

Siiso stokanlar B vo H tipli, tutumu 100; sm?, DUIST 25336-82.
Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t.» qati va (1/2H:S04)= 0,1
mol/dm? (0,1 n) qatihiga malik mahlul.

Azot tursusu, DUIST 4461-77, «k.t.»

Hidroksilamin sulfat, DUIST 5456-79 «a.ii.t» 10% mohlul (1 haf-
to miiddstinds davamlidir).

Kongo-rot indigator kagizi.

Natrium persulfat, TS 6-09-2869-78, «a.y.t.» va ya ammonium
persulfat, DUIST 20478-75, «a.y.t.»

Trilon —-B, DUIST 10652-73, «a.y.t » va ya fiksanol T$ 6-09-
2540-72, (1/2 EDTA) = 0.1 mol/dm? (0,1n.).

Sulfosalisil tursusu, DUIST 4478-78 «a.y.t», 30 % mohlul va ya
natrium sulfasalisil duzu, TS 6-09-115-79, «t» doymus mahlul.
Mor duzu, DUIST 4208-72 «k.t» va ya domir ammonium sulfat
duzu Fex(S0s)s DUIST 4205-77, «k.th.

5.7.1.3.  Mohlullarin __hazirlanmasi. Reaktiv  mohlullannt

hazirlamaq, niimuns vo standart mohlullarin durulasdiriimas: tigiin
distills suyundan istifads olunur.

5.7.1.3.1. 0,1 %-li orto-fenantrolinin sulu mahlulu. 0,1 qram

reaktiv (o-fenantrolin hidroxlorid da gétiirmek olar) 100 sm? distills
suda holl edilir. 2-3 damci qat1 xlorid tursusu ilo tursulandirlir.
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Mbhlul agzi gapaqh tiind rangli siiga gabda saxlanilir. 1 ay arzinds
davamhdir, soyuqda saxlama miiddati artir.

5.7.1.3.2. Damirin kiitlo gatihg1 1 mq/dnt’ olan standart mahlul.
Daomirin kiitls gatilig1 1 mg/dm3 (1 mkqg/sm3) olan standart mohlulu
hazirlamaq iiglin domirin kiitlo qatiigi 100 mq/dm3 olan ehtiyat
mohlul hazirlanir. Bunun {giin 0,86 gram domir-ammonium 6lgii
kolbasina tokiiliir, {izerine Ism3 qati HaSO4 tursusu slave edilorak
hall edilir, sonra iimumi hocmi distille su ilo 1 dm? ¢atdiriiraq
gangdirithir. Ehtiyat mohlulun titri trilonometrik toyin olunur.
Kolbaya 100 sm? ehtiyat mohlul tokiib 80°C-ys gadar quzdirilir,
izarina 0,2 gram natrium persulfat vo ya ammonium persulfat olave
edilir. Kristallar tam hall olana gadar qarigdirilir. Sonra tizsrins 0,2
sm?3 sulfosalisil tursusu vs ya natrium sulfosalisilat slavs edilir vo
qirmizi ¢axir rangi olan isti mohlul 0,1 mol/dm?3 trilon B mohlulu ils
titrlonir. Titrloms ¢ox yavas aparilir. Hor damcida moahlul yaxsica
gangdirlir. Cshrayr reng tam itans goder titrlomo aparilir. Iki
paralel titrloma aparlir, onlar arasinda forq 0,06 sm3-don yuxari
olmamalidir.

Ehtiyat mohlulda demirin kiitlo qatihgi (M) mq/dm? asagidaki
formula asasen hesablanir.

a-c-x-27.92-1000

M=
12
Burada: _
a — ehtiyat mahlul niimunasinin titrlsmasins sorf olunan trilon B mahlu-
lunun bir neca tayinin orta riyazi qiymsati, sm’
¢ = 1 mol/dn? trilon B mahlulunun nominal qatihign;
k — 1 mol/dn? trilon B mahlululunun nominal gatihgina diizalis amsalh;

V  — analiz iiciin gétiiriilon ehtiyat mahlulun hacmi, sm?; 27,92 - damirin
ekvivalent kiitlasi.

Ehtiyat mohlul tamamils davamlidir. Damirin kiitlo gatihg 1 mqg/dm3
olan kolbaya (1000:M) sm3ig¢i mahlul va 10 sm3 0,1 mol/dm3 sulfat
tursusu mohlulu tokilir, kimyovi duzsuzlagdirilmg laboratoriya
suyu ilo cizgiye gader ¢atdirilir va qarigdirilir. Mohlul yalniz hazir-
landig1 giin yararhdir.

5.7.1.4. Orafikin qurulmas:. Tutumu 50 sm3 olan kolbalarina
1,2,3,4 vo 5 sm3 domirin (kiitlo gatiligr 1 mq/dm3) standart mohlullar
alavs edilir. Hor bir kolbadak1 mohlul distille suyu ile 30 sm3-s gatdi-
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rilir. Reaktiviar olave edilir vo ig¢i mohlulun anoloji olaraq optiki six-
lig1 toyin olunur.

Olgmanin naticalorina ssason absis oxunda her kolbada domirin
mkq-la migdarlar1, ordinat oxunda isa reaktivlers gore aparilan si-
naq tacriibasinin naticosi nozore alinmagla uygun optiki sixhglar
geyd olunaraq qrafik qurulur.

5.7.1.5. _Niimunsnin _gotirilmasi  vas analizs hazirlanmas:.
Niimuno analiz olunan su niimunssi ilo avvelcadon yaxalanmayan
quru gaba gotiriliir. Gotiiriilon niimunenin biitliin hecmi analiz
d¢lin istifado olunur. Niimunenin hocmi domirin gqatiligindan
asilidir. Damirin kiitla qatiligr 20 ilo 100 mkq/dm? arasinda oldugda
niimunanin hacmi 250 sm3, 100 ilo 200 mkq/dm? arasinda olduqda
100 sm3; 200 ilo 500 mkq/dm? arasinda oldugda 50 sm3 gotiiriliir.

Domirin tayinina sianidlor, nitritlor, polifosfatlar mane olur.
Tursu ils tadricon gaynama polifosfatlar: ortofosfatlara gevirir, hid-
roksilamin alava edildikds iso oksidlasdiricilorin manegiliyi aradan
qaldirilir.

Niimunads xrom va sinkin qatiligi demirin qatibgindan 10 dafs
¢ox oldugda, kobalt vo misin kiitlo qatiligt 5 mq/dm3-den, nikelin
kiitlo gatihg 2 mkg/dm3-dan ¢ox oldugda belo demirin tayinina
manegilik tératmir. Suda neft moahsullarinin miqdar: 2 mq/dm? go-
der oldugda dosmirin toyinins mane olmur. Bu halda suyu 7.1.5.1.
bolmasins uygun olaraq analize hazirlayirlar.

Neft mohsullarinin migdari 2 mgqg/dm3-den yuxan olduqda
niimunanin analize hazirlanmasi 7.1.5.2. bélmesine uygun aparilir.

5.7.1.5.1. Tarkibind> iizvi maddslar olan niimunanin analizs ha-
zirlanmasi. Niimuns gotiiriilon gabdan niimunsnin hamisi kimyavi
stokana tokiiliir, {izorina 5 sm3 gati xlorid tursusu slave edilir va
hocmi 10 sm3 galana gader ehtiyatla buxarlandrrilir.

Sinaq tocriibesi iiglin buxarlanmadan basqa analizin biitiin
morhalolarindan kecan distillo sudan istifads olunur: 50 sm3? hacma
malik 6l¢ii kolbasma 20 sm3 distille suyu, 5 sm3 xlorid tursusu vs
yuxaridaki digsr reaktivlor slave edilir.

5.7.1.5.2. Tarkibinds iizvi maddalar olan niimunanin hazirlanma-
s1. Niimunos olan stokana 3 sm3 gat1 sulfat tursusu olavs edilir vo
mohlul gur ag tiistii yaranana gador buxarlandinirlar. Qizdirmani
dayandirmadan stokana bir nego damci qati azot tursusu daxil
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edirlor, bu zaman mshlul soffaf olur (azot tursusunun avezind
kalium nitrat kristallarindan da istifado etmoak olar).

Mbshlul azot oksidi buxarlarmn gur ayrilmasi dayanana gader
quzdiriir.

Qizdirilma dayandintir, mshlul soyudulur vs stokamn divarlari
ehtiyatla distille suyu ils yuyulur. Sonra mohlul qaynama
temperaturuna qadar yeniden qizdirilir, 3-4 daqige bu temperaturda
saxlantr, sonra mahlul soyudulur.

Paralel olaraq smagq tacriibssi iigiin mehlul hazirlanir: stokana 20
sm? distills suyu tizarina 3 sm3 sulfat tursusu slave edilir, ag tiistii
almana gador buxarlandirilir, azot tursusu alava edilir, qizdinlir vo
yuxarida gostarildiyi kimi soyudulur.

5.7.1.6. Analizin gedisati. Analiz {ig¢lin hazirlanmis niimune
stokandan 50 sm3 tutuma malik 6lgii kolbasina tokiliir, stekanin
divarlar1 distille suyu ilo yuyularaq kolbada hecm 30 sm3-a
catdirilir. Uzarine 1 sm3 hidroksilamin slavs edilib gansdirilir, 25
sm3 ortofenantrolin mehlulu slavs edib yeniden qarisdirilir.

Kolbaya bir parga Kongo-rot indigator kagiza salimir ve
mohlul 10%-li vo ya 25 %-li ammonyakla kagizin rengi goy rongdsn
tamiz-¢ohrayi ranga kegana gader neytrallagdirifir. Kolbada mshlulun
hocmi distills suyu ilo cizgiys ¢atdirilir. 20 daqiqs sonra rongli
mohlulun optiki sixlig1 uducu tabaganin galinhg: 20 ve ya 50 mm olan
kiivetds 522 nm dalga uzunlugunda olgiilir. Miigayiss mohlulu
distilla suyundan istifada olunur.

Qrafikdo analiz olunan suyun terkibinde demirin mkg-la
miqdar: reaktivlora gére aparilan sinaq tecriibasini nazers almagla
tapilir.

5.7.1.7. Noaticalorin hesablanmasi. Analiz olunan suda demirin
kiitlo qatilig1 mkq/dm3 ils (x) asagidak diistura asasan hesablanur.

_a-1000
v

X

Burada:
a — daracali qrafik asasan tapulmug niimunads domirin kiitlasi, mkq;
V — analiz olunan suyun hacmi, sm’.
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Analizin nsticesi kimi, iki paralel toyinin orta riyazi giymati
gotiiriiliir.

5.7.2. Damirin sulfosalisil tursusu il> tayini

5.7.2.1. Tayinat: va mahiyysti. Bu iisul suda dsmirin miqdan 20
mkg/dm? vo bundan yuxan oldugda toyin etmok iigiin nozards
tutulmugdur. Usul pH 8-10 olduqda sar1 rengli demir sulfosalisil
kompleksinin  yaranmasma  ossaslanir. Rongin  intensivliyi
kolorimetrda 6lgiilon 50. sm3 hocmds domirin gatihigimin 2,5 mkq
olmasi ilo miitanasibdir.

Domirin toyinina suyun torkibinds olan iizvi birlasmalorin
artighg tasir edir ki, onlarin tosiri do niimuns analizo hazirlanan
zaman aradan qaldirilir.

Analiz aparilma middati - 30 daqgiqadir.

3.7.2.2. Cihazlar, gablar, reaktivisr.
Fotoelektrokolorimetr KFK vs ya diger marka.
Ustii ortiilii elektrik cihazi, DUIST 306-76.
Kolbalar, tutumu 50,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Pipet, tutumu 1,2,5,100 sm3, DUIST 20292-74.
Buret, tutumu 5 sm?, bolgiisii 0,02 sm3? DUIST 20292-74.
B va A tipli siigo stakanlar, hacmi 300 sm3, DUIST 25336-82.
Azot tursusu, DUIST 4461-77, «k.t.»
Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.»
Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t.» gat1 va 0,1 n. mahlul.
Sulfosalisil tursusu, DUIST 4478-78, 30 %-li mohlul va ya na-
trium-sulfosalisilat, TS 6-09-115-79, «I» doymus mshlul
Sulu amonyak DUIST 3760-79, « a.y.t » 25 %-li va ya 10 %-li
mahlul.
Domir ammonium sulfat Fex(SO4)s, DUIST 4205-77, «k.t.»
Trilon-B, DUIST 10652-73, «a.y.t » va ya fiksanol TS 6-09-
2540-72, qatiligi 0.1 n. olan mahiul.
Natrium-persulfat Na;S;0s, TS 6-09-2869-78, «a.y.t.» va ya
ammonium- persulfat, DUIST 20478-75. «a.ii.t»

V VV V¥V VVVVVVVVVYVY

5.7.2.3. Reaktiviorin hazirlanmas:
Reaktivlorin mahlullarint hazirlamaq, nimuns va standart msh-
lullarin durulasdirilmasi tigiin distills suyundan istifads edirlar.
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5.7.2.3.1. Kiitls qatihifi | mol/dm3 olan domirin standart mahlu-
lu 5.7.1.3.2. bdlmasinda gostarildiyi kimi hazirlanur.

5.7.2.4. Doracali grafikin qurulmasi. 50 sm3 hocmo malik 6lgii
kolbalarina domirin kiitle qatiigt 1 mkq/ sm? olan standart
moahluldan 1,3,5,10,15,20,25 sm3 tokiiliir. Mohlulun hocmi distilla
suyu ils 30 sm? ¢atdirithb, hor birinin iizerino 2 sm3 sulfosalisil
tursusu slavo edilir. Sonra iizerino saralana gador 5 sm? 25%-li
ammonyak mshlulu tokiiliir. Kolbadaki mohllar distillo suyu ilo
cizgiys gedor gatdirthir va analiz olglilon soraitds kolorimetrds
kolbalardaki mahlullarin optiki sixlig: 6lgiilir.

5.7.2.5. Niimunonin gotirtlmasi va analiza hazirlanmas:. Niimuna
analiz olunan su ils yaxalanmayan quru qaba gétiirilir. Gotiiriilon
nimunsnin hamus: analizds istifads olunur. Analiz Ggiin goétiiriilon
niimunenin hacmi domirin qatihgindan asihdir: qatihq 20-den 100
mkqg/dm3-2 gadar oldugda niimunsnin hacmi 250 sm3, 100-den 200
mkqg/dm3-5 gadar - 100 sm3, 200-500 mkq/dm3-dok 50 sm? olmalidir.

Neft moahsullaninin kiitls gatihg 2 mg/dm3-a gader olduqda bu
domirin toyinine mane olmur. 2 mqg-dan g¢ox oldugda neft
mohsullari niimunsnin gati sulfat tursusunun istiraki  ilo
buxarlandiriimast yolu ils aradan galdirihr.

5.7.2.6. Analizin aparimas:. Qabdaki niimunsnin hamis: kimyevi
stokana tokilir. Qab analiz Uigiin lazim olan tursu ilo yaxalamb
stokana tokiiliir distills suyn ilo ds yaxalanir vo hamin stokana tokiiliir.
Ogor niimunads iizvi maddolor yoxdursa, onda 5 sm? qati1 sulfat
tursusu slavs edilir va niimunos 4-6 sm? qalana gadar buxarlandirilir.

Ogoar analiz olunan suyun tarkibinds iizvi maddalor istirak edirso,
onda analiza 3 sm? qati sulfat tursusu slavs edilir va mahlul ag rongh
six kiikiird anhidridi buxarlar1 almana gader buxarlandirilir,
quzdirmanm dayandirmadan stokana 2-3 damci qati azot (HNO;)
tursusu va ya bir ne¢o kalium nitrat (KNO;) kristallar slavs edilir,
bundan son-ra tiind rongi soffaf olur. Bu vo ya diger yol ilo
hazirlanan niimunanin hamisi 50 sm3 6l¢ii kolbasina tokiiliir, stokanm
divarlan distillo suyu il yuyularaq kolbaya tokiiliir. Kolbaya 2 sm?
sulfosalisil tursusu tokiiliir, sonra sarimtil rong almana qadar
ammonyakla neytrallagdirilir. Niimuno xlorid tursusu ils iglondikda 5
sm3 HCI, sulfat tursusu ils islondikds 10-15 sm3 H,SO4 sorf olunur.
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Kolbadaki mahlul soyudugdan sonra o, cizgiys qador distilla
suyu ilo yavas-yavag qangdirilir va uducu tobaganin qahnhg: 50 mm
olan kiivetds 420 nm dalga uzunlugunda fotokolorimetds o6lgiiliir.
Miigayiss mahlulu distillo suyundan istifads olunur.

Analiz olunan niimuns il barabar sinaq tacriiba iigiin do mahlul
hazirlanir. 20 sm? distills suyu gétiiriiliir biitiin yuxaridaki reaktivlor
alavs edilir. Sinaq tocriibasi t¢iin hazirlanan mohlulun optiki sixlig1
is¢i mohlulun optiki sixligindan ¢ixilir.

Doaracsli grafikdon damirin niimunads kiitlesi, mkqg-la tayin edilir.

5.7.2.7. Noaticalorin hesablanmas:. Analiz olunan suda domirin
kiitls gatihig1 (x) mkq/dm3 asagidak: diisturla hesablamr:

a-1000
X =
v
Burada:
a - sinaq tacriibasini nazara almagla domirin su niimunasinda daracali

grafikdsn mkq-la tapilmg kiitlasi;
V - analiz olunan su-yun hacmi, snt’.

Analizin naticasi kimi iki paralel toyinin orta riyazi giymati
gotiiriikiir.

5.7.3. Damirin ammonium rodanit ils tayini

5.7.3.1. Mahiyyati va tayinati Bu iisul suda demirin kiitle
qatigr 15-don 500 mkq/dm3 gadsr oldugda tayin etmok iiciin
nazards tutulmusdur. ,

Usul turs miihitde domirin ammonium rodanit ila qarsibgh
tasiring, amolo golon domir rodanid kompleksinin izoamil spirti ilo
ekstraksiya vo bu ekstraktin optik sixhiginin fotokolorimetrds
Ol¢tilmasing asaslanir.

Bu metod niimunads 3 mkq domiri toyin etmayo imkan verir.
Analizin miiddati 40-45 daqgigadir.

5.7.3.2. Cihazlar, gablar, reaktivior
» Fotoelektrokolorimetr KFK va ya digar marka
> VD tipli bélgili qif, tutumu 500 sm?, DUIST 25336-82.
» Kolbalar, tutumu 25,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.
» Pipet, tutumu 1, 5, 10, 100 sm?, DUIST 20292-74.
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Kn tipli konusvari kolba,tutumu 500 sm?3, DUIST 25336-82.
Izoamil spirti DUIST 5830-70, «a.ii.t.»
Ammonium-rodanid,CT CEB 222-75, «k.t.» 25%-li mohlul.
Sulfat tursusu,DUiST4204—77,«k.t.»mahlulun gatihig: 0,1 n.
Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.»

Susuz natrium sulfat, DUIST 4166-76 «k.t.»

Domir ammonium sulfat, DUIST 4205-77, «k.t.»

VVVVVVY

5.7.3.3. Reagentlarin hazirlanmas:. Reagent mahlularinit hazirla-
magq iiciin, nimuns vo standart mohlullan durulasdirmaq igiin
distills suyundan istifads olunur.

5.7.3.3.1. Damirin kiitl> gatihigi:1 mg/dm3 olan standart mohlul
7.1.3.2. bolmasing gors hazirlanir.

5.7.3.3.2. Ammonium rodanid mahlulu:25 qram ammonium ro-
danid 75 sm3 distillo suyunda hall edilir.

5.7.3.4. Daracali grafikin qurulmas:. Bir nega bolgii qifin harasing
100 sm? distilla suyu tokiiliir va iizerine 2, 3, 5, 7, 10, 15 sm? domir
ionlarimin kiitls qatihgi 1 mkg/sm3 olan standart mohlullar slave
edilir. 3,3 sm? qat1 xlorid tursusu, 10 s;m? ammonium rodanid slava
edilir vo hissa-hissa 10 sm? izoamil spirti ilo 2 dofs ekstraksiya
olunur. Spirt ekstraktlari 25 sm? 6l¢i kolbalarna yigilr, iizerins 0,1
gram natrium sulfat slavs edilir, gangdiriir va 5 daqigaden sonra
tacriiba aparilan saraitds optiki sixligi 6lgiiliir.

Olgmanin naticalerine ssasan daracsli grafik qurulur. Bu zaman
absis oxunda hor qifda olan domirin mkq-la miqdari, ordinat oxun-
da iso reaktivlers gbro aparilan smaq tocriibasini nazsre almagla
uygun optiki sixliglar gostorilir.

5.7.3.5. Niimuna gotirilmasi va analiza hazirlanmasi. Nimuna
quru gaba gotiiriiliir. Qab analiz olunan su ilo yaxalanmir. Analiz
{igiin gotiiriilon niimunanin biitiin hacmi istifads olunur.

Niimunonin hecmi domirin miimkiin olan kiitle gatiligindan
asthdir. 15-100 mkq/dm3 niimunsnin hecmi 250 sm3, 100-200
mkq/dm3 - 100 sm3, 200-den 500 mkg/dm? - 50 sm? .

5.7.3.6. _Analizin aparimasi.  Nimuno gotirilon qabdak:
niimunonin hamusi 8lgii qifina tokiiliir. Niimune xlorid tursusu ilo

106



tursulasdirillr, iizerine pipetka ilo ammonium rodanid va 10 sm?
izoamil spirti olave edilir. Olavs edilon xlorid tursusunun vo
ammonium rodanidin miqdan o gedor olmalidir ki, onlarin son
gatiligt 0,4 M va 0,3 M olsun. Analiz olunan suyun hocmi veo slavs
edilon reaktivlorin miqdar cadval 5.6-ya asasen gotiiriiliir.

Cadval 5.6.

i Tokiilen reaktivlorin miqdar,
s atilipy nan suyun Qati 25%-li ammonium
A n?k / d§n3 hacmi sm3 xlorid rodanid mshlulu

4 tursusu

1. 15-20 250 8.25 25
2. 100-200 100 33 10
3. 200-500 50 1.65 5

- Qufdaki mohlul 2-3 dagige ¢alxalamir va tebaqgslera ayrilmas:
clin 10 doqiqe saxlamlir. Asagi sulu tobage tomiz konusvari
kolbaya va ya digar bélgiilii qifa bosaldilir vo 10 sm? izoamil spirti
ilo tokrar ekstraksiya aparilir. Spirt ekstrakti 25 sm3 6l¢ii kolbasina
yigilir, cizgiys qader izoamil spirti ilo doldurulur va kolbaya su
damcilarin1 ayirmagq tigiin 0,1 gram natrium sulfat slave edilir.
Kolbadaki mahlulu garigdirir ve 5 dagiqs sonra optiki sixhig1 uducu
tobagenin qahinligt 50 mm olan kiivetds 485 nm dalga uzunlugunda
olgilir. Miigayiss mohlulu kimi distille suyu gétiiriiliir. Sinaq
tocriibasini yerins yetirmak iigiin 100 sm3 distille suyu gétiiriiliir vo
analizin biitiin marhslolorinden kegirilir. Daracali grafikden sinaq
tacribasini nazers almagqla analiz olunan suda demirin mkq-la mig-
dari tayin olunur.

5.7.3.7. Naticalorin hesablanmasi. Analiz olunan suda domirin
kiitla qatiligi (x) mkq/dm3 asagidaki diistur iizra tapilir:

_a-1000
14

X

Burada:
a - analiz olunan suda damirin loracali qrafikindan tapims migdari, mkgq;
V — analiz olunan suyun hacmi.

107



5.8. Suda fosfatlarin fotokolorimetrik iisulu
ilo tayini iizra metodika

5.8.1. Mahiyyati va tayinatt

Bu iisul fosfat ionlarnin migdan 1 dm3 100 mkq-dan 5 mg-a
gader oldugda onlar toyin etmok ticiin nezerds tutulmusdur. Bu
isul ortofosfatlarin molibdat ammonium ils qarsiligh tasirina ssas-
lanmugdir. Miihitin tursulugunu toyin etdikde san rangds fosfor mo-
libden heteropolitursu kompleksi almir ki, o da gdy rongds olan
birlesmoya qadar reduksiya olunur vs bu rengin intensivliyins gore
fosfatin migdan kolorimetrds tayin olunur. Reduksiyaedici kimi
metabisulfat kalium ilo metol qarisig1, natrium sulfat ilo metol gan-
$1g1 va ya qurgusun xloridin gliserinds mohlulundan istifads olunur.
Silisium tursusunun suda gatiig 3,5 mg/dm? oldugda o fosfatin
tayinino mane olmur.

5.8.2. Cihazlar, qablar, reaktivior

istanilon markal fotokolorimetr.

Ustii ortiilii elektrik qizdiricisy, DUIST 306-76 .

Su hamami

Kolbalar, tutumu 50,100,1000 sm?3, DUIST 1770-74.
Pipet, tutumu 1,2,3,5 sm3, DUIST 20292-74.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t»

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t»
Ammonium-molibdat, DUIST 3765-78, «k.t»
Limon tursusu, DUIST 3652-69, «k.t.» 10% mohlul.
Metol (N-metil - P- amipofenolsulfat), TU6-17-559-73 marka A
Piro kalium sulfit, DUIST 5713-75 «a.y.t»
Natrium- sulfit, DUIST 197-77 «a.y.t.»

2 xlorlu qurgusun, DUIST 36-78 «a.y.t.»

Qliserin, DUIST 6259-75, «k.t»

v VvV

VVVVVVVVVYYVYYVY

5.8.3.Reagentlorin hazirlanmast

Moshlullarm hazirlanmas: zamam distills suyundan istifads olu-
nur.

5.8.3.1 Fosfat ionlaryun kiitly gatibgy 10 mg/dm’ olan kalium-
fosfatin standart mahlulu. Fosfat ionlarnn kiitls gatihigs 100mg/dm3

olan ehtiyat mahluldan hazirlanir. Bunun tigin 0.1432 qram, 0.0002
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qram doqiglikls kalium-fosfat gskﬂarak distille suyunda 1dm? 6lgii
kolbasinda hall edilir va su ilo cizgiys ¢atdirilir, yavasca qarisdirihir.
Is¢i standart mohlul ehtiyat mohlulu 10 dafs durulasdlrmaqla
hazirlanir. Mahlul hazirlanan giin yararhdir.

Ammonium-molibdat mahlulu. 500 sm3 distills suyu soyudularaq
iizarina qarigdira-qarigdira hissa-hissa 25,0 sm3 qati sulfat tursusu
alave edirik. Moahlul otaq temperaturuna qador soyudulur, hamen
mohlulda 50 gram ammonium molibdat holl edilir va imumi hacm
distille suyu ilo 1 dm3-5 gatdirthr. Mahlulun saxlama middeti bir
aydir.

Reduksiyaedici moahlul.  Analiz ig¢lin  asagida gdstorilon
reduksiyaedici mahlullardan istifads olunur.

Metol ila kalium sulfit (metabisulfit) garisigi. 20 qram metol va
120 gram kalium sulfit 300 sm? distillo suyunda 40°C temperaturda
hall edilir. Mshlul 1 dm3 tutuma malik 6l¢ii kolbasmna filtirlonir, dis-
tilla suyu ils cizgiys qadar doldurulur ve garigdirilir. Mahlulun sax-
lanma miiddsti 2 hoftadir. .

Natrium sulfitin temol il> garisigi . 400-500 sm3 distillo suyu
400C-ya godor qizdirihir vo 10 gram natrium sulfit bu suda hall
edilir. Alinmig mohlula 2-3 dafsys 20 qram metol va sonra 50 gram
natirium sulfit slavs edilir. Mahlul filtirlonir vo distilla suyu ilo 1
dm3 hacma ¢atana gadsr durulagdirilir. Mshlulun saxlanma miidds-
ti 2 hoftadir.

Qurgusun xlorid mahlulu. 1 gqram qurgusun xlorid 100 sm3
gliserinds gaynar su hamaminda hall edilir. Qurgusun xlorid giiga
¢ubugla garigdirilir. Ogar mshlul bulaniqdirsa filtirlanir. :

5.8.4.Davacali qrafiknin qurulmast

50 sm3-lik 6l¢ii kolbalarmna 1, 2, 5,10, 20 sm3 1 dm3-da fosfat
tonlarinin kiitls qatiligs 10 mq olan kalium fosfat standart mehlulu
tokiiliir. Har kolbadaki mahlulun hocmi distille suyu ilo 40 sm?3
catdirilir. Mohlul garigdirilir, reaktivler ig¢i niimunads oldugu kimi
olavo edilir vo kolorimetrds analizin gedisatinda oldugu kimi
dl¢iiliir. Olgmanin noticalorina asasen qrafik qurulur, absis oxunda
har bir niimunads (mq) fosfat ionlarinin kiitlesi, ordinat oxunda isa
sinaq tocriibasini nazars alaraq cihazin gostaricisi geyd olunur.
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5.8.5. Niimunanin gotiiriilmasi va analiza hazirlanmasi

Niimune tomiz yuyulmus quru gabla gotiiriliir. Analiz niimuns
gotiiriilon kimi aparilir: ager 1 dm? nimunays 2-4 sm* xloroform
olava edilorss, niimunsni 1 giin arzinds analiz etmak olar. Niimunani
tursudap saxlamaq olmaz.

5.8.6. Analizin apariimas:

istifads olunan reduksiyaedicidon asih olaraq suda hsll olan
fosfatlar: toyin etmak iigiin iki isuldan istifads edilir.

5.8.6.1.Metol il> sulfit va ya bisulfit qarisigindan istifads edarkan
aparilan analiz. 40 sm3 hocmds olan su 50 sm? dl¢i kolbasma
tokiiliir. Oger nimunsnin hocmi 40 sm3-don azdirsa, onda
niimunenin hacmi distillo suyu ilo 40 sm3-a catdirihir. Niimuno il
birlikde kolba su hamaminda 40-60°C temperaturada quzdirbr,
{izorine 0,5 sm3 limon tursusu vs 2 sm? reduksiyaedici mohlul slave
edilir, sonra yens garigdirilir, 10 deqigaden sonra mohlul cizgiys
gader catdirihir, qangdirihir va rongli mohlullarin optiki sixlig1 uducu
tobagenin galinhig1 50 mm olan kiivetds 597 nm daiga uzunlugunda
olgillir, bu zaman miiqayiss moehlulu kimi sinaq tacriibesinin
mohlulu gotirilir (hazirlanmas iigiin 40 sm3 suyun iizerine biitin
reaktivlar slavs edilmis mshlul). Daracali grafikdeki oyriden sinaq
tacriibasi nazara alinmagla fosfat-ionlarinin kiitlasi, mq-la tapilir.

5.8.6.2. Qurgusun xloridin istirak: ilo aparilan analiz. 40 sm?
analiz olunan mahlul 50 sm3 dl¢ii kolbasina tokiiliir, izerine 3 sm3
ammonium molibdat, 0,5 sm? qurgusun 2-xlorid tokiiliir va cizgiys
godor distille suyu olaves edilir, qarigdirihr, 5 daqige saxlamlir va
fotokolorimetrds uducu tobagenin gahnligi 20 mm olan kiivetds,
597 nm dalga uzunlugunda optiki sixiigs Slgilir. Reaktivlora gore
sinaq tacriibesini nazare alaraq niimunads fosfat ionlarmn kiitlasi
doracali qrafikden tapilir.

5.8.7. Naticalarin hesablanmas:
Analiz olunan suda (X) fosfat-ionlarnin kiitle migdar mqg/dm3
asagidaki diistura asasan hesablanur:

a,- 1000
x, =47
Y
Burada.
a, ~ niimunad> fosfat ionlarimin  daracali  qrafikdan  1apilms
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miqdari, mg;
Vi - gotiriilon niimunanin migdari, sm’.

Analizin neticesi kimi, iki paralel tayinin orta riyazi qiymoti
gotiiriilir.

5.9. Hall olmayan fosfat ¢okiintiisii istirak edon
suda fosfatlarin tayini

Su niimunssinds hsll olan ortofosfatlarla yanasi fosfat ¢ékiin-
tiisii ds olur ki, bu da analiz prosesinds turs mithitds mohlula kegir
vo analizin noticosini artirir. Slamun tesiri nazors alinaraq onun
torkibinds olan kalsium tayin olunur.

150-200 sm? analiz olunan su 2 sm3 qat1 xlorid tursusu (HCI) ilo
tursulagdiriir  ve qaynayana qodoer quzdinbr. Ager ¢okiintii
yaranarsa, onda isti mshlul filtirlonir va soyudugdan sonra mohlul 2
hssays ayrilir: bir hissssi codlugun trilonometrik toyini tigiin (kolba
1), ikincisi Gmumi fosfatlarin terkibinin toyini (kolba 2) iiciin.
Fosfatlarin toyini iisulu ilo aparilir.

5.9.1. Naticalarin hesablanmas:
Analiz olunan suda fosfat ionlarmin kiitlo qatih@ (X;) mg/dm?
asagidaki diistur ilo hesablanir:

_a,-1000

X=X, —285 cod ~28,5xcod
2
Burada:
a, - niimunada olan fosfat ionlarimn kiitlasi (kolba 2), mk;
v, ~ fosfat ¢okiintiisiinds hall olmug fosfatlanin migdarin tayin etmoak

uctin gotiiriilmiis analiz niimunasinin hacmi, (kolba 2 ), sm?’;

Cod - tursu ila igladikdan sonra analiz edilon suyun codlugu (kolba 1)
mg-ekv/dm’;

285 ~ slamda codlug va fosfat ionlarimn tarkibi arasindak: nisbati
miiayyan edan sabit.

Analizin naticasi kimi, iki paralel tayinin orta riyazi giymati
gotiiriliir.
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5.10. Suda hidrazinin fotokolorimetrik iisulla
tayini iizra metodika

5.10.1. Mahiyyati va tayinatt

Bu iisul turs mithitdo hidrazinin paradimetilaminobenzaldehidlo
(PABA) qarsiliql tesiri naticasinda omoalo golon sari-gohray: rongli
birlosmenin kolorimetrik toyinind ssaslanir. Bu reaktivls hidrazinin
garsiligh tasiri noticesinds bir sira {izvi maddaler, nitritlor vo digar
oksidlssdiricilor alnir ki, onlar1 da apaliz zamani Ddzars almaq
lazzmdir. Hidrazinin toyin olunma haddi 5 mkq/dm3-dur. Analizin
getma miiddsti 20-30 daqigadir.

5.10.2. Cihazlar, gablar, reaktivior

Fotokolorimetr, KFK va ya diger markalar.

Kolbalar, tutumu 50, 1000 sm?, DUIST 1770-74.

Pipetlor, tutumu 5,10,20,100 sm?, DUIST 20292-74.

Silindrlor, tutumu 100,1000 sm?, DUIST 1770-74.

Kn tipli konusvari kolba, tutumu 250 sm? DUIST 25336-82.
Paradimetilaminobenzaldehid TS 6-09-3272-77. «t»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t» qat1 va ya qatihiglan (1
n, 0,1 n,u, 0,1 n).

Natrium-azid, kristallik.

Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.ii.t» vo ya fiksanal, TS 6-
09-2540-72, mahlul 0,01; 0,1 n.

Natrium-tiosulfat, fiksanal, TS 6-09-2540-72 qatiif
(N2,S,03) - 0,01 mol/dm? (0,01n)

Holl edilmis nisasta, DUIST 10163-76, «t» 1% mohlul.

Susuz natrium-sulfit, DUIST 195-77 ve ya natrium sulfit kri-
stal soklinds (7 molekula su). Na;SO37H,O. DUIST 429-76,
«a.i.t» 0,1 n qatiiga malik mohlul.

Natrium-hidroksid, DUIST 4328-77, «k.t» 1 n qatiigh meh-
lul.

Hidrazin-sulfit, DUIST 5841-74, «a.ii.t» va ya hidrazin-xlorid
(dihidroxlorid), DUIST 22159-76, «a.ii.t.»

Metil-qirmizi indigatoru. DUIST 5853-51

Metilen-mavi indiqgatoru MRTU 6-09-6045-69 «a.y.t.»

Etil spirti, DUIST 18300-72.

VV Y VYV VVVVVVYY

vVvvV V V¥V
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5.10.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Reaktiv mahlullarint hazirlamagq, niimuns va standart mashlullar
durulasdirmaq igiin distillo suyundan istifads olunur.

5.10.3.1. Paradimetilaminbenzaldehid (PABA) moahlulu. 700sm3
distillo suyuna ehtiyatla 100 gram qat: sulfat tursusu, sonra iso 15
qram PABA oslavo edilir. Hall edildikdon sonra hacm 1 dm?-a
catdiribir vo yaxsica qangdirihr. Qaranhq yerds va agz kip bagh
gabda moahlul 1 ay miiddstino davamhdir.

3.10.3.2.Qarisig _indigator. Eyni hacmdo gotiiriilmiis 0.2%-li
metil-qurmizinin ~ spirtde vo  0.1%-li metilen mavinin spirtds
mohlullarmin qarnigigr.

5.10.3.3. _Hidrazinin kiitls qatiligy | mg/dm’ olan standart moh-
ful._Hidrazinin standart mohlulu ehtiyat moahluldan hazirlanir.
Bunun iigiin 0.406 qram hidrazin-sulfat va ya 0.328 qram hidrazin-
xlorid 1 dm? tutuma malik 6l¢ii kolbasinda distillo suyunda holl
edilir. Mahlulun hacmi cizgiys gedar ¢atdirtlir va gansgdinlir.

Hidrazinin bu mahlulda kiitlo gatihg 100 mq/dm3-dir. Hidrazin
havada oksidlasdiyindon mohlul davamli deyil, ona gora ds her
istifadedan avval onun titri tayin edilir. Bunun iigiin agz kip bagh
konusvari kolbaya 10 sm3 ehtiyat mohlulu tokiiliir, distills suyu ilo
mohlulun hacmi 100 sm? ¢atdirihr, iizerine 5 sm3 1 mol/dm? qatiliga
malik natrium hidroksid galevisi vo daqiq 20 sm? 0.01 mol/dm3
qatibga malik yod mohlulu slava edilir. Kolbanin agzi tixac ils
baglanir, ¢alxalanir vo 3 daqigs qaranhq yerds saxlamilir. Sonra
lizorina 10 sm3 gatihg1 1 mol/dm? olan tursu slavs edilir va ayrilan
yod 0.01 mol/dm? natrium-tiosulfat mahlulu ils titrlanir, titrlomanin
axirinda 1 sm? nigasta mohlulu slave edilir. Titrlomo ehtiyatla
aparithir. Hor natrium tiosulfat mohlulunun damcisinda titrlansn
mohlul rong itona qadar intensiv qarigdirilir.

Parale] olaraq 100 sm3 su gotiiriiliir iizarine 20 sm3 yod mohlulu
vo analizds oldugu kimi digar reaktivlor slava edilir vs titrlonir.

Titri toyin etmok iiciin 3 paralel analiz aparihr. Hidrazinin eh-
tiyat mohlulda kiitla qatiigi (M), . mkq/dm? asagidak: diistura asa-
san hesablanir.

(@,—-a,)-c k-8-1000 (a,~a,)-0.01-k-8-1000
v B 10

M= =8-k(a, —a,)
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a, - gotirilmis yodun titrlonmasina sarf olunan 0,01 mol/dn?’ kiitlo
gatihgina malik tiosulfat mahlulunun hacmi, sm’;

a, - hidrazinin ehtiyat mahlulunda olan qahq yodun titrlanmasina sarf
olunan 0,01 mol/dny’ natrium-tiosulfat mohlulunun hacmi, s

¢ - tiosulfat mahlulunun nominal gatihgr, mol/dnt’;

k - natrium-tiosulfat mohlulunun nominal ganhgma diizalis amsali,

8 —yod ils gedon reaksiyada hidrazinin ekvivalent kiitlasi;

V  —titr tayin olunmasi iigiin gotiiriilon ehtiyat mohlulunun hacmi, sm®

Tarkibinds 1 mqr/dm? hidrazin olan standart mohlul 1 dm?
hacms malik 8lgii kolbasinda hazirlanir. Bunun iigiin 10 ml ehtiyat
mohlul kolbaya tokilir vo cizgiys geder durulasdinlir. Standart
mohlul yalniz hazirlandig giin yararhdar.

5.10.4. Daracali qrafikin qurulmast

50 sm3 ol¢ii kolbalarina 1,2,3,5 vo 10 sm? tozo hazirlanms
hidrazinin kiitlo gatihg 1 mq/dm? olan standart mohluldan tokiiliir.
Kolbadaki mahlullarin hacmi distills suyu ilo 30 sm3 gatdirilir: diger
bir tomiz 50 sm3 tutuma malik kolbaya 30 sm?kimyavi duzsuzlagmis
laboratoriya suyu tokiiliir.

Kolbalarin hor birins 10 sm3 PABA slavs olunur, sonra isa ciz-
giya godor distills suyu ila durulagdiriir. Yaxsica gangdirilir va 2
degigaden sonra is¢i su nimunalari analiz olundugu soraitds
kolorimetrds optiki sixhglan élgiiliir. Sinaq tocriibssi tiglin distilla
suyu ilo PABA mshlulu gdtiiriiliir, miigayiss kiivetino isa distilla
suyu tokiilir.

Olgmonin noticalorine gdra grafik qurulur, absis oxunda
niimunads hidrazinin migdari (mq) ordinat oxunda is3 uygun optiki
sixhiglar gotiiriiliir.

5.10.5. Niimunanin gétiiriilmasi va analizs hazirlanmas

Niimuns temiz yuyulmus gaba gétiriliir, hidrazinin havada
oksidlosmoasinin qargisim almagq iigiin gabin agz tixacla modhkom
baglanmalidir. Analiz tacili aparilir.

5.10.6. Analizin apariimasi

Analizin gedisati analiz olunan suda hidrazinin migdarimn to-
yinina mane olan diger maddalarin migdarindan asilidur.

114



5.10.6.1. PABA ilo garsihiqh tasirds olaraq miixtalif rongli bir-
losmoalar amole gotiron maddsler analiz olunan suyun terkibinde
olmayanda 50 sm? tutuma malik &lgii kolbasina 30 sm3-dan ¢ox
olmayaraq (gotiiriilon nimuneds hidrazinin miqdarn 10 mkg-dan
¢ox olmamalidir) standart mohlul slavs edilir. Distills suyu ils mah-
lulun imumi hacmi 30 sm3-a ¢atdirilir, {izarine 10 sm3 PABA mohlulu
slave edilir. Distillo suyu ilo cizgiys qoder catdirilir. Kolbadak:
moahlul garisdirilir va 2 dagigaden sonra rongli mahlulun optiki sixlig
uducu tobags qalinligt 50 mm olan kiivetdo 410 nm dalga uzun-
lugunda kolorimetrds &lgiiliir. Miigayisa kiivetinds PABA mohlulu
ila distillo suyu gotiiriiliir.

3.10.6.2. Ogor analiz olunan suda manegilik téradon maddo-
lorden tokco nitritler (niimunads Qriss reaktivi ilo tayin olunur)
istirak edirse, onda niimunsys onlar1 kenarlagdirmagq iigiin bir nega
natrium-azid kristali alavs edilir. Mahlul qansdirilir va sonra analiz
apartlr.

5.10.6.3. Analiz olunan suda hidrazinden bagsqa PABA ilo qar-
silight tasira giro bilocak diger maddaler istirak etdikds, analiz iigiin
ik1 eyni niimuns gotiiriiliir (30 sm3 ¢ox olmayaraq). Hor iki niimu-
nays az miqdarda natrium kristalt alave olunur va suyun galaviliyi
tursu ilo neytrallagdirihr. Qolovilik ayrica gétiirilmis su nimu-
nasinds qarisiq indiqatorla tayin olunur, ancaq niimunsnin hacmina
uygun olaraq 0,1 ve ya 0,01 mol/dm3 tursu mohlulu indigatorsuz
slavo edilir. Manegilik téraden qangiglarin tssirini nazers almaq
{¢iin birinci niimunsys damc ils 0,1 mol/dm? yod mshlulu msh-
lulun rangi agiq sar1 olana qadar tokiiliir.

Mbohlul qarisdirilaraq, 2 degigedan sonra dama ils iizerine 0,1
mol/dm? natrium-sulfat mohlulu tékilir (mohlulun rangi birinci
niimunanin rangi ilo miiqayiss olunur).

Natrium-sulfitin az miqdarda artigligs (1-2 damci artiq) ana-
lizin yerina yetirilmosina manegilik gdstormir, nazera garpacaq da-
rocads artiqhq iss arzu olunmazdir. Yod slavs etdikds birinci nii-
munados hidrazini pargalayir, analizo mane olan gangiglar iso qalir.
Har iki niimunenin hecmi kimyavi duzsuzlagmug laboratoriya suyu
ilo 30 sm3-a ¢atdirilir vo har ikisina 10 sm3 PABA meahlulu slavs
edilir: cizgiys gadar kimyavi duzsuzlagmis laboratoriya suyu ile dol-
durulur, qarigdirthr ve 2 dsqigedon sonra ikinci niimuna
kolorimetrds odlgiiliir. Miiqayiso mohlulu kimi torkibins yod alava
edilmis birinci niimunadan istifads edilir. Hesabat 5.10.6.4. bslmo-
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sindo gostorildiyi kimi aparilir. Niimunada hidrazinin kiitlesi gqra-
fikdan tapilir.
5.10.6.4. Naticolorin hesablanmasi. Analiz olunan suda hidra-
zinin kiitle qatihg (x) mg/dm? asagidaki diistur tizro hesablanir.
y=2 1000

|14
burada
a - analiz olunan suda hidrazinin kiitlosi, mkq;
V — analiz olunan suyun hacmi, sm’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel aparilan analizin naticesinin or-
ta riyazi qiymati gotiiriiliir.

5.11. Distillo suyunun alinmasi iizra
metodika

5.11.1. Ilkin suyun secilmasi

Suyun tamizlonmasi xiisusi laboratoriya qurgusunda aparilir.
flkin su kimi distillo olunmus su va ya turbindon avval (sgsr buxar-
su garigigma tizvi aminler daxil edilmoyibsa) gotiiriilmiis qizmis bu-
xar kondensat: gdtiiriila bilor. Bu halda svval gdtirilmis yiiksak
tozyigli buxarin kondensatindan da istifade etmok olar.

Distills suyu va buxar kondensatiin tarkibinds gox clizi qati-
ligda da olsa domir oksid, mis, natrium vo golovi torpaq metallarin
birlosmalori, silikat tursusu, xloridlar, sulfatlar, ammonyak, hordsn
azot oksidi, hidrogen, sulfat, sulfidler, hamginin iizvi birlegsmaler,
neft mohsullarinin izlori, ionitlerin pargalanma mohsullary, tabi su-
larda ugucu iizvi birlogmolari va s.

Distillo suyunda duzlarin kiitle qatihiginin comi adston 100-150
mkq/dm?, misin miqdari isa 50 mkq/dm? toskil edir. Metal distilla-
tordan alinmis suda slisium tursularmin miqdar adsten silisium
oksido gora hesabatda 10 mkq/dm3-dan yuxar: olmur.

Ogoar buxar gétiiriilen qurgu paslanmayan poladdan hazirlanib-
sa onda buxar kondensatinda demirin kiitle gatiigi adston 20-30
mkg/dm3-dan yuxari galxmur, silisium tursulari va duzlarmi comi
bir qayda olaraq 50 mkq/dm3-da ¢ox olmur.

116



5.11.2. Suyun tomizlanmoasinin laboratoriya qurgusunun sxemi

Qurgunun sxemi suda asilqan halinda olan hissaciklari tamizle-
mok tigiin sellilloz filtirlordan: iizvi maddslori udan BAU markah
aktiv komiirle doldurulmus filtirden, I va II pillays uygun olan H-
kationit filtirleri, anionit filtiri vs qarisiq harokast filtirlorden
ibaratdir.

Ilkin su filtirlorin {izorinda 2-3 m masafade qarisdirilmis iri hacm-
li gabdan qurguya verilir. Qurgunun biitiin filtirlari 6z aralarinda els
birlagibler ki, har hansi bir filtir filtirleyici materialin regenerasiya
edilmasi vo ya dayisdirilmesi ligiin qurgudan kanarlagdirila vs yeniden
gosula bilar.

BAU markal: aktiv kémiirle doldurulmus filtir 0 zaman igo qosulur
ki, analiz tg¢iin istifads olunan tomizlonmis suyun tarkibinds olan iizvi
maddalorin  analizin naticosine manegilik gostormasi metodikada
gostarilsin.

5.11.3. Cihazlar

Laboratoriya selliiloz filtiri

Laboratoriya ionit filtiri - 4 adad

BAU markal aktivlesmis komiir, A novii (d:;mlanmn olciisii 2,0 - 0,5
mm).

Hidroskopik pambiq 1 nov.

Kationit KU -2-8, DUIST 20298-71

Anionit AB-17-8, DUIST 20301-74.

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.» gati vo 5-7%-li mahlul.
Natrium-hidroksid, DUIST 4238-86, «k.t». 5%-li mohlul.
Metil-narinci indigatoru, DUIST 10816-64, 0,1 %-li mahtul.

VVVVVY VVY

5.11.4. Aktiv kémiiriin hazirlanmasi
Filtirs doldurmazdan svvsl aktivlesmis komur gat1 xlorid tur-
susu ila yuyulur. Bunun figiin aktivlegmis kémiir tutumu 3 dm3 olan
kolbaya yerlosdirilir, {izerine 2 dm3 tursu tokiliir, 70-80¢C qadar
qizdirihir ve kolba qaynayan su hamamuina yerlogdirilir, tez-tez qa-
rigdirilaraq 5-6 saat su hamaminda saxlanilir. Bundan sonra tursu
komiiriin {izerindon ayri qaba tokiiliir, komiir bir negs dofs distills
suyu ilo v ya buxar kondensati ils yuyularagq filtirs doldurulur.
Filtirs hava diismamokdon otrii filtir materiali agagidaki qayda
ilo doldurulur. Filtirin tixaci burulur. Asagi ¢ixis stuserins tomiz
yuyulmus tixacli rezin boru geydirilir. Bu borudan filtir asagidan
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distillo suyu va ya buxar kondensati ils doldurulur, ancaq nszarst
etmok lazimdir ki, qurguda hava gabarciglar1 galmasin.

Filtirin doldurulmasi ganunauygunlugu qurgunun filtirlorine
aiddir. Nam filtirloyici material filtiro doldurulur, periodik olaraq
filtirin asag hissesindoki ¢ixis stuserinden su verilir ki, material
homiss suyun igerisinde qalsin. Aktivlesmis komiiriin hiindiirkiyd
800 mm olmalidir ki, bu da 1,5 dm? hacme uygundur. Filtirde
kémiir siirati 5 m/saat olan ilkin su ilo tursulardan (suyun sorfil0
dm?/saat) metilnarinc ilo neytral reaksiya olunana qader yuyulur,
bundan sonra filtir iga hazirdir.

Filtirloyici materiala hava diismemokdon 6trii onun iizoerinda
hamiss su gati qalinligi 20 mm olan «hava yastigp saxlaniimahdir.

5.11.5. Selliiloz filtivin hazirlanmast

Filtir doldurmazdan avval pambiq veo ya selliloza distilla
suyunda isladilir. Isladilmis material pinsetlo hissa-hisso goturiiliir
va igarisi distills suyu ilo dolu olan filtira yerlagdirilir. Doldurulma
zamam material yingilca sixilir, sayba ilo baglanir v dairovi
sixihgmin (xamut) kémayi il swilir. Filtirloyici materialin galinhgs 50
mm olmahdir. Filtirdo material distillo suyu ilo 10 m/saat siiratlo filtirat
tam ac1q rang olana gader yuyulur.

5.11.6. KU-2-8 kationit materialimn hazirlanmas:

K U-2-8 kationit siiso stokanda isladilir, sellilloz filtirdon bir giin
miiddatinde kegirilir, sonra I ve II pilloli H-kationit filtirlers
doldurulur. Har filtirds materialin hiindiirkiyii 500 mm olmahdir.

2-3 mfsaat siiratlo 0,5 dm? 60°C-ya goder quzdwrims 5-7%-li
xlorid tursusu kationitdon kegirilir vo sonra material 10 m/saat
siiratlo selliiloz filtirdon kegirilmis su ilo yuyulur. Yuma metilnarinci
gora onun torkibinds natriumun gatihgim yoxlamagla neytrallagma
reaksiyasina gader aparilir. Natriumun gatiligis 1 mkq/dm?® oldugda
filtir iso buraxila bilar.

5.11.7. AB-17-8 anionit materialimin hazirlanmast

Anionit AB-17-8 bir giin arzinds 5%-li natrium hidroksid mah-
lulunda saxlanilir, sonra iss filtiro doldurulur. Filtirde materialin
hiindiirliiyii 500 mm-dir. Anionit todrican qolsviden temizlonir:
avvalca fenolftaleino gors neytral reaksiyaya gadar distills suyu ils
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yuyulur, sonra selliiloz va iki H-kationit filtirlarden kegirilmis su ilo
yuyulur. Yumanin naticesins filtirde natriumun qatiligim tsyin et-
moklo nszarst edilir ki, o da filtira daxil olan suda natriumun
qatilig1 ile miigayiss olunur. Yuma siirati 10 m/saatdir.

5.11.8. FSD iigiin ionitin hazirlanmasi

H-kationit va anionit filtirlerinds oldugu kimi kationit vo ani-
onit doldurulmaq tg¢iin hazirlanir. Filtirloyici materiallarin yuyul-
masi ii¢iin ayrica laboratoriya filtiri lazimdir.

Yuyulmus kationit vs anionit barabar hacmlords polietilen qab-
larda ol ilo garigdirilir, iizerine distills suyu tékiiliir. Qansiq gabda
saxlanilir. Filtirloyici garnigig 400 mm hiindiirliiyiinds laboratoriya
filtirino yerlogdirilir.

5.11.9. Qurgunun tgladilmasi

Suyun iizvii birlosmalordan tamizlonmosi zamam filtirlonmsnin
siirati 5 m/saatdan yuxar1 olmamalidir. Filtirin is prosesinds bir
sutka fasiloys yol verilorss igs buraxmazdan avval filtiratin ik 2
dm3-i atilir.

Filtirs yiiklonmis aktivlesmis k6miir 10,000 dm? suyu tomizlays
bilor. Islonmis komiir yenisi ilo avez olunur. Yuxanda gostarilen
qurulusda selliiloz filtir 2000 dm3 suyu tamizlays biler, bundan son-
ra o yenisi ils avoz olunmahdir. Filtirin miigavimati nozaro ¢arpacaq
daracads artdiqda filtiratin dsyisdirilmasi tsikli azala bilor. Suyun
ionit filtirlordon kegirilmasi 10 m?3/saatdir (suyun sorfi 5
dm3/saatdir).

Biitiin qurguya nozarst distills suyunun xiisusi elektrik kegiri-
ciliyms vo onun tarkibindos olan silisiumun miqgdarina gérs aparihr.

Bu suyun xiisusi elektrik kegiriciliyi PK-67 konduktometri va
ya uygun hossashgi olan digor bir cihazda aparilir. Olgms zamani su
niimunssi hava ilo gotiirilmalidir.

Normal isgloysn qurgu, 20-25°C-ds temperaturda xiisusi elektrik
kegiriciliyi 0,1 mkCm/sm olan suya géra verilmolidir, silisiumun
miqdari iso silisium oksids gére 5 mkqg/dm3-dan ¢ox olmamahidir.
Bu gostoricilorden biri yiiksalarss onda FSD filtirlayici qarisiq yenisi
ilo avaz olunur, digar ionit filtirler iss regenerasiyaya maruz qgalir.

Anionit filtirinin igine ayrica nazarat olunmur. Ogar kationlasmis
suya distillo suyundan ¢ox talobat varsa, onda kationit filtirlarinin isina
I pillo filtirdon sonra filtiratdan natriumun qatihgina gora ayrica
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nozarat olunur. Natrimun gatiligi alovlu fotometriya disulu il toyin
olunur. Natriumun gatilf 1 mkq/dmi-dan yuxar qalxdiqda I pills
filtir sxemds konarlagdirilir va regenerasiyaya ugradilir.

Sonra onun avazina sxema II pills filtiri buraxibir, axirincmn
avozine isa regenerasiya olunmus I pills filtiri qoyulur.

Biitiin qurgunun va kationit filtirlorin isine ilk dofo 1000 dm3
tomizlonmis su, sonra iss hor 500 dm? su ahndigdan sonra nozarst
olunur.

Qurguda 1 sutka fasiloys yol verildikdan sonra II pillo H-kationit
filtirin icorisindeki filtiratdan 2 dm? atihir. Anionit filtir vo FSD 189
atilmur.

Filtir reqenerasiyaya gora dayandirilarken, sonra yeniden i$9
buraxilarksn va qurgudan su gotiirarken nozaret etmok lazimdir ki,
digar filtirlordoki suyun saviyyssi filtirloyici materialin saviyyosindon
asag1 diigsiin. Tomizlonmis su polietilen gablarda saxlanilir ki, bu
qablar da avvslden asagidaki sokildo tomizlenir: bu gablara 2%-li
natrium golovisi tokiiliir, 1 sutka saxlamlir, avvales distillo suyu ils
(fenolftaleins gors meonfi reaksiyaya qodar), sonra distille suyu s
yuyulur.

Qab o zaman istifads {igiin yararh sayilir ki, onun igorisinds 1
sutka distille suyu saxlamldiqda onun tarkibinds olan natriumun
gatiigmin doyismosi alovlu fotometrin hassashifs hoddindon konar-
da yerlosgsin.
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5.12. Suda nitritlorin fotokolorimetrik iisulu
ilo toyini iizra metodika

5.12.1 Mahiyyati va tayinati

Bu iisul suda nitrit ionlarimin migdan 10-dan 200 mkq/dm?

qadar olduqda nitritlorin tayini iigiin nazards tutulmusdur.

Usul nitritlorin sulfanil turgusu va a-naftilamindon ibarat olan

Qriss reaktivi ilo garisigh tesirinden alman rongli birlosmonin
kalorimetrds olgiilmasindan ibarstdir. Nitritlor sulfanil tursusu ilo
diazobirlosma, o ise 6z névbasinda a-naftilamin ils azokrasitel smals
gorir. Azokrasitelin rong intensivliyi nitritlorin miqdarina miite-
nasibdir. Analizin aparilma miiddsti 20 doqigadir.

5.12.2. Cihazlar, qablar, reaktivisr

VVVVVVYV VYVVVVY

\%

Fotokolorimetr KFK va ya digar marka.

Su hamami.

Kolba, tutumu 100,250,1000 sm?, DUIST 1770-74.

Pipet, tutumu 1,5,20,100 sm3, DUIST 20292-74.

Kn tipli diiz dibli kolba, nominal tutumu 200,500 sm?, DUIST
25336-82.

Bolgiilii qif, DUIST 25336-82.

Qriss reaktivi, MRTU 6-09-3569-74, «a.ii.t.»
Qriss reaktivi olmadiqda:

a-naftilamin, DUIST8827-74 «a.ii.t.»

Sulfanil tursusu, susuz, DUIST 5821-78 «a.i.t.»
Caxir tursusu, DUIST 5817-77, «a.ii.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204 77, «k.t» 10%-li mahlul va 1 n, O, ln

qatiliga malik mshlul ( EH ,80,)=1,0.1mol/ dm’

Xorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t», qatihgr (HCI)=0,1
mol/dm? (0,1n) olan mahlul.
Kalium-permanganat, DUIST 20490-75, «k.t» vo ya fiksanal

TU 6-09-2540-72, qatilig: ( éKMnQ, )=0.1Imol/ dm’ (0,1 n)

olan mahlul. N
Metilgohray: indigator, DUIST 10816-64, 0,1 %-li mahlul.
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Natrium-nitrit, DUIST 4197-74, «k.t»
Normal butil spirti, DUIST 6006-78, «a.ii.t»,
Xloroform, DUIST 20015-74.

Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.iit», gatiigi (%Jz) =0.1

vV VVV

mol /dm® (0,1n) olan mahlul.
» Natrium-tiosulfat, fiksanal, TU 6-09-2540-72, qatilig1 (Na2S,0s)
= 0,1 mol/dm? (0,1n) olan mshiul.

5.12.3. Reaktivisrin hazirlanmas:

Reaktivlorin hazirlanmasi, niimuns va standart mohlullarin
durulagdirmasi iiciin distillo suyundan istifads edilir.

5.12.3.1. Qriss reaktivi

10 gram bork reaktiv 90 sm? distillo suyunda holl edilir. Hazir
reaktiv olmadigda 1 qram a-naftilamin, 10 qram sulfanil turgusu va
90 gram caxir tursusu garigdirirlar. Qansiq farfor hovengdsstads
ozilir va tiind rongli agz1 tixacli qabda saxlanilir. Lazim oldugda bu
reaktivin 10%-li mahlulu hazirlanir v filtirlonir. Mshlul 1 ay arzin-
ds yararhdir, quru qansigin isa saxlanmasi miiddotsizdir.

5.12.3.2. Nitrit ionlarmin gqatiign 1 mg/dm? olan natrium-
nitritin standart mshlulu

Ehtiyat mohluldan hazirlanir. Ehtiyat mahlul ii¢iin 1,5 gram na-
trium-nitrat distille suyunda hall edilir, hocmi 1 dm3-o ¢atdinlir vo
mashlul gangdirilr.

Ehtiyat mohlul davamsizdir va ig¢i standart mehlul hazirlamazdan
avval miitleq onun titri tayin olunmalidir. Bunun iigiin 500 sm?3hocms
malik konusvari kolbaya 5 sm? 0,1 mol/dm? kalium-permanganat
mohluly, 20 sm? 10%-li sulfat tursusu vs 250 sm? distills su tokiiliir.
Kolbadaki mohlul 40°C-ys gadsr qizdirilir (qaynadilmur), ehtiyat
mohlulu olan natrium nitrit ilo biiretkadan titrlenir, 3 paralel analiz
aparilir.

Nitrit-ionun ehtiyat mohlulda kiitls gatihgi (M) mg/dm? ilo
asagidaki diistura gore hesablayirig.

M=a-c-k-23=5-0.I‘k-23=1-15.1c_
14 14

Burada:
A - analiz digiin gotiriilmiis 0,1 mol/dnt’ kiitls qatihgina malik kalium
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permanganatin hacmi, sm’;

— kalium permanganat mahllunun nomiinal qatihgr, mol/dn?,

- kalium permanganat mahlulunun nominal qatiligina diizalis smsah;

— oksidlasma reaksiyasinda kalium permanganat ils zonlannm

cevrilmasinin ekvivalent kiitlasi;

V- titrlamaya sorf olunan (orta riyazi giymati) ehtiyat mohlubunun hacml
s

RO

Isci standart mohlul (kiitle qatilign 1 mg/dm? olan) ehtiyat
mohlulunun pills-pills  durulasdirilmas: ils hazirlanir. Standart
moahlul hazirlandigi giin yararhdir.

5.12.4. Daracali grafikinin qurulmas:

100 sm3 olgi kolbalarna 0,5; 1; 2; 5; 10; 15 va 20 sm? natrium
jonlarimun kiitle gatihig: 1 mq/dm3 olan standart mohlul tokiiliir. Hor
bir kolbada mehlulun haocmi cizgiys godar gatdirilir. Biitiin kolbala-
ra 1 sm?3 Qriss reaktivinin mohlulu tékiiliir, mahlul qarisdirilir va 200
ml-lik konusvari kolbalara tokiiliir. Kolbalar 1 dsqiqa qaynayan
suda saxlanilir. Sonra otaq temperaturuna qadar soyudulur va
analizin gedisatina uygun olaraq rong intensivliyi élgiiliir. Miigayise
tglin 100 sm3 distillo su gotiiriiliir vo analizin marhalelerindan
kegirilir.

Olgmonin noticalorine asasen qrafik qurulur, absis oxunda har
kolbada nitrit-ionlarinin kiitlasi (mmkq), ordinat oxunda iss uygun
optiki sixliq gotiirilir.

3.12.1.5. Niimunanin gétiiriilmasins va analiza hazirhg. Su niimunosi
tomiz yuyulmus quru soffaf qabda gétiiriilir vo agzt kip tixacla
baglanilir. Analiz niimuna gétiiriilen zaman tacili aparilmalidir, agar
1 sutkadan sonra aparilarsa miitleq niimuns soyuducuda. (3-4°C)
saxlaniimahdir. Soyuducuda saxlamadiqda niimuns saxlamlaraq
iizorina 1 sm3 qatt HaSO4 tursusu v ya 2-4 sm3 xloroform (1 dm?
niimunays géra hesabatda) slavs etmsk olar.

Ogoar analiz edilen suda nitrit ionlarinin migdari 10 mqg-ekv/dm3
- dan ¢ox olarsa bu su avvalce pH = 4,4 olana gadar neytrallasdiril-
malidir. Ayrica su niimunesinde metilnarinci gore galovilik tayin
olunur, ancaq analiz zamamn gétiirillon niimunays indigatorsuz 0,1
mol/dm? gatihiga malik tursu slave edilir. Béyiik hacmds gétiiriilen
niimunads ya da analiz olunan suyun goloviliyi yiiksok oldugda
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neytrallagma qatihif 1 mol/dm? olan tursu ilo apanlr. Hidrazinin
kiitlo migdarn1 10 mg/dm3-dan g¢ox oldugda o hidrazinin teyinine
mane olur.

Onun manecilik tssirini aradan qaldirmaq tgtin 50 sm? o6lgil
kolbasina 40 sm3-dan ¢ox olmayan miqdarda distille suyu tékiilir,
dameci-dame1 0,1 mol/dm? qatiligh yod moehlulu agiq sari rong alina-
na qador slava olunur. Yodu lazimi migdardan artiq tékmak masla-
hat goriilmiir. 2 dagigaden sonra damaei il 0,1 mol/dm? gatihfa ma-
lik natrium-sulfit alavs edilir ki, bu zaman rang tamam itir. Sulfitin
bir nego damci artiq olmasi analiza tasir etmir.

Analiz olunan su filtirloma va ya ¢dkdirme ilo asilgan madds-
lordsn azad olunmalidir. 9ger su ¢oX ¢irklidirss vo ya renglidirse
onda onun torkibinds olan mane olan maddolar ekstraksiya olu-
nur. Bunun {igiin 100 sm? analiz olunan su bolgiilii gifa tokiilir, ize-
rina 15-20 sm3 butil spirti tokiiliir vs qarisiq siirotle galxalanir. Moh-
jul pargalandigdan sonra asagi su tobagasi kolbaya tokiiliir ve analiz
olunur.

5.12.6. Analizin aparimast

100 sm? dlcii kolbasma (50-100 sm?) hazirlanmis su niimunosi
tokiiliir, bu niimunenin torkibinds nitritlorin migdar texminan
5-15 mkq hoddinds olur: agar niimunonin hocmi 100 sm3-don
azdirsa, onda distille suyu ils onun hecmi cizgiys gador ¢atdirlir.
ism3 Qriss reaktivinin mahlulu tokiliir, yavag-yavas qarigdirilir.

Mahlul 200 sm? hacme malik konusvari kolbaya tokilir ve
gaynayan su hamamnda bir daqiqa saxlanilir.

Otaq temperaturuna qadar soyudulmus rengli mohlul uducu
sothinin galnhg 50 mm olan kiivetds 520 nm dalga uzunlugunda
kolorimetrds dlgiilir.

Miigayise mahlulu kimi analizin biitiin morhololarinden kegmis
100 sm? distillo suyu gotiiriliir. Nitrit ionlarinm analiz olunan suda
mkg-la miqdar: deracali grafikden toyin olunur.

5.12.7. Naticalarin hesablanmast
Nitrit jonlarmmn suda kiitls gatihgr (X), mkq/dm? asagidaki
diistura asasen hesablanir:
a-1000

|4
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Burada:
a — analiz idigin  gotiriibmiis suda nitrit  ionlanmn  kiitlasi, mkgq;
V- analiz olunan suyun hacmi, sm’.

Toyinin noticasi kimi iki paralel tayinin naticesinin riyazi
giymeati gotiiriiliir.

5.13. Suda xlor ionlarimn fotokolorimetrik iisulu ils tayini
iizro metodika

5.13.1. Mahiyyati va tayinaty

Bu metodika xlor ionlarinmn migdari 50-1000 mkq/dm3 oldugda
suda xloridlorin teyini iiglin nazards tutulmusdur.

Bu iisul xloridlerin giimiis nitratla qarsiligh tesiri naticasinde az
hall olan giimiig-xlorid ¢dkiintiisiiniin amele golmasina asaslanir.

Xota - 1 dm? suda +2,5 mkq xlor-ionlar1 haddindadir. Analiz
zamani ona diqget etmoak lazimdir ki, yaxinligda xlorid tursusu vo
digar ugucu xloridler olmasin. Analizin miiddati 40 daqiqadir.

5.13.2. Cihazlar, qablar va reaktivior

FotokolorimetrKFK va ya digar marka.

Olgii kolbalar, tutum 50,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Pipet, tutum 1, 2, 5, 10, 20, 25 sm3 D UIST 20292-74.
Giimiis-nitrat, DUIST 1277-75, «kt» qatiigt (AgNO3)=0,1
mol/dm?3 (0,1n). .
Nitrat tursusu, DUIST 4461, «k.t» 25%-li mohlul. )
Natrium-xlorid, fiksanal, TU 6-09-2540-72, qatiligi (NaCl)
= 0,1 mol/dm? (0,1 n).

> Xloroform DUIST 20015-74

VV VVVVj

5.13.3. Reagentlarin hazirlanmast

Reaktivlorin mohlullarim hazirlamaq, niimuna vs standart
mohlullarinin durulasdirilmasi iigiin kimyevi duzsuzlasmis suyun-
dan istifads olunur.

5.13.3.1. Giimiig-nitrat mahlulu. 1,7 qram giimis-nitrat 100 sm?
25 %-li azot tursusunda hoall edilir.

5.13.3.2. Xlor-ionlarimun migdari 1 mg/dm’ olan standart
natrium-xlorid mahlulu

125



Ovval xlor ionlarmin kiitls gatiign 10 mq/dm? olan ehtiyat
mohlul hazirlanir. Bunun igiin 2,82 sm3 1 mol/dm? natrium-xlorid
mohlulu 1 dm3 6l¢ii kolbasinda kimysvi duzsuz laboratoriya suyu ile
durulagdirilir. Xlor ionlarmmn kiitle qatiligi 1 mg/dm3 olan standart
is¢i mohlul ehtiyat mohlulu analizdon svval kimyevi duzsuzlagmis
laboratoriya suyu ilo 10 dofs durulagdirmagla alirlar.

5.13.4. Daracali grafikin qurulmasi

50 sm? dlcii kolbalarina 0,1; 2; 5; 10; 20; 50 sm3 xlor - ionlarmin
kiitlo qatiign 1 mg/dm? olan standart mshlullar tokiiliir ki, bu
qatiliglar da 0,1; 2; 5;10; 20; 50 mkq xlor-ionlarinin miqdarlarma
uygundur. Kolbadaki hacm distille suyu ils cizgiys qadar c¢atdinlir
va lizarine 2 sm3 giimiis-nitrat mohlulu olave edilir. Sonraki
omoliyyatlar is¢i niimunonin analizinds oldugu kimi yerina yetirilir
vo miigayiss mohlulu kimi niimunadon istifado olunur. Almnan
mohlullarn 8lgiilmiis optiki sixhqlarina géra daracsli grafik qurulur,
absis oxunda xlor ionlarinin mkqg-la miqdari, ordinat oxunda isa
cthazin gostaricisi gqeyd olunur.

5.13.5. Niimunonin gétiiritlmasi va analiza hazirlanmasi

Analiz niimunasi tomiz quru siiso qaba gotiiriiliir va tixac ile kip
baglanir. Niimuno adoten saxlanilmir, bozi hallarda 1 dm?
niimunoays 2-4 sm3 xloroform slava edilarak biokimyavi proseslarin
qarsisi alinir. Analiz tigiin 50 sm3-dan ¢ox olmayan su talab olunur.
Niimuns elo gotiiriiliir ki, onun tarkibinds xlor ionlarinin migdar: 50
mkqg-1 kegmasin.

5.13.6. Analizin apariimast

Niimuna 50 sm3 6lgii kolbasina tokiiliir, hocmi distille suyu ilo
50 sm3 catdirilir, tizerine 2 sm3 giimiis nitrat (AgINO3) mohlulu slave
edilir, yavas-yavas qarigdirihr va gqaranhq yers qoyulur. 30
daqigadan sonra bulaniq mohlullar yeniden qarigdirilir, uducu
sothinin qalnhgt 50 mm olan kiivetds 10 nm dalga uzunlugunda
optiki sixlig1 olgiiliir. Miiqayiss mohlulu kimi isci olmayan niimune
gotiiriilir. Is¢i olmayan niimunsni hazirlamagq igiin 50 sm3 kimyavi
distills suyu 50 sm3 6igli kolbasmna tokiiliir tizerine 2 sm? giimiis-
nitrat tokiiliir, qarigdirilir vo 30 dagigs garanhqda saxlanilir.
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Analiz olunan suda xloridlerin mkq-la miqdan grafikden tapi-
lir.

5.13.7. Naticalorin hesablanmas:

Suda xloridlerin kiitls qatihg (X), mkq/dm? asagidak: diisturla
hesablanir: :
_a-1000

4

X

Burada:
a— analiz olunan suda xlor-ionlarimn kiitlasi, mkq;
V- analiz olunan niimunanin hacmi, sm’.
Analizin nsticosi kimi 2 parale]l tayinin orta riyazi qymoti
gotiirilir.

5.14. Suyun goloviliyinin tayin edilmosi iizrs metodika

5.14.1. Mahiyyati va tayinati

Suyun goloviliyi onda hsll olan qalovi birlosmoalari ila ifads
olunur va indigatorun rongi dayigenadok niimunsnin uygun pH -a
gotirilmosins sorf olunan xlorid tursusunun miqdarinin 5lgmasine
asaslanan hocmi metodla tayin edilir.

Qslovilik asagida gostorilen indigatorlara gors farqlondirilir:

Fenolftaleino gora galovilik (pH 8.2.-10)

Qarnsiq indiqatora goéra galovilik (pH-5.2 - 5.6)

pH=8.3-ii aldo etmok ii¢iin (indiqator fenolftalein) titrlomaya
sorf olunan tursunun miqdari sarbast goloviliys pH 5,6-m alda
etmok iglin isa (qansiq indiqator) tursunun miqdan dmumi
qoloviliys ekvivalentdir. Fenolftaleindon istifads etdikde galavi
hidroksidlari ilo yanasi, qisman karbonatlar, fosfatlar vo tamamils
silikatlar titrlonir.

Qolavilik - analiz edilon suda mkq ekv/dm?3 ils ifads olunur.

Tayin edo bilms haddi titrlomasi zamani 100 sm? niimunanin 5
mkq ekv/dm3-dir.

Analizin miiddati - 15 daqiqadir.
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5.14.2. Qablar va reaktivlor

Biiret, icra 1, d.c.2. hocm 25 sm? DUIST 20292-74.

Pipet, icra 1 va ya 4, d.c.1. hacm 25, 100 sm?, DUIST 20292-74.
Mikrobiiret, icra 6, d.c.2. hacm 5 sm3, 20292-74.

Kimyavi stakanlar, tip BH -100 TC, DUIST 25336-82.
Konusvari kolbalar, tip Kn, icra 1 va ya Kn icra 2, hacm 250
sm?, DUIST 25336-82.

Qif, TiP V, DUIST 25336-82.

Biikslor, tip SV DUIST 25336-82.

Xlorid tursusu, DUIST 3118-67 va ya fiksonal, T$ 6-09-2540-
72,0,1; 0,01 n. mahlullar.

Fenolftalein (indigator), DUIST 5850-72, 1 %-li spirtde msh-
lul.

Metil-qrrmiz1 (indigator) DUIST 5853-51.

Metilen-mavi (indigator) MRTU 6-09-2945, «a.i.t.»

YV VYV VVV VVVVY

5.14.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Moahlullari hazirlamaq ve niimunslori durulasdirmaq igiin
distillo suyundan istifads edilir. Qolavilik 1 mq-ekv/dm3 gox oldu-
qda analiz zamam distille suyundan istifads edilir.

5.14.3.1. Qangg indigator. Eyni hacmda 0,2%-k metil-
qurmuzinin spirtds mohluly ila 0,1%-1 metilen-mavinin spirtds mah-
lulu qarigdirir.

5.14.4. Niimunonin gétiiriilmasi va analizo hazirhq

Niimuna soffaf siigoli tomiz qabda gétiiriilir vo agz tixacla kip
baglanir, analizi derhal aparirlar. 8gor qab su il tixacadsk doldu-
rulursa, onda analiz sutka arzinds aparia biler. Niimuns filtirden
kecirilir ya da ¢okdiriiliir. Niimunade asilgan maddslar olarsa, bu
smaliyyatlar: tez yerino yetirmok vacibdir.

Hoar analizo 100 sm3-dok su toleb olunur. Niimunenin hocmi
suyun galoviliyinin taxmini giymati ils tanzimlonir.

Niimunonin qaleviliyi 50 mkq-ekv-den ¢ox oldugda 0,1
mol/dm? qatihgh tursu mahlulu ils, az olduqda 0,01 mol/dm? tursu
mohlulu ilo titrloyirler. ©gor tursunun hacmi 2 sm3-den ¢ox deyilss
mikrobiiret, cox oldugda iss biiret ila gotiiriiliir.
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5.14.5. Analizin apariimas:

Su niimunssi 250 sm3 konusvan kolbaya tokiiliir, mayenin
hocmi distills su ila 100 sm3-dok ¢atdirthr, Gzorina 3 damac
fenolftalein tokiib ag fonda rong morugundan rangsiz hala
keconadak titrloyirlar, tursunun sorfini qeyd edosrak (arr) iizarins 5
damci qangiq indigator tokersk, meohlulun rongi yasildan
bondvsayiya keganadok titrlomo davam etdirilir, tursunun imumi
sarfini asm,, sSm3 qeyd edirler.

5.14.6. Naticalorin tahlili
Analiz edilon suyun gslaviliyi bu diisturla hesablanir:

a-c-k-1000
0, =1
d 4
a, -c-k-1000
Qsm =
7
Burada:
avaa,, — hiimunsnin titrlonmasing sarf edilon 0,1 vo ya 0,01

mol/dmt’ qatihqh HCI tursu mahlulunun hacmi;
¢ - tursu mahlulunun nominal gathg,;
k — titrlonan mahlulun diizalis samsal
Analizo gétiiriilon niimunsnin hacmi, sm3.
Nisbi analizin noticasi kimi 2 paralel tacriibenin orta riyazi
giymoti gotiiriilir. Iki nstics arasindaki xota 10 %-den gox
olmamaldir.

5.15. Suyun oksidlogmasinin tayin edilmasi iizro metodika

5.15.1. Mahiyyati va tayinati

Bu metodika suyun iizvi maddslarls ¢irklonma dsrocesini tayin
etmoak tgiindiir.

Metod suda 3 mqg-dan gox xlor ionu olarsa, turs va galovi miihitds
{izvi maddalorin kalium-permanganatla gisman oksidlosmasine asasla-
nir.

Permanganat oksidlosma - sarti xiisusiyystdir, bels ki, niimuno-
doki biitiin tizvi maddslor pargalnmur; onlarla birlikds bazi geyri-iizvi
birlosmalor ds parcalana bilor, masalon; sulfatlar, sulfitlor, domir 2-
oksid vas. '
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Permanganat oksidlosmasi 1 dm3 suda iizvi birlssmslorin
oksidlesmesine sarf olunan mq oksigenls ifads edilir.

Toayin etmos haddi - 1 mq/dm? O;.

Analiz miiddati - 30 dogiga.

5.15. 2. Qablar v reaktivilar

> Bagh qlzdmclya malik elektrik sobasi, DUIST 306-76.

» Kolba, icra 2, hacm 100, 1000 sm3 d.¢.2, DUIST 1770-74.

» Pipet, icra 5, hocm 2, 10, 50 sm3ve 100 sm?, DUIST 20292-74.

> Kolba, tip Kn, icra 1, hacm 250-300 sm? DUIST 25336-82

> Biiret, icra 1, hacm 10, 25sm3, DUIST 20292-74.

» Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «a.i.t.» 10 n qatihgda su ils
durulasdirilos (1:1) va (1:2).

» Oksalat tursusu, DUIST 22180-76, «k.t» va ya fiksonal, TS 6-
09-2540-72, 0,1 n. mahlul

» KMnOs, DUIST 20490-75, «k.t», 0,01 n mshlul.

» NaOH, DUIST 4328-77, «k.t», 10%-li mohlul.

5.15.3. Reagentlorin hazirlanmasi

Reaktiviorin hazirlanmast va niimunsnin durulagdiriimas: igiin
distillo suyudan istifada edilir.

5.15.3.1. 10 mol/dm’ gatihgh sulfat tursusu mohlulu. Istiliys
davamh siiso kolbaya 1 dm3 distillo suyu vs todricon 380 sm?
((p=1,83 g/sm3) sulfat tursusu tokilir.

5.15.3.2. 0,01 mol/dm’ gatihgh tursang tursusu mahluly. Ovvalce
0,1 mol/dm? qatibgh tursu mohlulu hazirlanir: fiksanali vo ya
6,3025q kristallasmis reaktiv tursusunu 1 dm? 6lcii kolbasma tokir
va azaciq miqdarda distillo suyunda holl edirlor. Durulagdiriimis 50
sm? sulfat tursusu (1:1) slava edirlor, kolbani xatta gader distills
suyu ilo dolduraraq qangdirirlar. Moahlul kip tixach tiind rengli siigo
gabda saxlanihr. 0.0lmol/dm? qatihqhh mahlul 0,1 mol/dm? qatihgh
moshlulu distills suyu ils durulagdirmaqla hazirlanir.

5.15. 4. Niimunanin gotiiritllmasi va analizo hazirlq

Su niimunasi tamiz yuyulmus quru siiso qaba gotiiriiliir. 9gar
niimunoani saxlamaq talob olunursa onda hor 100sm3-s 2sm’ (1:2)
sulfat tursusu olave etmoklo saxlanilir, ancaq bu miqdan analiz
aparanda nazora almaq lazimdir. Oksidlosmeni tayin etmok iigiin
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250-300 sm? konusvan kolbadan istifads edirlor. Taza kolbalar isti
permanganat mohlulu ile yuyurlar.
Kolbadan yalniz bu analizi aparmagq tigiin istifads edirlar.

5.15.5. Analizin apariimas:

5.15.5.1. Turs miihitds oksidlasmonin_tayini. Turs miihitds
oksidlesmoni tayini etmak iigiin niimuneni qarigdirirlar, 50 sm3
gbtiiriib 250 sm? konusvar: kolbaya tokiiliir va oraya (pipet ils) 50
sm3 distills suyun, 10 sm3 10mol/dm3 qgatiligh sulfat tursusu olave
edilorak, mayeni demok olar ki, gaynayanadok qizdinb, pipet ila
daqiq 10 sm? 0,01 mol/dm3 qatiigli KMnOs mahlulu slavs edirlar.
Mayeni 10 daqigs arzindoe gaynadirlar. Qaynamanin baslama vaxti
qabarciglarin ayrilmaga basladigi vaxt gotirilir. Miintozom
gaynama li¢iin kolbaya «gaynadici» atirlar (2-3 tike kvars, siiss
kapilyar vs ya muncuq).

Qaynama bagladigdan 10 doqgige sonra, derhal gaynamani
dayandirib kolbaya pipet ilo 10 sm3 0.0lmol/dm? oksalat tursusu
tokiirlor. Rangsiz mayeni 0.01 mol/dm? qatihgh KMnOs mohlulu ils
siiso kranh biiretdon titrloyirlor. Rong bir dagiqa arzinds iten zaif-
¢ohray: olmalidir.

Ogor maye gaynadiqda rangsizlsgib, tiind reng alib va ya gshvayi
¢okiintii amole gshbss onda analiz daha az niimuns ils aparib, onu
distillo suyu ils timumi hecmi 100 sm3 olanadsk durulagdirirlar.

Ogor tursong tursusunun titrlonmosine 2 sm?-dan az vo 6 sm3-
dan ¢ox 0,01 mol/dm3 qatihgli KMnOs mohlulu sorf edilirss, onda
analiz tokrar edilir.

5.15.5.2. Oalavi miihitds oksidlasmani_tayini. Qolovi miihitde
oksidlesmani tayin etmok iigiin 100 sm? niimuna 250 sm? konusvari
kolbaya tokiiliir, distillo suyu ilo 100 sm3-5 ¢atdiriir. 2 ml 10%-li
golovi mohlulu slavs edib qaynayanadsk qizdirilir vo pipet ilo doqiq
10 sm3 0,1 mol/dm? gatiighi KMnOs mshlulu tokiiliir. Sonra onu
gaynamaga bagladii andan 10 daqigs qaynadirlar. Isti mohlula
10 mol/dm3 qatiligh 10 sm? H,SO4 mohlulu va 0,01 mol/dm? gatihigl
10 sm? turseng tursusu mohlulu slaves edirlor. Rangsizlosmis mahlul
0,01 mol/dm3 qatihigh KMnOs mohlulu ilo bir dagiqs orzinds
itmayan zaif ¢ohrayi roang alinadak titrlonir.

Qolovi mithitde KMnOs-ls gaynatdigda maye gonur c¢okiintii
verir, mahlul yasil-benévsoyi rang alir. Lakin bununla bels tokrar
analiz apanimir. Qonur rongli ¢okiintiiniin {izerindski maye tam
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rangsizlagarsa, analiz ligiin daha az su gétiiriib, tokrar analiz etmok
lazimdir. Sinaq tocriibasi aparmaq fgiin 100 sm? distillo suyu
gotiiriliir va analizin biitiin merhslalarinden kegirilir.

5.15.6. Naticalarin tohlili
Kalium permanganatin oksidlosmosi (X), mg/dm3/O; bu
diisturla hesablanir:

(a,—a,)-c-x-8-1000
14

X =

Burada:
a, vaa, — analiz suyuna va sinaq tacriibasina sorf edilan 0,01 mol/dm’ KMnO,
mahbulunun hacmi, snt’;

C~ 0,01 mol/dm? KMnO, mahlulunun nominal qatihg;

k — KMnO 4iin nominal qatihigina diizalis smsah;

8 — oksigenin ekvivalent kiitlasi;

V - analiz suyunun hacmi, sm’.

Analizin nsticasi kimi iki paralel tacriibanin orta riyazi giymati
gotiiriliir.

5.16. Sudaki quru va kézardilmisy galigin
tayin edilmasi metodikasi

5.16.1. Tayinati va mahiyyati

Quru gahq 120°C-ds filtirden kegirilmis suda hsli olmus ugucu
olmayan maddaolarin fimumi miqdaridir.

Koézordilmis qahiq sudaki quru qalig bir ne¢o dagigs 800°C-da
kozertdikden sonra yerds qalan maddslarin imumi migdardir.

Quru qahgin toyin edilmssi filtirdon kegirilmis suyun
buxarlandiriimasi, alinan qaligin 120°C-ds qurudularaq sabit gokiyo
gatirilmasino asaslanir.

Bu tsulla toyin edilon quru qaliq, praktiki olaraq qeyri-iizvi
garisiglarin haqiqi miqdanina cavab vermir ki, bu da qaliqdaki
maddalarin higroskopiklikliyi il slagsdardir.

Qaligin kiitlesi hom arta bilor, hamds boazi {izvi maddalarin
oksidlogmasi hesabina azala bilor.

Quru vo kézordilmis gahgin toyin edilme xstasi ¢akinin daqig-
liyinden asilidir: torszide ¢okms smoliyyatlar1 0,0005 gram deqgiglikls
aparilr.
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5.16.2.Cihazlar, materiallar, qablar

Laboratoriya analitik tarazisi 2-ci sinif, DUIST 2401-80.
Avtomatik termotsnzimloyicili quruducu skaf (1200C).

Mufel sobasi (800°C).

Kvars (platin) kasalar vo ya kvars tigellor, DUIST 6563-75;
DUIST 19908-74.

Farfor buxarlandirma kasalart Ne 4.5 150-200 sm? DUIST
9147-80.

Infraqirmizi lampa K-200 D, 165-175°C.

Kagz filtirlor, MRTU 6-09-2411-64, «qirmiz: lent».

VVV V VVVY

5.16.3. Niimunanin gétiiriilmasi va analiza hazirlig

Analiz {i¢iin elo hacmds su gétiiriirlor ki, quru qaligin kasadak:
kitlesi 50-150 mq olsun. Masalon, agar quru qaliq texminen 5 gram
olarsa, onda analize 20-25 sm? niimune 50 mq/dm3-200 sm3,100 mq/
dm3 - 500 sm3, 500 mq/dm3-1000 sm? gotiiriiliir.

Niimuna kagiz filtirden kegirilorak asilganlardan azad olur.

Analiz ii¢iin kasa hazirlanir va o sabit ¢akiys gotirilir.

Quru qahgq iigiin farfor kasa va ya puta, kézardilmis qalq tigiin
isa platin va ya kvars kasa istifads olunur.

5.16.4. Analizin aparimas:

Analiz niimunasi asilgan maddslorden azad olundugdan sonra
hissa-hisss kasaya daxil edilir va buxarlandirilir. Buxarlandirma
mfraqirmizi lampa ve ya qaynayan su hamaminda aparilr.

Aparnlmis qaliq 120°C-da sabit ¢gokiye golons gader qurudulur,
bunun ii¢lin iginda ¢okiintii olan quru qaliq quruducu skafda 1 saat,
sonra isa 30 doqiqe qurudulur. Sonra eksikatorda onu soyudurlar.

Koézordilmis qalig teyin etmak ligin quru qaliq platin ve ya
kvars kasada 800° C - do 5 daqige arzinde kézordilir, sonra
eksikatorda soyudularaq torazids ¢okilir.

5.16.5. Naticalorin tahlili
5.16.5.1. Quru galigin kiitlo qatihigt, (g.q.) mg/dm?3 bu diisturla
hesablanur:
_(a—a;)-1000
q4. 7

Burada:
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a — qurudulmus qahgqla birgs kasarn kiitlasi, gram;
ar bog kasarun kiitlasi, gram;
V- buxarlandirmayg iiciin gétiiriilan suyun hacmi, sne.

516.5.2. Kozordilmis gahgn kiitls gatihigt (k.q.) mg/dm? bu
diisturla hesablanir:
K_q;gi:_alVl'_‘_OPB

Burada:

K — kézardilmis gahq ilo birga kasarun kiitlasi, gr;

a bog kasamn kiitlasi, qr;

V- buxarlandirmagq iigiin gétiiriilan suyun hocm, smr’

Analizin naticesi kimi 2 paralel tocriibenin naticesinin orta
riyazi qiymsti gétiiriilir ki. bunlar arasindaky farg 10%-den cox
olmamalidir. :

5.17. Suda sulfatlarin tayin edilmasi iizro metodika

5.17.1. Mahiyyati va tayinati

Metodika 1 dm? niimunenin analizinde kitla gatilign 50
mkg/dm3-dan ¢ox olan sulfat iolarnn toyin edilmesi ligiindiir.
Niimunsnin hecmini artirmagla gatiigin serhaddini azaltmaq ve
analizin hessashgmi artirmagq olar.

Bu iisul sulfat ionlarmin qatilagdirtimasi va ¢ixariimasina bu
ionlarin K-ortanil v ya nitromazo indigatorundan ve barium
duzlari mohlulundan istifads etmaklo titrumetrik tayin edilmasind
osaslanir.

Toayinatin nisbi xatasi £ 5%-dir. Analizin miiddati 1,5 saatdir.

Analiz suyundaki natrium duzlarmn 0,1 mg-dan ¢ox olmasi,
hamginin kalium ve ammonium duzlarinin olmas: indigatorun rang
kegidinin geyd edilmesine mane olur. Bu qansiglarin tasiri analizin
gedisinds ionmiibadile getranindan su kegirmakls va niimunani bu-
xarlandirmagla aradan galdirihr. Fosfatlar, xloridlar, magnezium,
nitratlar vo digar bir sira qanisiglar analizs mane olmur.
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5.17.2. Qablar va reaktivior

Ustii ortiilii elektrik qizdiriciss, DUIST 306-76

Olgii kolbalan, icra 1, 2, d.s.2. hacm 25,50 sm? DUIST 1770-74
Pipetlor, icra 2 vo ya 6, d.s.2, hacm 10 sm3, DUIST 20292-74,
Silindr, icra 1, hocm 25 sm? DUIST 1770-74,

Konusvari, yumrudibli kolba, tip Kn, icra 1, hacm 250 sm3,
DUIST 25336-82,

Xromatoqrafik kolonka (hiind. 400 mm, diametri 10 mm) va ya
biiretka, icra 1, hacm 100 sm3, DUIST 1770-74,

Anionit AB-17-8, DUIST 20301-74,

BaCl, (2H:O, DUIST 4108-72, «k.t» (0,1 n) vo ya Ba(NOs):
DUIST 3777-76, «k.t»,

NH4COs, DUIST 3770-75, «a.i.t» 6 %-1i mohlul,

NaOH, Df]jST 4328-77, «a.ii.t», 1 n moahlul,

Aseton DUIST 2603-71,«a.ii.t» vo ya etil spirti DUIST18300-72,
HCl tursusu, DUIST 3118-77, «k.t»,

Xloroform, TS 6-09-4263-76,

Heksametilentetramin (urotropin), TS 6-09-353-74,2%-li mahlul,
Indigatorlar: nitromazo MRTU 6-09-07564-75, «a.ii.t» va ya K-
ortanil TS 6-09-05-587-76, «a.ii.t».

VVVVVVY VYV VY VVVVYVY

5.17.3. Reagentlsrin hazirlanmast
Reaktiv mohlularin  hazirlanmasi  vo niimuns, standart
moahlularin durulasdirilmast tigiin distille sudan istifada edilir.
Indigator mohlulu. 0,2 qram nitromazo va ya K-ortanil tozu 100
sm? distilla suyun-da hsll edilir. b
Urotropin mahlulu, 2%-1i. 0,2 qram urotropin 100 sm3 ol kol~
basinda azaciq miqdarda distills suyunda hell edilir va diggstle ga-
nisdirihir. Distills suyu ilo kolba xatts gadar doldurulur.
Hazir mohlul xlorid tursusu ila pH 5-dok tursulasdirihr.

5.17.4. Niimunanin gétiiriilmosi va analiza hazirlq

Su niimunssi tamiz yuyulmus quru siise qaba gotiirilir. 1 dm3
suya 2-4 sm? xloroform tékmaklo niimuns saxlanila bifer vo ya
niimunani 3-49C-dok soyudurlar, belo hallarda niimuns bir sutka
arzinds analiz edils biler.

1 dm3-do 50-don 100 mkg-a godar sulfat-ion olan sulfatlan
tayin etmok iiciin analizo 1 dm3 su gotiriliir. Sulfat jonlar1 migdan
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az oldugda su niimunssinin hecmi artirihir. Su niimunssi asagidaki
gaydada hazirlanmis AB-17 anioniti doldurulmus kolonkadan
buraxihr:

100-200 gram AB-17 anioniti stakanda 15-20 dofs 1 mol/dm?
gatiigh natrium-hidroksid mohlulu ils, sonra 10 dofe 6%-li
(NH.),CO;3 mohlulu ilo yuyurlar. Sonra kolonkaya anionit yiiklayib,
yens yuyurlar; 150-200 sm3 (NH4)2CO; moahlulu ite 30-35 sm3/daq
siiratls va 1,2-2,0 sm¥/daq siiratls 100 sm3 (NH4)CO3; mohlulu ilo
buraxilir.

Qotranm tam yuyulmasim, mahlulun axirmer 25 smi-ni analiz
edorsk yoxlaymlar. 0,01 mol/dm3 qatibgh BaCl, mshlulu slavs
etdikdon sonra indigatorun rongi doyisirso yuma dayandinhr. Ko-
‘lonka 200-300 sm? distills suyu ils yuyulur. 10-15 analizdan sonra
kolonkanin temizliyine noszarat edirlor. Noticolor genastbaxs olma-
dig da kolonkani yenidsn yuyurlar.

5.17.5. Analizin apariimas:

Su niimunasi 30-35 sm3daq siiratls hazirlanmis kolonkadan
buraxilir, sonra kolonkam 50 sm? su il yuyurlar. Sulfat ionlarim
1,5-2 sm?¥daq siiratlo (NH4),CO3 mahlulu ilo kolonkadan desorbsiya
edirlor, mahlulu 50 sm? 6lgii kolbasina toplayirlar (cizgiys gadar).
Kolonkan1 200 sm?su ilo 35 sm¥dagigs siiratlo yuyub, onu névbati
tacriiboys hazirlayirlar.

Olcii kolbasindaki mshlulu 150 sm? konusvari kolbaya kegirib,
(NH4),COs-ii pargalamagq iigiin 3 sm? galanadek buxarlandirirlar,
soyutduqdan sonra iizarins 7 sm? distillo suyu slavs edirlor. 10 sm3
mohlula 40 sm?® aseton, 3-5 damci indigator mohluly,
2 damci gat1 (sixhg - 1,19 g/sm?) HCI tursusu, 0,5 sm? 2%-li
urotropin mahlulu (pH=5) slavs edirler.

Reagentlorin hor bir hissasi slava edildikden sonra kolbada
mohlulu qangdinriar.

Kolbanin i¢indoki mshiulu 0,01 mol/dm3 qatiligh barium
duzlar1 mohlulu ils 1-2 dagigs miiddstinds iton yasemeni rongdan
gOy rengos kegonadak titrloyirlor. Sinaq nazarst tacriibasi {i¢iin 1 dm?
distills suyundan istifads edilir vs analizin biitiin marhalolari hayata
kegirilir.

Aseton avazinos etanoldan istifads etdikds indigatorun renginin
doyismosi hiss edilmir.
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5.17.6. Naticalarin tahlili

Analiz suyunda sulfat ionlarinm kiitls qatiligi (X) mkq/dm3, bu
diistura asason tayin edilir:
_a-c-k-48-1000

14

X

Burada:

a - analiz suyunun titrlonmoasina sarf olunan 0,01 mol/dm’ qatthgh barium
duziart mahlulunun hacmi, sm’;

¢ —barium duzlart mahlulunun nominal qatihign;

k - nominal qatiliga diizalis smsah;

48 — sulfat ionunun ekvivalent kiitlssi;

V' — analiz suyunun hacmi, sm’.
Analizin noticesi kimi 2 paralel tacriibsnin noticesinin orta

riyazi qiymati gotiiriiliir, bu neticslor arasmndaki xata 5 %-dan gox

olmur.

5.18. Suda sulfitlorin tayin edilmasi iizra metodika

5.18.1. Mahiyyati va tayinat:

Bu metodika suda sulfitlarin yodomerik iisulla toyin edilmasina
ssaslanir. Sulfitlor yod ils reaksiyaya girir, artigr iss (N2,5,03) na-
trium tiosulfat ils titrlonir. Indiqator kimi nisasta gétiiriiliir.

Tayin etma haddi - 1 dm3-da 300 mkq sulfit ionlaridir. Bu iisu-
lun nisbi sohvi £10% -dir. Analizin miiddati - 20 daqiqadir.

5.18.2. Qablar, reaktivior

Kolba tipi Kn, icra 1, hacmi 250,500 sm?, DUIST 25336-82,
Pipetlor, icra 1, hacmi 2, 10, 100, sm3, DUIST 20292-74,

Biiret, icra 1, hacmi 10 sm3, DUIST 20292-74,

KC, DUIST 4232-74,

Yod, metallik DUIST 4159-64, «k.b» va ya fiksonal MRTU 6-09-2540-
72,0,01 n. mahlul.

Na,S,0; (5 Hzo, 0,01 n. mohlul. 75,

H,S04, DUIST 4204-77, «k.t» 1:3 nisbatinds durulasdiriimss,
Suda hall olan nisasta, DUIST 10163-76, 1 %-1i mahlul.

VVV VYVVVYVY
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5.18. 3. Analizin aparimasi

300 sm3- lik konusvan kolbaya pipet ils 10 sm3 0,01 mol/dm?
metallik kalium yodidds mshlulunu va misyyan lciilmiis hacmds
analiz olunan su tokiirlar. Sulfitin kiitls qatiligs 50 mq/dm?-dan az
oldugda 100 sm? analiz suyu gotiiriirlor. Nimuns kolbaya tokiiliir
vo qansdurilir. 2-3 dagigaden sonra kolbaya 2 sm? sulfat tursusu
tokiib qangdirrlar ve 0,01 mol/dm3 tiosulfat moehlulu ilo aynlan
yodu titrlayirler, indiqator kimi nisasta gdtiiriliir. Eyni zamanda
100 sm? distills suyuna 10 sm3 yod moshlulu va 2 sm3 H>SO4 mahlulu
aslavs edib titrlayirlar.

5.18. 4. Naticalorin tahlili
Sulfitin kiitlo qatihg (X), mg/dm3, bu diisturla hesablamr:

=(a—-a1)-c‘}<-63-1000
V

X

Burada:

a va a; — titrlamaya sarf olunan 0,01 mol/dn’qatihga malik natrium tiosulfat
(Na,S,0;) mohlulunun hacmi, sm’;

¢ - Na,S,0; mahlulunun nominal qatihgi, 0,01 mol/dm’;

k - natrium tiosulfatin nominal gatthgina diizalis amsah;

63 — Na,S,0; ekvivalent kiitlasi;

V — analiz suyunun hacmi

Analizin noticasi kimi 2 paralel tacriibonin noticasinin riyazi
giymati orta gdtiiriliir ki, bu naticalor arasindaki xsta (10 % nisbi
xstadan ¢ox olmamahdir.

5.19. Suda nitratlarin fotokolorimetrik metodla tayin edilmasi
iizro metodika

Suda nitratlari-salisilat tursusu va ya sulfofenol reaktivi ils ko-
lorimetrik fisulla tayin edirlar.

5.19.1. Nitratlarin salisilat turgusu il> tayin edilmasi

5.19.1.1. Mahiyysti va tayinat.. Metodika - nitratlarin 1 m?3 suda

gatilify 10 mkq-dan 20 mg-dak olduqda toyin etmak ugiindiir. Bu

tisul sulfat tursusunun istiraki ile nitratlarin salisil tursusu ilo
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qarsihqli tasiri naticasinds amsls galmis intensiv sari rongli nitrosali-
silat tursusu mohlulunun kolorimetrlo 6lgiilmasine asaslanir. Usulun
tayin etma haddi niimunads 5 mkq nitrat ionuna qadordir.

Nitratlarin toyinine niimunads 200 mqg/dm? —dan ¢ox xlorid veo
2,5 mg/dm? ¢ox nitritlorin olmasi1 manegilik téradir. Niimunada
asilganlar, iizvi maddelorin yaratdigi bulaniq vs reng olduqda,
niimuns analizdon gabagq xiisusi olaraq hazirlanir.

Analiz miiddsti nimunsnin hacmindoen asihi olaraq 1-3 saatdir.
3.19.1.2. Cihazlar, qablar, reaktivisr
FotokolorimetrKFK.
Bagl qizdiricist olan elektrik plitasi.
Su hamamu.
Kolbalar, hacm 50,250,1000 sm3 d.s. 1, DUIST 1770-74.
Pipetlor, hacm 10,20,100 sm? d.s. 1, DUIST 20292-74.
Cini kasalar, NeS, DUIST 9147-80.
Salisilat tursusu (0-oksibenzoy), DUIST 5844-51, «a.ii.t.»
Natrium-salisilat, DUIST 17628-72, «t»
Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t».
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.ii.t.» 25%-li mahlul.
Giimiis —sulfat, TU 6-09-3703-74, «k.t» 0,5%-1i mohlul.
Al (SO4)3 ( 18 H,0, DUIST 3758-75, «k.t» 15 %-1i mohlul.
Xloroform, DUIST 20015-74.
Peroksid (perhidrol), DUIST 10929-76, , 30 %-li mahlul.
Kalium-nitrat, DUIST 4217-77, «k.t».
Universal indigator kagiz1.

VVVVVYVVYVVVVVVYVYYVY

5.19.1.3. Reagentlorin _hazirlanmasi. Reaktiv mshlullarinin
hazirlanmasi, niimune va standart mohlullarm durulasdiriimasi
ii¢lin distillo sudan istifads edilir.

5.19.1.3.1. Salisilat mahlulu._1dm3 distillo suda 10 qram natrium
-salisilat val qram salisilat tursusu holl edilir.

5.19.1.3.2. Standart KNO; mahlulu. 100 mq/dm3 gatihgh stan-
dart A mohlulu hazirlanir. 1 dm3 6l¢ii kolbasinda, avvalcodan
105°C-ds qurudulmus va sabit ¢okiys gotirilmis az miqdan duzsuz-
lagdirilmis suda 0,163 qram KNO; hell edilor. Mayenin hocmi 1
dm3-o ¢atdirilib, ehmalca qarigdirifir. A mahlulunu 100 dafa duru-
lasdirmagqla 1 mq/dm? kiitlo qatiigda B mahlulu hazirlanir.
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5.19.1.4. Orafikin qurulmas:.

iki qrafik qurulur:

Biri A mohlulundan 25-dsn 1000 mkq-dok grafik 1.

fkinci B mohlulundan 0-dan 25 mkg-dek grafik 2.

Cini kasaya 0,5; 1;2;5 vo 10 sm3 A standart mohlulu tokiib,
hocmi kimyevi duzsuzlagdirilmis laboratoriya suyu ilo 10-15 sm3-
dsk catdirirlar. Kasalardan birina, sinaq tocriibssi ligiin yalniz distil-
lo suyu tokiirlor. Kasaya 1 sm? salisilat reaktivi olava edib, onu su
hamammnda quruyanadsk buxarlandirirlar. Tayinatin davamuni
5.19.1. bendins uygun aparirlar.

Olgmoalerin naticasina gors, absis oxunda niimunads olan nitrat
jonlarin kiitlasi, mkg-la, ordinat oxunda iss cihazin gostaricisini
geyd etmokla 2 grafik qururlar.
5.19.1.5. Niimunonin_gétiriilmasi va analizo_hazirhg. Su nimunssi
tomiz yuyulmus quru siiso qabla gotiiriiliib, tixacla kip baglanir.
Analiz niimune gotiriilan gin ve ya 3-4°C temperaturda
soyuducuda saxlamagla bir sutka orzinds aparilir. Soyuducu
avazine 1 dm? niimunays 1 sm? qat1 sulfat tursusu va ya 2 - 4 sm3
xlroform tékmekla konservlesdirmok olar. Analiz niimunasi 20-250
sm? gotiiriliir ki, onda nitrat jionlarimin miqdar: 1000 mkqg-dan ¢ox
olmasin.

5.19.1.6. Analizin aparilimas.

5.19.1.6.1. Dgor suda nitratlarin toyinine mane olan maddaler
yoxdursa, onda niimuneni ¢ini kasaya tokiib iizorine 1 sm3 salisilat
mohlulu slave edib su hamaminda kasam niimuns quruyanadsk
qizdirirlar.

Soyutdugdan sonra kasadaki quru galigin iizerino 1 sm?® qatt
sulfat tursusu tokiib, siiso gubugla ¢dkiintiinii tursuda hall edirlor.

10 dagigoden sonra kasanm igindokini fizorins 5-7 sm3 distillo
su 10 sm? 25%-li ammonyak mohlulu slava edirlar va siiso gubugla
mayeni yaxst qarigdirrlar. Bundan sonra maye koskin yens
ammonyak iyina malik olmalidir, aks halda ammonyak slave edilir.

Kasamn i¢indekini 50 sm? &lgii kolbasma kegirib, xatto gader
disillo suyu ile doldurub qangdirir v rengli mehlulu 410 nm dalga
uzunlugunda, uducu sothin galnhigt 10-50 mm olan kiivetdo
kolorimetrlayirlar. Miigayiss iigiin distilla suyu gétiiriirlor.

Stnaq tacriibasi tigiin 10-15 sm3 distille suyundan istifads edirlor.
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Analiz nimunasindaki nitratlarin kiitlosi qrafiko géra tapilir. -
5.19.1.6.2. Naticalarin tohlili. Suda nitratlarm kiitle gatiign (X)
mkq/dm3 bu diisturla hesablanir:

X=a-1000

14

Burada:
a— mimunadaki nitrat-ionlarinin kiitlasi, mkq,
V- analizs gétiiriilan niimunanin hacmi, sm’.

5.19.1.6.3. Ogor analiz edilon suda 2,5 mq/dm3-dan ¢ox nitritlar
olarsa, onda niimunoni buxarlandirdiqda kasaya 30%-li hidrogen —
peroksid mohlulundan 1-2 dama tokiirlor. Bu halda nitratlarin
kiitlo gatilig: (X;) mkq/dm? bu diisturla hesablanir:

X, = a-]VOOO ~135B

Burada:

a— ntimunadaki nitrat-ionlarimn kiitlasi, mkq,

V-~ analiza gétiiriilon niimunanin hacmi, sm’;

B - analiz suyundaka nitrat ionlarimn kiitls gatihigi, mkq/dm’

5.19.1.6.4. Ogor tarkibinda 200 mq/dm3-dan ¢ox xlor ionu olan
analiz olunan su bulamiqdirsa vs ya tizvi maddslor olduguna gors
rongs boyanibsa, onda niimunani svvelco tomizlayirlor, belo ki,
suyun torkibinds olan xlor ionlari AgNO; ils, tizvi maddalr iss
Al(SOa4); ilo ¢okdiiriiliir. Bunun tigiin stokana 100 sm? analiz suyu
gotiiriib, dama ils 0,5% AgNO;-1 bulaniq vs ¢okiintiiniin  smals
galmasi qurtaranadok slavo edirlor. Sonra 1,5 sm3 15%-li AL(SO4)s
moahlulu slave edilir, yaxs1 qarigdirilir, pH=5-6,5 olanadok damci-
damci ammonyak mohlulu tékiilir.

Cokiintiinii stizgacdon kegirib, iki dofs siizgac kagizinda
kimyavi duzsuzlagmis su ilo yuyurlar, filtirat va yuyuntu sularnni
200-250 sm3-lik 6l¢ti kolbasina toplayirlar. Xatte gedsr kimyovi
duzsuzlagdirilmis su ilo doldururlar. Analiza ele hacm gotiiriiliir ki,
niimunads nitrat-ionlarmin kitlasi 1000 mkq-dan ¢ox olmasin va
analiz niimunasi ¢ini kasaya tékiiliir. Sonra analiz 5.19.1.6.1. bandi
izra apanlir.

5.19.1.6.4.1. Naticalarin tahlili. Analiz suyunda nitratlarin kiitle
gatiig1 (X;) mkq/dm3, asagidak diisturla hesablanir:
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x, = ab:1000

V
Burada:
a, - analiz iicin gotiriilmiiy duzsuzlagdinlpus niimunanin hacminda
olan nitrat ionlarinn kiitlssi, mkq;
b —durulagdirma daracasi;
V  ~ analizs gétiiriilan durulasdinlmug niimunanin hacmi, sm’.

Analizin naticesi kimi 2 paralel tayinatin orta hesabi giymsti
gotiiriiliir. Aradaki: farq 20%-dan ¢ox olmamahdir.

5.19.2. Nitratlarin sulfofenol reaktivi ila tayini

Metodika-qidalandirici suda kiitlo qatiigr 10 mkg/dm?3 ve ¢ox
olan nitrat ionlarini toyin etmok tglindiir.

Metod sulfofenol reaktivi ilo sar1 rongs boyanmus nitrat
tursusunun kolorimetrls olgiilmasins asaslanir.

Fenolun sulfat tursusu ilo qarsibql tesirinden orto- vo para-
fenolsulfat alinir. Sulfofenol reaktivi ilo qarnsdirildiqda nitrat
tursusuna cevrilon nitratlarin tasiri altinda nitronium ionu amals
galir va fenolsulfata tursularla garsiligh tasirds olur. Qalavi miihitda
amals golon nitrobirlesmelar sari rangli mohlul verir, optik sixhig
fotokolorimetrda dlgiirlar.

Metodun toyin edilms haddi niimunads 5 mkq nitrat ionudur.

Tayinatin xatas1 — 20%-dir.

Tayinatin miiddati 1-3 saatdur.

Nitratlarin teyinine niimunads gatiign 200 mg/dm3-den ¢ox
olan xloridlar manegilik téradir.

5.19.3. Cihazlar, qablar, reaktivlsy

FotoelektrokolorimetrKFK

Bagl qizdiricist olan elektrik qizdiricist DUIST 306-76.

Su hamamu.

Yumrudibli kolba K -1-500-29/52 QS, K-1-200-29/32 QS
DUIST 25336-82.

Diiz borulu soyuducu, XPT 400 29/32, DUIST 25336-82.
Kolba, icra 6, d.s.2, hacm 25,100,1000 sm?, DUIST 1770-74.
Pipetlar, icra 5, hacm 2, 10 sm?, d.s.1, DUIST 20292-74.
Konusvan kolbalar tip KH- 500-29/32 QS, DUIST 25336-82.

VVVY VVVYVY
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Buxarlandirma igiin ¢ini kasa Ne 5 va ya kvars kassa hacmi
200 sm3, DUIST 9147-80, DUIST 19908-74.

Fenol sintetik, texniki, DUIST 23519-79 v ya fenol reaktivi,
DUIST 6417-72, «a.ii.t.».

Sulfofenol reaktivi.

Sulfat tursusu, DUIST 5204-77,«k.t».

Ammonyak, DUIST 3760-79, «k.t», 25 %-li suda mahlul.
Kalium-nitrat, DUIST 4217-77, «k.t».

Hidrogen-peroksid, DUIST 10929-76, 36 %-1i mahlul.

VVVVYVY Vv VvV

5.19.2.2. Reagentlarin hazirlanmas:. Reaktiv mohlullarinin, stan-

dart mshlulun hazirlanmas: vs niimunalorin durulasdiriimas: figiin
kimyavi duzsuzlagdinlms sudan istifads edilir.

3.19.2.2.1. Sulfofenol reaktivi. Sulfofenol reaktivini yumrudibli
kolbada 200 sm® gat: sulfat tursusunu 300 qram temiz kristallik
fenolla qarigdirmagqla hazirlayirlar. Kolbani oks su soyuducusuna
birlesdirirler va qarisig1 qaynayan su hamaminda 6 saat saxlayirlar.
Bu miiddst basa catdigdan sonra garisigi soyudurlar v slifli tixaci
olan tiind siigs qaba tokiirlor.

5.19.2.2.2. Kalium-nitratin standart mahlulu. Nitrat ionlarimn
kiitls qatiign 100 mg/dm? olan ehtiyat standart mshlulu hazirlanir.
Bunun iigiin 1 dm? 6l¢ii kolbasinda, ovvalcadon 1050C-da sabit ,
kiitloys galona gadar qurudulmus 0,163 g KNO; hall edirlor.

Nitrat ionlaninn kiitlo gatihg 100 mg/dm? olan isci standart
moahlulu, ehtiyat mahlulu 10 dofa durulasdirmagqla hazirlayirlar.

3.19.2.3. Qrafikin qurulmas:. Bir negs gini kasaya 0,2; 0,5; 1,0;
2,0; 3,0; 4,0 sm’® 10 mkqg/sm? kiitlo qatiigina malik is¢i standart mahlul
tokiib, fizorine 10 sm3? hacms gader distills suyu alavs edib, qizdirici
plitads quruyanadsk buxarlandinrlar. Soyudulmus qahga 2 sm3 sulfo-
fenol reaktivi slavo edib, garisify siiso gubugla ozirlor. 10 dagigadan
onra kasaya 10 sm? distillo suyu slavs edib, ganisdirirlar. 10 sm? 25%-
li ammonyak mohlulu tékiib, yeniden gangdirirlar. Mayeni 25 sm3-lik
olcii kolbasma kegirib, distillo suyu ilo cizgiys gadar doldururlar.
Analizds oldugu kimi optik sixlig: 8lgiirler. Olgmanin nsticasine asasan
grafik qurulur, absis oxunda nitrat ionlarinmn kiitlesi, ordinat oxunda -
optiki sixhq geyd olunur.
3.19.2.4. Niimunanin _gétiiriilmasi _ve _analiza _hazirlanmasi. Su
niimunasini tamiz yuyulmus quru siiso qabda gétiiriib, tixacla kip
baglayirlar. Analiz niimuns gétiiriilon giin vo ya 3-4° C temperatur-
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da soyuducuda saxlamagla bir sutkadan sonra aparia biler.
Niimunani soyutmaq avazina qati sulfat tursusu (1 dm3 niimunays 1
sm?) olave etmoklo saxlamaq olar. Analiz iiclin 250 sm?® niimuns
gotiiriiliir.

5.19.2.5. Analizin aparimasi._Cini kasaya 250 sm? analiz edilon su
tokiib, quzdincida quruyanadek buxarlandirirlar. Soyudulmug
gahga 2 sm? sulfofenol reaktivi slavo edib qarisigi siiso gubugla
ehmalca qansdirirlar. 10 daqigsden sonra kasaya 10 sm? distill
suyu olava edib, yaxsica gansdinrlar va iizorine 10 sm3 25%-h
ammonyak tokiib yenidon qansdirirlar.

Sari rongs boyanmig maye tamamils 25 sm3-lik 6l¢t kolbasina
kegirilib, distilla suyu ila xatta gader doldurulur ve sinaq tacriibesina
goro 430 nm dalga uzunlugunda uducu tobagonin gahnligh 50 mm
olan kiivetds optiki sixhigr olgiilir. Sinaq tacriibasi ii¢lin analizin
biitin morholelorindan  kegirilmis 10-15 sm? distills suyundan
istifada edilir. Belo ki, analiz edilon suda nitrat-ionlarimin gatiligy
azdirsa, olciilmiis optiki sixliq asagl gqiymats malikdirss, onda
cihazm hessashgim artirmaq iigiin «niimunonin yerinin doyisdiri-
Imasi» disulu totbiq edilir. Bunun igiin sol toerafds yerlogon is1q
gargisinda sinag mohlulu olan kiivet, sag isiq axin darsisinda isd
icorisinda analiz mohlulu olan kiivet qoyulur.

Lazimi isiq filtiri qoyulur, diafragma yangi tam agihr va
fotometrik klinlorlo galvanometrin aqrabi skalanimn sifir bolgiisiing
qoyulur. Sonra mshiullarn yeri doyigdirilir: sol isiq axinmn
garsisma analiz mahlulu olan kiivet, sag iiq axinnin qarsisina isd
sinaq mohlulu olan kiivet gqoyulur. Sol 6lcii barabanmm firlatmagqla
diafragma yarigy azaldiir v galvonometrin aqrobi yenidon sifira
goyulur (dairavi fotometrin klinlorinin vaziyyati dayismodan).

Optiki sixligin 6lgiilmasi sol barabana gors aparlr. Analiz su-
yundaki nitrat ionlarmin kiitlasi (mkq), grafiks asasan tapilir.

5.19.2.6. Naticalarin_tohlili. Analiz suyunda nitrat-ionlarmin
kiitlo qatibig1 (X) mkqg/dm3 bu diisturla hesablanir:

a-1000
X=—
14
Burada:
a - qrafikdon tapilan nitrat-ionlarninin kiitlasi, mkq;

V - analiz iiciin gotiiriilan niimunanin hacmi, sm’.
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Ogor analiz edilon suda 2,5 mg/dm3-dan va ¢ox nitritlor varsa,
onda buxarlandirma vaxti kasaya 1-2 damci 30%-li hidrogen-
peroksid slava edirlor.

Bu halda nitratlarin kiitlo qatiigi (X;) mkq/dm3 asagidaki
diisturla hesablanir:

_a-1000

X, -135B
Burada:
a— qrafikdon tapilan nitrat-ionlarimn kiitlasi, mkq;
V— analiz niimunasinin hacmi, sm’;
B — analiz suyundaki nitrat-ionlarinn kiitls qatihg mkq/dm’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel tacriibonin orta riyazi giymsti
gotiiriilir. Analizin naticolori arasidaki nisbi farq 20%-dan ¢ox
olmamaldir.

5.20. Suda asilqan halinda olan maddslorin
toyin edilmasi iizro metodika

5.20.1. Usulun mahiyyati

Bu tisul 6l¢iilmiis hocms malik garigdirilmis niimunadaki biitiin
asilqan saklinds olan maddalorin filtirde ayrilmasi va 105°C —da
sabit ¢akiys goalonadak quruduldugdan sonra onlarin ¢akilmasindan
ibaratdir.

5.20.2. Cihazlar, materiallar, qablar

Analitik tarazilar, sinif-2, DUIST 2401-80.

Avtomatik tonzimlayicili quruducu gkaf (105°C).

Kiilsiiz kagyz filtirlor, MRTU 6-09-2678-77, «qirmz1 lent».
Biiksler, tip CB vo ya CH, DUIST 25336-82.

Siisa quflar, tip B, DUIST 25336-82.

Eksikatorlar, icra 2, DUIST 25336-82. )

Olgii silindrlori, icra 1, 500, 1000 sm3, DUIST 1770-74.

VVVVVVY

5.20.3. Niimunanin gotiiriilmasi va analizo hazirhg
Niimuna gétiiriilon gaba 500 sm? (asiganlar 50 mg/dm3-dan
¢ox oldugda) vo ya 1000 sm3 (migdar az oldugda) su niimunasi
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gotiiriilir. Nimuns saxlamimur, bir sutkaya analiz edilir. Qifin
konusu formasinda biikiilmiis ikiqat filtir kagizi biikso yerlasdirilir
va 105°C-da quruducu skafda sabit ¢okiya golena gadar qurudulur.

Filtir kagiz1 ilo birgs biiksii qurutduqda, skafa biiksiin qapag:
da qoyulur, eksiqatorda soyudugdan sonra agz qapagla bagh biiks
filtir kagiz il birlikda gakilir.

5.20.4. Analizin apariimasi

Hazirlanmus filtir kagizlan biiksds distille suyu ile isladilib qifa
goyulur. Olgiilmils hocmdo analiz olunan su nitmunssi filtirden
stiziiliir. Filtiratin ilk porsiyas: yeniden filtirs gqaytarilir. Nimuna
gotirillon siiso gabda galan maye ¢okiintiisiini filtirdon kegsndan
sonra alinan filtiratla yuyub, yenidon filtir kagizindan kegirilir.
Cokintii kegirildikdon sonra nam filtir kagizlarm avvalki biiksa
yerlasdirib 1050C-ds sabit gokiys galons gadar qurudurlar.

5.20.5. Naticalarin tahlili

Asilgan maddslorin kiitle qatiign (X), mg/dm? bu diisturla
hesablanir: '
_(a—a,)-1000

7

X

Burada:

a - filtir kagizi va ¢ikiintii ila birga biikstin ¢akisi, gram;
a, - filtir kagizi ila birga biikstin kiilasi, gram;

V — analiz iiiin gotiirilon suyun hacmi, swr’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel tacriibonin orta hesabi giymati

gotiiriiliir, naticaler arasindaki farq nisbati 10%-dan gox olmamah-
dir.
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5.21. Suyun xiisusi elektrikkegiriciliyinin tayin edilmasi
izro metodika

5.21.1. Usulun mahiyyati

Xiisusi elektrik kegiriciliyi - aralarindaki mesafe 1 sm en
kesiyinin sahasi 1 sm? olan iki elektrod arasinda yerlesan mohlulun
elektrik miiqavimatinin oks giymatidir.

Xiisusi elektrik kegiriciliyi - geyri-iizvi elektrolitlerin gatihginin
toxmini gostoricisidir, onun toyinatmin naticesi mk. sm. om-! ilo
ifads edilir (mikrosimens mk m-t).

Usulun ssasmi mohlulda elektrolitlorin  kationa va aniona
dissosasiya etmok xiisusiyyati toskil edir. Xiisusi elektrik kegiriciliyi
mehlulun temperaturundan asihidir (temperaturun 19C doyismasi,
toyin edilon kamiyystin + 2% doyismesina sabab olur). Temperatur
molum olduqda iss onun tarkibindsn vo miixtalif kation ve anionlarin
horokatinden astlidir.

Analiz miiddsti 20 dogiqadir.

Analiz edilen suyun elektrik kegiriciliyi ammonium, kalium,
magnezium, kalsium, natrium, hidrogen kationlarina vo hidrosili-
kat, nitrit, nitrat, bikarbonat, karbonat, hidrosulfid, sulfid, sulfat,
xlor anionlarina dissosasiya edan elektrolitlarle baghdir.

Uzvi maddolor (neftmohsullari, fenollar v bagqadar1) tamamils
az dissosasiya etdiklorino gors elektrik kegiriciliyina zaif tosir edir.
Uzvi tursu ve ssaslarin suda moshlulu kifayst gedar yiiksok elektrik
kegiriciliyine malikdir.

5.21.2. Cihazlar, gablar v reaktivior )
» FElektrik keciriciliyini 6lgmak iigiin cihaz 50-den 100,000 Om-a

gader konduktometrlor tip MK 34-04, OK-102, MK-563,

«Impuls».

Su termostat: vo ya su hamami (20°C)

Termometr TH-3, 6lgma hoddi 0-600C, DUIST 400-80.

Siisa stokanlar, tip B vo ya H, icra 1, hacm 100 sm3 DUIST 25336~

82.

Kolbalar, icra 2, hacm 100, 1000 sm? DUIST 1770-74.

Pipetlar, icra 6, hocm 5 voya 10sm?, DUIST20292-74.

KCl, DUIST 4234-77, «a.ii.t.» va ya fiksanal TS 6-09-2540-72,

0,1 n qatilhigl mahlul.

VVV VYVV
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5.21.3. Reagentlorin hazirlanmasi

Mohlullar1 hazirlamaq iigiin karbon gqazindan azad edilmis
distille suyundan istifads edilir.

5.21.3.1. Suyun karbon qazindan azad edilmasi. Lazimi mi-
qdarda suyu iki desiyi olan rezin tixach kolbaya tokiirlor: bir desiyi-
na P-sakilli boru qoyub, karbonat tursusu uducusu (patronlu sheng
va ya askarit) birlagdirirlor, diger ucuna sifon goyurlar, sifonun bir
ucu kolbanin dibins ¢atir, ikincisi isa sixaca malikdir. Sixaci sixxma-
dan CO2-ni ¢1xartmaq iigiin suyu 15 dogiqe qizdirirlar.
5.21.3.2. 0,01 n qatiigda KCI mshlulu.0,7456 gram 1050C-ds qu-
rudulmus K Cl suda hall edilir vo 200C-ds kolba xstts gadar (1 dm3)
doldurulur. 0,01 mol/dm3 K Cl mshlulu, fiksanaldan hazirlanan 0,1
mol/dm3 mohlulu 10 dofs durulagdirmagla hazirlamaq olar. Bu
mohiulun xiisusi kegiriciliyi 200C-do 1278 mkom-1 sm-1- baraber-
dir.

5.21.4. Niimunalarin gétiiriilmosi va analiza hazurhg

Su niimunasini tamiz yuyulmus quru polietilen qaba gotiiriirlor.
Niimuno saxlanilmir va analiz bir sutkadan gec olmayaraq aparilr.
Analiz ii¢iin 300 sm? hscm niimuna lazimdir.

Cihazin isi va hazirlanmasi onun tolimatina uygun aparilir.

Konduktometr platin elektrodlu 8lgii  6zeklorinden  va
kompensasiyali korpii sxemli gdstorici blokdan ibaratdir.

Xiisusi elektrik kegiriciliyini tayin etmok fgiin mohlulun
miiqavimat kamiyyatini R 6lgiirler va bu diisturla hesablayirlar.

R=K-W
Burada:
- elektrodlarin sahasindsn va onlarin arasimdaki masafadan,
homginin  carayan kegiron mohlulun  hacmindan  va qabin
formasindan ash olan qab sabiti (sm™);

1
— moahlulun —k- -2 barabar olan elektrik kegiriciliyi.

Elektrolitik ozoklore qoyulan osas tolobler qabmn konstant
sabitidir, buna gora da avvslcadon 20°C-dos tazoe hazirlanmus 0,01
mol/dm3 standart kalium xlorid mshlulunun miigavimatini dlgerek
onu yoxlayirlar. Standart mshlulu 10 qaba tokarsk hor birinds
mohlulun miigavimeti olgiiliir.
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Alnmis gostaricilor ssasinda gabm  sabiti agagidaki  diisturla
hesablanir:
K=1278-R- 101

Burada:
K — gabin sabits,
R — 6lciilmiis miigavimatin orta giymati;
1278 — standart mahlulun xiisusi elektrik kegiriciliyi.

Elektrik kegiriciliyini 6lgmok {iglin sabiti 0,8-1,5 haddinds
olan qabdan istifads olunur; yiiksok migdar: toyin etdikdo gabin
sabiti 10 hadden asagi qatihgda ise 0,1 sabito malik olan qab
istifads edirlar.

Platin qarasi ilo 6rtiilmiis elektrodlu gabimn sabiti har 200 ol¢-
modon bir, ancaq ayda on azi bir dofs> olmagla, parlaq elektrodlu
qabin sabiti iso 500 6lgmoden sonra, ancaq ilds en az iki dofa
olmagla yoxlanir. Ogor bu zaman sabit standart mohlulun elektrik
kegiriciliyine miivafiq deyilss, onda kalibrlamoa yenidon aparilir.

Moshlulun yeni porsiyalarinin 6lgtilmasini +3% haddinda farqli
olan uygun naticaler alinanadok takrar edirlor.

Qeyri-kafi noticolor alindiqda elektrodlann sothinds olan platin
tobogasi hall edilir va yenisi ilo avez olunur va gabin sabiti yenidon
Olgiiliir.

Cox ¢irkli elektrodlari 0,1 mol/dm? xlorid tursusuna salib, axar
suda yuyurlar, sonra iss 2-3 dofo kimysvi duzsuz su ilo yuyurlar.
Uzvi maddalarin qarisiglart platin elektrodlar ¢irklendira bilsr, bu
halda onlar: helledicids yuyurlar vo ya parlaq sothli elektrodlardan
istifade edirlor. Analizlor aras: fasilolords elektrodlar: kimyavi
duzsuzlagmus su ilo dolu yuvalarda saxlayirlar.

5.21.5. Analizin aparimas:

Su niimunasi 2 vo ya 3 gaba tokiiliir, 200C-dok termostata
qoyulur, nimunenin temperaturu 0,1°C daqiglikle &lgiiliib codval
5.7-9 gora diizolisi edilir.
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Olgmays hazirlanan elektrodlar, bir ne¢s dofs analiz edilon
mayeys, birinci stakana, sonra isa ikinci stokana salirlar. Bu iisulla
yuyulan elektrodlari maye iizarindon kegdikdan sonra iglincii gaba
salib dlgiirlor.

5.21. 6. Naticalarin hesablanmast
200C-ds xiisusi elektrik kegiriciliyi (x) (mksim - om-) bu
diisturla hesablanir:
_ k- f-1000
R

X

K - elektrod sabiti;
R - dlgiilan miigavimat, Om;
[ — temperatur diizaligi.

Xiisusi elektrik kegiriciliyinin qiymstinden elektrolit mohlulu-
nun gatihgina kegmok igiin cadval 5.7.-ds verilonlorden istifads
edilir.

5.22. Su va buxarnn torkibinds domirin
toyin edilmoasi {izra metodika

5.22.1. Mahiyyati va tayinati

Metodika etilen istehsalatinda durulasdirici buxarin alinmasi
bolmasinda buxar kondensati, gatran suyu vo iflrmes sularinda
domirin tayin edilmasi iigiindiir.

Metod sudaki iizvi maddslorin dietil efiri ilo avvelcadon
ekstraksiyasma, sulfat tursusunun istiraki ilo nimunsnin
buxarlandirilmas1 vo domir ionlarmmi sulfosalisilat - tursusu ila
kolorimetrik tayin edilmasins asaslanir.

5.22.2. Qablar, cihazlar va reaktiviar

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t».

Suifosalisilat tursusu, DUIST 4478-78, «a.ii.t» 20%-li mohlul.
Natrium-sulfosalisilat, TS 6-09-115-70, doymus mohlul.
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.ii.t» 25 %-li mohlul.

Dietil efiri, tibbi.

Damir ammonium zoyi, DUIST 4205-77.
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Trilon B, 0,1 n qatilig.

Natrium- persulfat MRTU6-009-840-63, «a.ii. t»
Fotokolorimetr.

Ustii bagh elektrik sobasu.

Kolba, icra 2, hacm 50, 100, 1000 d.¢.2.

Pipetlor, icra 5, hocm 5 sm3, icra 2, hecm 100 sm? d.g.1,
DUIST 20-92-74.

Ayinia qaf tip BD, icral,hacm 50-100 sm3,DUIST 25336-82.
Stokanlar, tip H, icra 1, hacm 300-400 sm3, DUIST 25336.

VV VVVVVYVY

5.22.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Reaktiv mohlullarim1 hazirlamaq, niimunsloari, standart mohlul-
lar1 durulagdirmaq tigtin distills suyundan istifads edilir.

5.22.3.1. Standart mahlul. 100 mq/dm? kiitlo qatihigli standart
domir mehlulu hazirlanir. Bunun igin 0,8634 qram domir-
ammonium zayini tomizlenmis suda hoall edib, tizerine 1 sm3 gati
sulfat turgusu tokiib, tomizlonmis su ilo hacmi 1 dm3-3 ¢atdirilaraq
qarigdirirlar. ©sas moahlulun titri trilonometrik tisulla toyin edilir.
Kolbaya assas mohluldan 100 sm? tokib, 800C-dsk quzdirirlar,
iizorina 0,2 gram natrium vo ya ammonium persulfat slavs edib,
kristal tam hall olanadsk qangdirirlar. 1 sm3 sulfosalisilat tursusu
dlavs edib, isti halda olan al-qrmizi rangli mayeni 0,1 mol/dm3
trilon B mahlulu ilo titrlayirlor. Titrlomoni yavas-yavas, ¢ohrayi rong
tam yox olanadok aparirlar. Ug paralel tacribsnin orta nticesi
gotiiriiliir.

Osas mohlulda domirin kiitls qatihigs (mg/dm3) bu diisturla
hesablanir:

a-c-x-5585-1000
L

M=

Burada:
a — asas mahlulun titrlanmasina sarf olunan trilon B, sm’;
¢ — 0,1 mol/dn? trilon B mahlulunun nominal gathg;
k — trilon B mahlulunun nominal qatihgina diizalis amsah;
v — analiz digiin gétiiriilan asas hacm, 100 sn?';
55,85 — domirin ekvivalent kiitlasi.
Domirin kiitlo qatiign 0,01 mq/sm? olan i¢i standart mohlulu
asas mohlulu 10 dofs durulagdirmagla hazirlayirlar. 50 sm3 asas
mohluldan gétiiriib, {izerina 5 sm3 0,1 mol/dm3? sulfat tursusu
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mshlulu slavs edib, 500 sm? 6lgii kolbasinda hocmi tomizlonmis su
ila xatto gader ¢atdirirlar.

5.22. 4. Niimunanin gotiiriilmasi v> analiza hazirhq

Niimunoni tomiz quru qaba gotiiriirlor. Nimunonin hacmi
domirin farz edilan kiitls qatiligindan asihdir.

Domirin gatilifn 200 mkg/dms-a geder oldugda niimunsnin
hacmi 250 sm3-dan az olmamalidir. 200-don 500 mkq/dm? - 100 sm3,
500 mkq/dm3-dan yuxari - 50 sm3-dir.

Analiz olunan obyektds karbohidrogen fazasi oldugda, onu
ayirici qifin kémayilo ayirirlar va su tobagesini (asag1) analiz edirlor.

5.22. 5. Qrafikin qurulmas:

50 sm3-lik bir neca 6l¢ii kolbasmna 2,5; 5; 10; 15; 20; 25 sm’
standart mohlul tokiirlor (domirin kiitle gatihgn 0,01 mgq/sm?®)
Mshlullarin hocmi tomizlenmis su ils 30 sm3-5 ¢atdirilir, iizorine 2
sm? sulfosalisil tursusu, 5 sm? 25%-li ammonyak mohlulu slavs
edilir.

Kolbada saviyys tomiz su ilo xotto gadar c¢atdirilir vo analizin
naticalorina uygun grafik qurulur, absis oxunda niimunads domirin
kiitlosi, ordinat oxunda-uygun optiki sixliq qoyulur.

5.22. 6. Analizin aparidmas:

Su niimunssi aymnc qifa tékiiliir. Ogor suda mexaniki qarisiq
varsa, su avvelcadan filtirdon siiziiliir. Qifa 15 sm? sulfat efiri olavs
edib, asag su tabagosini kvars kasaya va ya stokana tdkiib, tizorina
1,5 sm? qat1 sulfat tursusu slavs olunur va qizdiricida sulfat
anhidridinin six ag buxarla amalo galonadak buxarlandirirlar. Ogor
maye buxarlandirildigdan sonra rongli olarsa, onda qizdirmani
dayandirmadan, stokana 2-3 damci qati nitrat tursusu va ya bir
negs kristal KNOs slava edilir, rongli maye rongsiz ve saffaf olur.
Nimunas S50 sm3-lik o6lgli kolbasina tokiilir. Kolbaya 2 sm?
sulfosalisil tursusu tokiib, sonra ammonyakla neytrallagdirirlar.
Ammonyak azca miqdarda (10-15 sm3) artiq tokiirlor ki, bu zaman
mohlulun rangi sarimtil olur.

Kolbadaki mohlul soyuduqdan sonra onu cizgiys qader tomiz-
lonmis su ilo doldururlar, qanigdirtb 420 nm dalga uzunlugunda,
uducu tabegenin qalinhg: 50 mm olan kiivetde kolorimetrlayirlor.
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Sinaq niimunssi kimi 20 sm? kimysvi duzsuzlagdiriimis su gotiintilir
vo analizin biitiin merholslsrindsn kegirilir.
Analiz olunan suda domirin kiitlasi grafiko asasen tapilir.

5.22.7. Naticalarin tahlili
Analiz olunan suda demirin kiitle qatiigi (X) mq/dm? bu
diisturla hesablanir:

_a-1000
%

X

Burada:
a — niimunadaki domirin qrafikina asasan tapimug kiitlasi, mq,
V — analiz iigiin gétiiriilan niimunanin hacmi, snt’.

5.23. Su va buxar axinlaninda xloridlorin
tayini {izrs metodika

5.23.1. Tayinati vo mahiyyati

Metodika 1 dm? suda xlor ionlarmin qatihigi 50-100 mkq
olduqda, xloridlari tayin etmoak tgiindiir.

Bu tisul xloridlerin glimiig-nitratla qarsihqh tesirinden sonra az
hall olan giimiis xlorid ¢okiintiisiiniin amals golmasina ssaslanir.

Tayinatmn xatast 1 dm3-ds + 2,5 mkq xlor ionudur. Analiz vaxt:
diggst etmok lazimdir ki, yaxinhiqda xlorid tursusu ve digar ugucu
xloridlar olmasin.

5.23.2. Cihazlar, qablar, va reaktivior

» Fotokolorimetr ~ nefelometr FEK-56M (civa-kvars lampa
SVD-120A)
Giimiis-nitrat, DUIST 1277-63, «k.t»,
Natrium tursusu «k.t», DUIST 4461-77, 10%-li mahlul.
Natrium -xlorid, fiksanal TS 6-09-2540-72, 0,1 n. mohlul.
Kolbalar 2-50-2, 2-100-2, 2-1000-2, DUIST 1770-74.
Pipetlor 1-1-1, 1-1-2, 2-1-5, 2-1-10, 3-1-20, 3-1-20, 3-1-50,
DUIST 20292-74.

VVVVY

5.23.3. Reagentlorin hazirlanmas:
Reaktiv mohlullarini hazirlamaq, niimuns vs standart mohlulla-
r1 durulagdirmagq tigtin distille suyundan istifada edilir.
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5.23.3.1. Giimiig-nitrat mahlulu. 1 qram giimiig-nitrat1 100 sm3
10%-1i nitrat tursusunda holl edilir.

5.23.3.2. Xlor ionlarimn kiitls gatihg I mg/dm’~dan standart na-
trium-xlorid mahluly. Ovvalca 1 dm3-ds 10 mq xlor ionlar1 olan
ehtiyat mohlul hazirlanir, bunun figin 2,82 sm? 0,1 mol/dm3
fiksanaldan hazirlanan NaCl moehlulunu 1 dm3 8lgii kolbasinda
distillo suyu il durulagdiririar. 1 mq/dm? kiitls qatiligh standart is¢i
mahlul hor dofs analizden ovval ehtiyat mohlulu 10 dofs distille
suyun ile durulagdirmagla hazirlanir.

5.23.4. Qrafikin qurulmast

50 sm? olcii kolbalarina 1 dm3-da 1 mq xlor ionlar olan,
standart mohluldan 1,2,5,10,20,50 sm? tokiib iizorine xatte gader
kimysvi duzsuzlasdinlmis su slave edilir. Sonraki morholalor iggi
niimunesnin analizinds oldugu kimi yerins yetirilir. Bu zaman,
miigayiso mohlulu kimi kimyevi duzsuzlagdirilmis sudan istifade
olunur. Olgmenin noticaleri ssasinda qrafik qurulur. Absis oxunda
kolbadaki xlor ionlartuin miqdart (mkq), ordinat oxunda ise
cihazin géstorigi qoyulur.

5.23.5. Niimunoanin gotiiviilmasi va analiza hazirhq

Su niimunssini tomiz yuyulmus quru sige qabda gdtiriib,
tixacla kip baglaymlar. Adston niimune konservlosdirilmir, istisna
hallardal dm3 niimunoya 34 sm?3 xloroform tokiiliir ki, biokimyavi
proseslor bas vermosin. Analiza 50 sm?-don gox olmayan su tolab
olunur. Niimunanin hacmi elo segilir ki, onda xlor ionlarinin miqdar:
50 mkg-dan ¢ox olmasin.

Niimunode karbohidrogen fazas1 oldugda, onu ayirict qifda
ayinb, asag1 su toboeqasi analiz olunur.

5.23.6. Analizin aparilmas:

Su nimunssi 50 sm3 olgli kolbasina tokilir kimysvi
duzsuzlasdirilmis su ilo 50 sm3-dak ¢atdirilir, dizerins 0,5 sm? glimiis
nitrat mohlulu tékiib, ehmalca qarigdiraraq garanhq yere goyulur.
30 dogiqeden sonra, analiz 320 nm dalga uzunlugunda uducu
tobaqenin qalinligi 50 mm olan kiivetds bulaniq mshlullarin isq
buraxmasini fotoelektrokolorimetrde 6lgiirlor. (FEK-56-M, lampa
CVD-120A), bu zaman miigayiso mohlulu kimi analiz olunan su
gotiiriilir.
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5.23.7. Naticalavin tahlili
Analiz niimunesindoki xloridlerin kiitlo qatilig1 grafike asasen
tapthr. Suda xloridlerin gatiligmi X (mkq/dm3) asagidaki diistura
osason hesablayirlar:
a-1000

14

X =

Burada:
a — analiz iigiin gotiiriilmiis niimunada xlor ionlarimn kiitlasi, mkq;
V — analiz niimunasinin hacmi, sni’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel tacriibanin orta hesab1 giymati
gotiiriliir, bu naticelor arasindaki forq =+ 2,5 mkg/dm?-dan g¢ox
olmamahdir.

5.24. pH - hidrogen gostaricisinin tayin
edilmasi iizra metodika

5.24. 1. Metodun mahiyyati

Hidrogen ionlarinin qatiliq komiyysti 1-don 1014 mq-ekv/dm?
intervalindadir ki, bu da 0-dan 14 pH-a uygundur.

pH=7 olduqda mohlul neytral, pH>7 oldugda qgalavi, pH<7
olduqda turs reaksiyaya malik olur.

Hidrogen gostericisinin giymotini indiqator kagizinin kémayi
ilo pH-1n tam adadlor dagigliyi ils va ya elektrotermik iisulla pH-1n
vahidinin 0,05 xatasi ilo tayin etmok olar.

5.24. 2. Cihazlar, reaktivlor

Universal ionomer EB-74 vo ya pH-metr vo ya siigo vo ya
kalomel (giimiis xlor) elektrodlu pH metr.

Termometr, ,01-0,050C bolgiilii.

Fiksanal, TU 6-09-2541-72. pH metr ii¢iin bufer mohlullar
hazirlamaq tigiin.

Universal indiqator kagizi pH 1-10, TU 6-09-1181-76.

5.24.3. Indiqator kagazi ils 6lgiilmasi
Indiqator kagizinin sinaq edilon mayeys salib ¢ixarirlar ve dor-
hal onun rongini skala ilo miiqayiso edirlar.
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5.24. 4. Elektrotermik metodla pH-n olgitlmasi

Elektormetrik metod elektrodun siiso membranlarimin xarici
sathi va deqiq olunan mshlulun sarhaddinds va digar torafdon mem-
branin daxili sethi ve standart tursu mohlulunun serhaddindo yara-
nan potensiallar farginin 6lgiilmasins osaslanir. Miiqayiss elektrodu
kimi kalomel va ya giimiis xlorid elektrodlarindan istifads edirlor.

5.24.4.1. Niimunonin gétiiriilmasi va analiza hazirlig

Su niimunasi tamiz, quru va gaffaf gaba gotiiriiliir. Nimunonin
hava ilo goriigmasins yol vermamak iigiin gabin agzini kip baglayir-
lar. Niimunonin konsevlesdirilmasina yol verilmir. pH-in tayini tacili
aparilir. Miiqayisa olunacaq natics almagq iigiin, mixtalif niimunola-
rin pH-nin toyinini eyni temperaturda aparmaq lazimdur.

Tarkibinds neft mahsullar1 olan niimunoaler analiz edildikde, elek-
trodlar dietil efiri ilo yuyulur, sonra distillo suyu ils bir nega dafa yaxala-
nir.

Iso hazirhga dair tovsiyyolor cihazin telimatinda gdstorilir va
pH-metrin qurulusundan asihdir. Umumi 6lgmo sxemi asagidaki
smoliyyatlarla hayata kegirilir: Cihazi iso gosmazdan avval cihazin
«mexaniki sifirm miioyyen edilir, pH-metr igs qosulur ve quzdigdan,
«elektrik sifirm1 yoxlandigdan sonra skala iki-ii¢ bufer mohlullu ilo
korreksiya edilir. Bunun iigiin bufer mshlulu olan stokana siise vo
kalomel elektrod yerlosdirilir, axirinci elektrod siige elektrodun diy-
ircayindon asagida yerlogmolidir. Is vaxti siiso elektrodun diyircayi
stokanin divarma toxunmamahdir vo stokanin dibindsn 5-10 mm
mesafoda yerlogmolidir.

Stakana termometr yerlagdirib, onun gostaricisina uygun olaraq
temperatur tonzimlonir. Temperaturu avtomatik korreksiya etmak
{igiin termokompensatordan istifada edilir. Bufer mohlulun pH ade-
dini 6l¢iib onun qiymetini yazirlar, 2-3 daqiqe sonra dlgms tokrar
edilir.

Ogor pH-1n har iki qiymsati iist-iiste disiirss, elektrodun poten-
siall miioyyon edilmis sayihir vs tolimata uygun skala korreksiya
edilmays baslanir. Anoloji smeliyyatlar ikinci vs tigincii bufer moh-
lullarla aparilir, termometr vo elektrodlar svvalcodon bir-iki dafa
distille suyu il yaxalanur, filtir kagiz1 ilo ehtiyatla qurudulur. Hor
mohlul iigiin tomiz stokan istifads edilir.

5.24.4.2. Analizin aparidmas:. Cihazin gkalasim1 yoxladigdan v
korreksiya etdikden sonra tomiz stokana tadqiq edilon suyu tokiib,
icarisine avvelcadan todgigat suyu ile temiz yuyulmus ,qurudumus
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termometr va elektrodlar sabirlar. pH-1 dlgiirler, 2-3 daqiqs interva-
linda 2-3 dofo amoliyyat: tokrar edirlor. s qurtardiqdan sonra elek-
trodlan yuyurlar ve onlar igarisinds distilla suyu olan stokana sahr-
lar.

5.24.5. Naticalarin tohlili

Analizin naticasi kimi 2-3 paralel analizin noticalorinin orta
hesab: giymoti gotiiriiliir, bu noticslor arasindaki forq nisbi 0.05%-
don ¢ox olmamalidir.

5.25. Etilen-propilen istehsalinda benzinin pirolizi prosesindo
qangdiric: buxarm alinmasi xsttinds su va buxar axinlarinda
natriumun tayin edilmosi iizro metodika

5.25.1. Tayinat: va> mahiyyati

Natriumun miqdan alovlu fotometriya tisulu ilo tayin edilir.

Bu tsulun mahiyysti - alovlu fotometrin alovunda natrium
atomlarmin sualanmasmm nisbi intensivliyini 6l¢mskdon ibaratdir.
Analiz edilen su aerozol gaklinde cihazin saminun alovuna daxil
edilir, Natrium siialar1 fotoelements diisorak fotocorayan omalo
gotiric ki, bu da qalvanometrds qeyd edilir. Qalvanometrin
gostaricisi niimunadeki natriumun qatilig: ilo miitanasibdir.

Metodun tayin etms haddi cihazin hassashg: ilo tayin edilir, onu
niimuneni qatilagdirmagla azaltmagq olar.

5.25.2. Cihazlar, qablar, va reaktivior

» Alovlu fotometr (PAJ) va ya digar markali 5 mkq/dm? kiitlo
qatiigina malik natriumu tayin etmok iigiin.
Siiso olgii gablars, DUIST 20292-74 E, kolbalar, pipetlor,
biiretlar.
Platin pura vs kasalar DUIST 6563-75.
Polietilen gablar: stokanlar 30 sm3, burma qapagh flakonlar
300 sm?, mikrostakanlar 1-2 sm3.
NaCl, DUIST 4233-77, «k.t»

vV VYV VY
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5.25.3. Qablarin va reagentlarin hazirlanmast

Moshlullan hazirlamaq figlin torkibi natriuma goro yoxlanilan
H-kationlu sudan istifads olunur. Bunun {i¢iin pNa gostaricisi va ya
xiisusi elektrik kegiriciliyi 6lgiiliir vo natriumun kiitla qatihgr 1 mkq/
dm3-dan ¢ox olmayan vs ya xiisusi elektrik kegiriciliyi 0,1 mksm/sm
olan sudan istifads edilir.

Niimunolor va standart mohlullarin gostarilmasi va saxlanilmasi
ligiin polietilendan hazirlanmis gablardan istifade olunur, hansi ki,
onlar avvalcs adi su ila, sonra distille suyu ilo yuyulur. Qablar 750-
1000 mq/dm? kiitls gatibgina malik natrium xlorid mshlutu ile dol-
durulur. 1 sutka saxlanilir vo sonra distille suyu ilo yuyulur. Qablar
o vaxt igo hazir sayilir ki, onun igorisinda 1 sutka saxlanilan distillo
suyun torkibindeki natriumun qatiligt alovlu fotometrin hossas-
ligindan asag1 olsun.

Bu gablar temperaturu 40°C-dok olan mayelsr igtin istifads
etmak olar.

Etalon mahlullari. 110-120°C temperaturda sabit cokiys gatirilon
0,254 gram natrium xlorid (NaCl) 1 dm? hocme malik 6lgii kolba-
sinda avvalco az migdarda distillo suyunda holl edilir, sonra iso mah-
lulun hocmi cizgiys qader catdirilariq ehmalca qangdirilir. Hazir-
lanmus mehlulun 1 dm3-da 100 mq natrium vardir (A mahlul).

Natriumun kiitlo gatihign 1 mg/dm? olan mshlulu (mohlul B) ha-
zirlamag iigiin A mohlulu 100 dafs distille suyu ilo ganigdirihir.

Alovlu fotometrin doracolonmasi figiin iki seriya standart moh-
lul hazirlayirlar: birini A mohlulundan, ikincisini B mohlulundan
250 sm? blgii kobasina cadval 5.8-2 uygun A va B mohlulu tokiirlor.

Codval 5.8.
Standart mahlulun gatiifi mg/dm?
A Vgh\;ct;?}l:;}?nun A mohlulundan | B mohlulundan seriya 2.
seriya 1.
125,0 50 0,50
50,0 20 0,20
25,0 10 0,10
12,5 5 0.05
5,0 2 0,02
2,5 1 0,01
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Kolbalar cizgiys gadar distills suyu ils doldurulur, ehmalca qga-
ngdirlir vo ovvalcaden yuyulub hazirlanmug polietilen gablara
tokiiliir.

Standart mohlullar otaq temperaturunda saxlamlir: II, I seriya
1- geyri-miisyyen miiddoto, II seriya bir ay miiddats saxlamhr.

Is zamani standart mahlullarin temperaturu niimunanin ‘tempe-
raturundan 5°C-dan ¢ox forqlanmsmsalidir.

5.25.4. Nitmunanin gétiiriilmasi

Niimuns avvalcodon yuyulub, qurudulmus kip qapagh poli-
etilen gaba gotiiriiliir. Analizi gétiirmozdon qabaq gab analiz suyu
ilo yaxalanir. Nimuno konservlogdirilmir. Analizo sn ¢oxu lsm?
niimuns Jazimdir. Niimuns gati oldugda onun hacmi artirilir. Ana-
liz niimunosinds karbohidrogen fazas1 olduqda, onu ayic qifda
aymirlar vo su tobaqesini analiz edirler. Ogor niimunads asilqan
maddalor varsa onu avvalcadon filtir kagizdan siizirlor.

5.25.5. Analizin apariimas:

Analiz alov fotometrin tolimatina uygun olaraq aparilir. Cihazi
159 qosduqgdan sonra analiz niimunssindoki natriumun giiman edi-
lon qatihig: intervalinda qrafik qurulur ki, bu zaman absis oxunda
natriumun kiitlo qatiligi mq/dm3, ordinat oxunda iss cihazin goste-
ricisi qeyd edilir.

Is prosesinds har 30 dagiqadon bir qrafik korreksiya olunur.
Bunun ii¢iin cthazin géstorisi distillo suyunda vo maksimal qatihiga
malik standart mohlulda yoxlayirlar.

Analiz suyundaki natriumun qatilig: qrafikden cihazin miivafiq
gostoricising asason tayin edilir.

Ogor niimunads natriumun miqdar: tayin edilon gatihigdan yu-
xart vo ya ondan asafidirsa, onda nimunesni distills suyu
ila durulagdirir vo ya platin qabda buxarlandirmaqla qatilasdirirlar.
1 mol/dm? xlorid tursusu mohlulundan istifads etmoaklo polietilen
mikrostaokana kegirirlor. Bu halda analiz niimunasinds natriumun
migdar asagidaki diisturla hesablanir:

A=CK
Burada:
C - durulasdirilmug nimunads natriumun qraﬁkdan tapzlmz,v
kiitla qatthgn, mq/dm?;
K — durulagdirma daracasi.
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5.26. Suda sarbast karbon 2-oksidin
toyini iizra metodika

5.26.1. Mahiyyasti va tayinat

Bu metod suda hall olan sarbast karbon 2 oksidin tayini fi¢iin
nazards tutulmusdur.

Metod sarbast karbon tursusunun fenolftalein indiqatorunun
istiraki ilo golovi mshlulu ilo bikarbonata goder titrlonmasina
asaslanir.

Sorbast karbon tursusunun titrlonmasi zaman pH kemiyystinin
dayismasi bu indiqatorun kegid intervali ilo dogiq iist-iista diismo-
yonds komoekgi maddslerdon hazirlanmis pH 8,3 vo 8,5 olan rangh
etalonlardan istifads olunur. (nisboton yiiksok pH-larda sarbast
karbon tursusu olmur) Analiz ii¢iin niimuns bir sira qanuna uy-
gunluglara riayst edarak xiisusi qablarda gotiiriiliir. Belo ki, analiz
gotiirilon sahanin havasindan hamiss karbron 2-oksid olur. Analiz
figiin 200 sm? su gotiirilonds vs 0,01 mol/dm3 natrium hidroksid ils
titrlondikds xsta 0,3 mq/dm? olur. Tayin edilms haddi 0,4 mg/dm?.
Analizin gedisat1 15 deqigadir.

5.26.2 Qablar va reaktivior i
Biiretka,tutumu 25 sm’, 5 sm’, 2-ci daqiglik sinfi DUIST 20292-
74.

Pipetka, tutumu 200 sm’,1 sm’, 2-ci daqiqlik sinfi DUIST20292-
74.

Kolba, tutumu 1000 sm®, 2-ci dagiglik sinfi DUISTS 1770-74.
Yast: dibli konusvari kolba, tipi KIj_I.—I-SOO, DUIST 25336-82.
Xlor kalsium trubka, tipi TX-V, DUIST 25336-82.

Natrium oksid DUIST 4328-77, «kt» 30%-li mohlul vo qatiligl
(NaOH)=0,01 mol/dm”* (0,01 n) olan mahlul.

Natrium tetrabor tursusu (bura) DUIST 4199-76, qatiif

( -;— N,B,0, -10H,0)=0.1mol / dm’

vV VYVVY V V¥V

(0,1 n) olan mohlul.

Kalium-natrium ¢axir tursusu, (seqnet duzu) DUIST 5845-79,

30%-li mohlul.

» Duz tursusu DUIST 3118-77, «kt» va ya fiksanal TS 6-09-2540-
72, qatiig1 (HCI)=O,1mol/dm3 olan (0,1 n) olan mahlul.

» Fenolftalein DUIST 5850-72 1%-li va 0,01%-li spirt mahlullar.
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> Askerit TS 6-09-4128-75.
» Natron shangi.

5.26.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Reaktiv mohlullarin vo etalonlarin hazirlanmas: iigiin distillo
suyundan istifads edilir.

Suyun karbon 2-oksiddsn azad edilmasi. Lazim olan miqdarda
analiz olunan su kolbaya tokiiliir, kolbanin agzi iizarinds iki desik
olan rezin tixac ilo kip baglanir: desiklordan birine karbon tursusu
(natron ohengi va ya askarit) ilo birlogdiriimis P-gokilli borucug,
digerins iss bir ucu kolbanin dibins ¢atan, diger ucuna is3 sixac olan
sifon yerlogdirilir. Sixaci baglamadan karbon qazinin kenarlagdir-
maq lgiin su 15 daqiqe qaynadilir.

0,1 mol/dm3 qatiltga malik bura mohlulu

19,1 gram reaktiv distillo suyunda hall edilir ve 6l¢ii kolbasinda
hacmi 1 dm?3 ¢atdirilir.

Etalon mahlullar

Etalon mahlullar 500 sm3 hacmo malik va rezin tixaclar ilo kip
baglanir yasti dibli kolbalarda hazirlanir.

Komoke¢i maddslordan hazirlanan etalonlar

Kémake¢i maddslordon hazirlanan etalonlar 1 ay miiddatinde
davamhbdir. Komok¢i maddslordan etalonlarin hazirlanmasi {igilin
mohlullarin hacmi cadval 5.9-da gosterilmisdir.

Cadval 5.9.
Moshlullarin hacmi, sm3 )
Etalonun Etalon 0,1 mol/dm? | 0,1 mol/dm3 £
heemi sm? mohlulun | qatiipa ma- | qatdifa ma- | 1%-li fenolfta-,
pH-1 lik bura lik duz tursu- | lein mshlulu
mohlulu su mohlulu
8.3 120 80 0.2
200 8.5 130 70 0.2
8,3 180 120 0,3
300 8.5 195 105 0.3

Analiz olunan sudan hazirlanan etalonlar

Analiz olunan sudan hazirlanan etalonlar 1 saat arzinda da-
vamli oldugundan onlar analiz aparilan zaman hazirlanmr.

Analiz olunan sudan hazirlanan etalon mohlullarm hocmi
codval 5.10-da géstorilmisdir.
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Cadval 5.10.

Niimunonin hecmi Segnet duzu | 30%-li galovi | 0,01%-li fe-
sm? ’ mahlulu, moluly, nolftalein,
Sm3 sm?3 sm3
200 1 1 0,2
300 1 1 0,3

5.26.4. Niimunonin gétiiviilmasi va analiza hazirlanmast

Niimunanin gotiiriilmasi vo analizs hazirlanmasi zaman ehtiy-
ath olmaq lazimdir ki, niimuns hava ilo gérismasin. Nimuna 500
sm? hacmo malik yast: dibli kolbada analiz edilir. Kolba ii¢ desikli
rezin tixac ilo kip baglanir. Iki desikds siiga borucuglar yerlssdirilir
ki, bunlarla kolbaya analiz olunan su kegirilir. Uglincii desik isa
biiretka iigiin nezordos tutulmusdur vo analiz gétiiriilon zaman bu
desik rezin tixac ils kip baglanir.

Su niimuno gétiiriilon saatda analiz olunmalidir.

5.26.5. Analizin aparimast

Cihaz kauguk borucugla analiz gétiiriilon noqtays birlesdirilir
va kolba analiz olunan su ilo doldurularaq borucuqdan o vaxta qo-
dar bosaldilir ki, cihazdan 3-4 dm? su kegsin. Rezin borucuq sixac
ila sixthir va kolba analiz gétiiriilan négtadan ¢ixarilir, borucuq aska-
rit vo ya nitron shoangi ils doldurulmus kalsium xlor borucugu ile
birlesdirilir. Kolbadaki mahlulun hocmi 200 vo ya 300 sm? qalana
gader borucuqgdaki sixaci bosaltmagla borucugdan mohlul bosaldi-
lir vo sonra borucuq yeniden sixacla sixilir. Uglincii desikdoki rezin
tixac ¢ixariir va biiret kémoayi ilo kolbaya har 100 sm? su iigiin 0,1
sm3 migdarinda 1%-li fenolftalein mshlulu tokiiliir, sonra ise bu de-
siys digar bir biiret qoyulur ve mshtul 0,01 mol/dm3 qatibqh natri-
um hidroksid mahlulu ils titrlonir. Mahlulun rengi etalon ile miigay-
isa olunur. Bu zaman els rang almaq lazimdir ki, bu rengin intensiv-
liyi birinci etalonun rangindon parlaq, ikinci etalonun rangindan ise
zaif olsun.
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5.26.6. Analizin naticalarinin tahlili
Suda karbon iki oksidin kiitlo qatilif1 (x) mq/dm3 asagidaki
diistur iizra hesablanir.
y= a-c-k-44-1000

vV

Burada:

a — qatthg 0,01 mol/dwi® olan natrium hidroksid mahlulunun analiz olunan su
niimunasinin titrlanmosina sarf olunan hacmi, sni’;

¢ — galavi mohbulunun nominal gatihg, mol/dn?’;
k - galovi mahlulunun nominal qatthgina diizalis smsal;
44 — verilmis reaksiyada karbon 2-oksidin ekvivalent kiitlasi, sm’;

V — analiz olunan suyun hacmi, sm’.

Tayinatin naticesi kimi 2 paralel analizin orta riyazi giymoti
gotliriliir, hanst ki, bu analizlorin noticelori arasindaki forg 0,3
mq/dm?-dan ¢ox olmamalidir.

5.27. Etilen-propilen istehsalinda durulasdirici buxarm alimmasi
xattinds su va buxar axmlarinda ammonyakdak: azotun tayini
metodikasi

5.27.1.Mahiyyati va tayinat:

Metodika durulasdirici buxarin almmasi bélmssinds su va bu-
xar axmlarinda istenilon qatiiqda rongli niimunslarin analizinds,
manegilik toradsn {izvi maddslorin istiraki ils azotu tayin etmok
d¢iindiir.

Analiz mohlulundaki qarisiglarin torkibinden asili olaraq,
mieyyen ardicilliqla qarnsiqlardan tomizlayirlor. Kanardan verilon
buxarin, tarkibinde ammonyak tsyin edilir. Durulagdirici buxardan
vo ammmonyakdan avvel yiingiill izvi maddslor konarlagdirilir,
sonra iso ammonyaki qovma tsulu ilo ayirirlar. Niimunadoki am-
monium-nitratin miqdarindan asih olarag onu hacmi vs ya
kolorimetrik iisulla tayin edirlar.
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Azotun gatihgi 1-10 mg/dm? vo ondan asafi oldugda azot

rongli merkur ammonium-yodidin omsole gslmasine asaslanan
«Nessler» reaktivinin istiraki tsulu ilo, toyin edilir. Metodun
hessasligi — 5 mkq ammoniium-nitratdir.

Qovulma metodu - artig migdar galovids (pH > 9) ammonya-

kin ayrilmasina artiq miqdarda gotiiriilmiis titrlonmis sulfat tursusu
mohlulu ilo qovularaq miqdari tsyinine ssaslanir. Tursunun artiq
hissesi qolovi mshlulu ils titrlonir. Hacmi metodun hossashg 2
mgq/dms3.

5.27.2.Cihazlar, qablar, va reaktivior

Y ¥ VVYVVYVYYY

Y YVVVY
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Fotokolorimetr FEK-M va ya FEK-56H, A=435 HM.

Qovma cihazi (ammonium azotun qovulmast liglin).

Elektrik plitasi.

Kolbalar 2-100-2, 2-1000-2, DUIST 1770-74.

Pipetka dosti DUIST 20292-74.

Silindrler 1-50, 1,50, 1-100, DUIST 1770-74.

Stokanlar BH-250 TC, DUIST 25336-82.

pH 6lgmok iiclin universal indigator kagizi 1-10,T§ 6-09-1 181-
76.

Natrium hidroksid, DUIST 4328-77, 25%-li vo 50%-li, eloca do
NaOH =0,1;0,5; 0,01 mol/dm? (0,1; 0,05; 0,01 n) gatibgli mehlullar.
Sulfat tursusu, DUIST 4207-77, k.t, qatilasdirlmis va (1/2
H,S04)=2; 0,1; 0,05 vo 0,01 mol/dm? (2n; 0,1n; 0,05n; 0,01n) qa-
tiligh mahlullar.

«Nessler» reaktivi TS 6-09-2089-77, «a.i.t» olmadigda.

Civa 2-yodid, DUIST 3206-46.

Kalium-yodid, DUIST 4232-74.

Kalium-hidroksidi DUIST 24363-80.

Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72, k.t., vo yaxud fiksonal
MRTU-6-09-1678-64.

Qirmizi metil indigatoru DUIST 5853-51, 60%-li etil spirtinds
0,2%-1i mahtulu.

Rektifikasiya olunmus etil spirti DUIST 18300-72.
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5.27.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Ammonyaksiz su

Reagentlorin mshlulunu, standart mohlullan1 hazirlamaq vs
niimunoslari durulagdirmagq igiin 2 dafa distillo olunmus amonyaksiz
sudan istifads olunur. Amonyaksiz su agagidak: tisulla alinir.

1) Vo Distillat1 H- formali kationitdon kegirmakls.

2) 500 sm? distills edilmis suyu DUIST 6709-72 yumrudibli kol-
baya tokiirlar, tizorina 0,5 sm3 gati sulfat tursusu slavs edib, qay-
nayanadok quzdirirlar vs ilkin 100 sm3 distillat atilir, yerds qalan
400 sm3 qovulmus amonyaksiz su 3-5 dm? hocma malik butulkaya
tokiib saxlayirlar. Butulkadan su gotiirmok {igiin onun asag: hissasi
tohciz edilib. Butulkanin yuxans: «dimdiyi» tixacla baglanir. Tixac
sulfat tursusu mohlulu ilo doldurulur. Cox tonnajl etilen istehsala-
tinda distillo sudan istifads olunur.

«Nessler» reaktivinin hazirlanmas:

Farfor havengdastods 10 gram Hg J ; ilo 5 gram KJ-i az miqdarda
tomizlonmis su ilo azirler. Sarimtil maye 100 sm3-lik silindra kegirilib,
izarinag 50 sm? 30 % -li KOH moahlulu slavs edib, tomizlonmis su ile
hacmi 100 sm3-a ¢atdiurilir vo silindri rezin tixacla baglaytb mehlulu
qansdirrlar. Reaktivdon tam soffaf oldugdan sonra istifads edilir.
Soffaf maye sifonla tiind rongli siigo qaba tokiiliir vo qaranliq yerds
saxlanir.

Ammonium-xlorid standart mahlulu

10 mg/dm3 (mohlul 1) va 50 mq/dm3 (mshlul 2) kiitls qatihiqh
standart ammonium-xlorid mshlulu 1g/dm3 qatihgh ammonyak
mohlulundan hazirlanir.

Bunun iigiin 3.144 qram, avvslcadon 100-105°C-da qurudulmu]§
NHCl-i 1 dm3-lik 6lcii kolbasina tékiib, ammonyaksiz suda hall
edirlor va su ilo xatts gadar doldururlar.

1 vo 2 mohlullar, ilkin mshlullar, ammonyaksxz su ila 100 va
20 dafs durulagdirmaqla hazirlanir.

5.27.4. Niimunonin gotiiriilmasi vo analizs hazirhq
Niimuna tiixach quru siigo gaba gétiiriiliir va dorhal analiz edi-
lir. Niimunani 3-49C-ds sutka arzinds saxlamaq olar va ya 1 dm3
niimunays 1 sm 3 qat1 sulfat tursusu slava etmoklo saxlamagq olar.
Analiz edilon obyektds karbohidrogen faza oldugda onu ayiric1
qifda aymnrlar va su (asag1) tabagasini analiz edirlor.
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Tursulagdinimis analiz suyu asilgan maddslarle ¢ox cirklandiyi
figiin onu torkibinds NH; olmayan kagz filtirdon kegirirlor. Bunun
{iciin bir ne¢s dafs amonyaksiz su ilo yuyub, filtirat1 «Nessler» reak-
tivi ilo onda NH;3-iin olmasi yoxlayirlar.

Ogor analiz edilon su nisbston tomizdirss, azaciq miqdarda
asilqan maddalor vo neft mohsullar varsa, siizma amoliyyati istisna
edilir.

5.27.5. Kolorimetrik metod

Qrafikin qurulmasi

Tadqiq edilon mohluilarda amonyak ve amonium duzlarnin mig-
dan yiiksok intervala malik oldugundan iki grafik 1va 2 qururlar, bu-
nun iigiin uygun olaraq standart 1 vo 2 NH,Cl mohlullarindan istifads
edilir

100 sm?-lik 6l¢ii kolbalarma 1, 2, 3. .. 10 sm? 1 vo ya 2 standart
mohluldan tékiiliir, xatto gadar amonyakh su ils doldurulur yaxsica
qarigdirirlar.

Kolbalardan birine yalmz 100 sm? amonyakll su tokirler
(miigayiss mohlulu). Hor kolbaya daqiq 2 sm? «Nessler» reaktivi
t6kiib gansdirirlar, 3 dogige sonra 435 nm dalga uzuniugunda, I
mohiul iigiin uducu tebagenin qalinlig 50 mm va II mohlul dciin 20
mm olan kiiveutds mahlullarin optik sixhig: 6lgiliir. Miiqayisa kiive-
tina «Nessler» reaktivi ilo ammonyaksiz su doldururlar. Miiqayiss
mohlulu standart mohlullar ils eyni vaxtda hazirlanir. Alinan goste-
ricilor asasinda, absis oxunda ammonyakm kiitlesi mq, ordinant
oxunda miivafiq optik sixhigm giymotini goymaqla grafik qurulur.

Ammonyakn va azotun tayini (konardan alinan buxarda). 100 sm?
analiz mohlulu 100 sm3-lik 6lcii kolbasina tokiib, iizerine 2 sm?3
«Nessler» reaktivi aslava edib qangdirirlar, 3 dagigedan sonra
mohlulun optik sixlig: Slgiiliir.

Durulagdiricy buxarda ammonyakin va ammonium-nitratin tayin
edilmasi. 100 sm? analiz olunan suyu 8lgii silindri ils 8l¢lir stokana
tokiilir vo iizorine 1 sm3 2 mol/sm? sulfat tursusu alava edib,
qizdiraraq yiingiil izvi maddoleri kenarlagdirmagq ti¢iin 50-60 sm3-dak
buxarlandirirlar. Buxarlandirdiqdan sonra qalig soyudurlar va 100
smi-lik olgii kolbasma kegirib, ammonyaksiz su ilo xotto gader
doldururlar, iizarins 2 sm? «Nessler» reaktivi slave edib va miiqayiss
mohlulu ilo is¢i mohlulun optiki sixlign dlgiiliir. Miigayiss mahlulu
bels hazirlanir: 100 sm? 6l¢ii kolbasina 1 sm? 2 mol/sm? sulfat tursusu
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mohlulu tokiib, xatta godor ammonyaksiz su tokilir vo 2 sm?
«Nessler» reaktivi slavs edilir. Alinmis mohlulun ronginin intensivli-
yindon asihi olaraq A=435 nm dalga wzunlugu uducu tsbagonin
galmligi 50 mm va ya 20 mm kiivetds optik sixlig: dlgiiliir.

Qotran suyu, iifiirms suyu, buxardan avval galon va hazir
moahsuldan ayrilan suda ammonyak va ammonium duzlarimn tayin
edilmoasi '

50-100 sm? anahz suyu 6l¢i silindri ilo 6l¢iiliib stokana tokiiliir,
iizorina 5 sm3 2 mol/dm?3 sulfat tursusu tokiib, qizdiraraq yiingiil iiz-
v1 birlasmalari, hidrogen sulfidi, karbon qazini ¢ixarmagq tigiin 50-60
sm3 hocmoa godar buxarlandirirlar. Qaliq hisss soyudulub, qovma
kolbasina kegirilir va iizarine 2 sm3 50 %-li NaOH moshlulu tékiib
buxarlandirirlar vo alinan ammonyak avvealcodan igorisine 40 sm?
0,05 mol/dm3 H>SO, mohlulu tokiilmils gobul stokamna yagilir.
Qsbul stokani elo goyulur ki, alonjun son ucu tursunun igorisind
kegsin. Analiz suyunu 5-10 sm3 qaliq qalanadsk qovurlar. Sonra gs-
bul stokanindaki moahlulu 100 sm? él¢i kolbasina tokiib, ammon-
yaksiz su ilo xatts gqadar doldurub, iizorina 2 sm? «Nessler» reaktivi
alavs edirlor vo miiqayise mohluluna nisbstsn optik sixhg Slgilir.
Miigayiss mohlulu hazirlamagq iigiin 100 sm3-lik 6l¢ii kolbasina 40
sm3 0,05 mol/dm3 sulfat tursusu tékiib, xatta qadsr ammonyaksiz su
ilo doldurub iizorins 2 sm3 «Nessler» reaktivi slavs edirlar. A-435 nm
dalga uzunlugunda alman mehlulun ronginden asih olaraq tobe-
gsnin 50 mm vo ya 20 mm kiivetdo optiki sixliq 6lgiiliir. Ammo-
nium-nitratin kiitlasi (mq) optik sixliglarin qiymatina gors tapilir.

Noaticalorin tahlili
Ammonyak vo ammonium duzlarinin kiitla gatiigi ammonya-
ka goéro hesabatda (X) mg/dm? bu diisturla hesablanir:
= mx 1000

V

Burada:
m — ammonyakin grafikdaon tapiinug kiitlasi, mg;
V — analiz suyunun hacmi, snt’.
Analizin naticasi kimi 2 paralel toyinatin naticasinin orta hesabi
giymati gotiiriiliir. Bu naticolor arasmdak: forq nisbi 5%-dan ¢ox
olmamaldir.

Analizin miiddati 60 dagigadir.
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5.27.6.Hacni metod

Niimunonin miqdar1 vo istifade olunan mohlullarin gatihgi
cadval 5.11-don forz edilon ammonium-nitratin miqdarina miivafiq
segilir.

- Ammonium-nitratin Kiitlo qatihg: 100 mq/dm?-dan ¢ox oldug-

da analiz suyu avvalcoadan durulagdirilir.

‘ Nimunenin lazimi hecmi gqovma kolbasma yerlosdirilir,
universal indiqator kagizina géro pH 7-5 gadar neytrallagdirlir. 20
sm3 25%-1i NaOH slavs edilib pH > 9-a gatdinlir.

- Qovma kolbasinda hocmi ammonyaksiz su 1o 300 smi-a
catdirib, kolbam1 tez qovma cihazina qosurlar. ©molo golon
ammonyak konusvari kolbaya —gabulediciys qovulur, ora iss avval-
cadon biiretdon 50 sm? titrli sulfat tursusu tékiirlor. Qabuledici
kolba els qoyulur ki, alonjun ucu tursunun i¢arisine girsin. Qovma
qurtardiqdan sonra gabuledici kolbani cihazdan ayinrlar, alinmuis
distillatin iizarine 0,5 sm3 metil-qirmizi mahlulu olava edirlar va rang
¢ohrayidan qumuzi-sarniya doyigsnsadsk NaOH mohlulu ils suifat
tursusunun artig titrlonir.

Eyni vaxtda analiz ilo yanag1 yoxlama tacriibasi aparilir. Bunun
figiin 300 sm? ammonyaksiz su ilo pH-7-dak neytrallasdinlir, {izarina
20 sm3 25%-li NaOH slava edilir vo igarisinde 50 sm?3 titrli sulfat
tursusu olan gebulediciys qovulur. Alnmis qovma mshsulu
(200 sm?) miivafiq normalliga malik NaOH mahlulu ils titrlenir.

Alinan notica hesabatda nozars alimir.

5.27.7. Naticalarin tahlili
Ammonium azotunun kiitle qatihgi (X) mg/dm3 bu diisturla he-
sablanr:

_ {(aK,—bK,)— A}-17-¢-1000
14

X

burada :
a — qabuledicidaki titrli sulfat tursusurun migdary, snt';
b — sulfat twgusurun artigiun titrlonmasina sarf edilon titrli NaOH-n migdan,
sty
A — yoxlama tacriibasins diizalis;
V - analiz riimunasinin hacni, snt’
¢ — titrli H,SO,va NaOH mahlullarimn nominal qanhg,

A =a K- b1 X
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Burada:

a; va b, ~ yoxlama tacriibasindaki titrli sulfut tursusu vo NaOH-in migdar,

smj,'

K, va K, — nominal tursu va galavinin qatiligana diizaliy amsah;

17 — ammonium azotunun ekvivalent kiitlasi;

V — analiz iigiin gétiriilan niimunanin hacmi, sni’,
Paralel tocriibalor arasindaki buraxila bilon farq 5% taskil edir.

Cadval 5.11.
Ammonium ) Nii d
azotunun forz Istifads olunan Analiz umunads
edilan kiitlo mohlullarin qati- suyunun azotun tox-
qatihig, mq/dm3 g1, mol/dm® (H) | hocmi, sm3 | ™™ migdary,
NH: mq NHa
1-10 0,01 150-300 0,7-1,8
10-100 0,05 50-300 3,5-9,0
100-don yuxari 0,1 100 vs az 7,8-18,0

Analizin naticasi kimi iki paralel tacriibanin orta hesabi giymati
gotliriiliir, bu naticaler arasindaki forq nisbi 5% -den ¢ox olmamali-
dir.

5.28. Suyun soffafligimmn tayin
edilmasi lizra metodika

5.28.1. Metodun mahiyyati
Soffaflify toyin etmok iiglin Sneylen metodundan istifads edilir.
Soffafligin 6lgiiséi kimi su slitununun hiindirliyi gabul edilir. Bu
slitununun arasindan miioyyen tipli srifti oxumaq miimkiindiir.
Soffafliq suda hall olan vs asilgan soklinds olan maddaslarin ran-
gindon va migdarindan asilidir.

5.28.2. Cihazlar, qablar

1. Siise silindr - daxili diametri 2,5-3 sm, hiindiirliyi 50 sm,
santimetrla kalibrs olunub. Silindrin asag: hissssinds su siitununun
hiindiirliyiini azaltmaq mogsadi ilo suyu silindrden axitmagq igiin
sliso borucuq yerlosir. Bu borucuga iizerinds siigo kran va vintli
sixac olan rezin boru taxilir.
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2. Suyun saffafligmin toyini sriftinin niimunasi:

Bu standart tosarriifat-igmeli suyun dmumi fiziki xasselerinin
toyin edilmesi metodunu miisyyen edir: Qoxu, dad, temperatur,
soffaflig, bulanighq, asilgan maddoler ve rong 54178309» harfin
hiindiirliyi — 3,5 mm.

5.28.3. Analizin yerina yetirilmasi

Silindri stative elo berkidirlor ki, onun dibi 4 sm hiindiirds
olsun. Analiz iiciin 0,5 dm3 su gotiiriib, yaxsica ¢alxalayaraq, 40 sm
hiindiirliikds olan silindre tokiirlor. Maye siitununun hiindiirliyiini
tonzimlayarak sriftin oxunmasina ¢alisirlar. Seffafliginin toyini yaxst
isiglandinimis otaqda, ancaq diiz giines siiast altinda olmadan
pancaraden 1 metr arali masafods aparilir.

5.28.4. Noaticonin tahlili
Soffaflig 1 sm dagiglikls maye siitununun hiindiirliyi ilo sm-lo
ifada edilir.

5.29. Etilen-Propilen qurgusunun durulasgdirici buxarin ahnmasi
xattinds su vo buxar axinlarinda karbon4 xloridlo ekstraksiya
edilon maddalarin tayin edilmasi metodikas:

Mabhiyyati va tayinati

Metodika EP-300 qurgusunun durulagdirici buxarin alinmasi
bolmasindaki su vo buxar axinlarinda karbond4 xloridls ekstraksiya
edilan iizvi maddoslori toyin etmok tglindiir.

Bu iisul sudan, karbon4 xloridds holl olmus maddalsri ¢ixarmag,
holledicini qovmaq vo ¢ixarilan maddolorin kiitlesini toyin etmoys
asaslanur.

5.29.2.Qablar, cihazlar va reaktivlor

» Analitik toraziler,

> Tonzimloyicili gizdirciya malik su hamamu,

» Termotenzimlayicisi olan quruducu skaf. Qiflar BD1-250, BDI-
500, BD1-1000, BD2-2000, DUIST 25336-82,

> Plpctka 2-1-5, DUIST 20292-74,
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Silindrlar 1- 25, 1- 250, 1- 500, 1- 1000, DUIST 1770-74
Kolbalar Kn Ks-100-14/23, Kn Ks -250-29/32 TC DUIST
25336-82,

Eksikator 2-250 DUIST 25336-82,

Qif VFKS 20-POR 100-36, DUIST 25336-82,

Karbon4 xlorid «a.ii.t» DUIST 20288-74,

Sulfat tursusu «k.t», p-1,84 q/sm?, DUIST 4204-77,

Ekstraksiya cihazi, ibaratdir:

Ayirict qif, masamali giise siizgac (xirda dogramms filtir kagiz1
doldurulur), yigma qif vo ekstrakt yigmaq igiin kigik kolbalar
Qovma cihazi: kolbalar, soyuducu, hslledici ligiin gabul kolbast

YV VVVVVYVY VYV

5.29.3. Niimunonin gitiiriilmasi va analiza hazirhg

Neft mohsullan suda asilgan vaziyystinds yerlossdiyindan onla-
rm suda hoall olmasi ¢ox ciizidir: onlar suyun iizarinds 6rtitk amala
gotirib, mexaniki hissaciklorin sathinds va qablarin divarinda ab-
sorbsiya olunurlar. Analizs 200-1000 sm3 su niimunasi gotiiriiliir.

Niimuns gabinin ¢akisi ovvalcodsn miioyyan edilmsli, tomiz
yuyulub qurudulmahidir.

Niimuns gotiirilon vaxt gab analiz suyu ilo yuyulmur va nii-
munonin biitiin hacminden karbon4 xloridls ekstraksiya iigiin istifa-
ds edilir. Niimunoe daima 20-25°C temperatura malik olmalidir.

5.29.4. Analizin apariimasi

Su niimunasi giiclii ¢alxalanir, miivafiq tutumlu ayirici qifa bo-
saldilir, va 5 sm3 sulfat tursusu ils tursulagdirilir.

Niimunanin oldugu gqab, onun divarina ¢6kmis karbo-
hidrogenlari tamizlomak iigiin 10-15 sm3 karbon4 xloridla yuyulub
ayirict qifa kegirilir. Qifin igindski niimuns 1-2 dagigs moéhksm gal-
xalanir va mayeni tam tabagalors ayrilanadak ¢okmayas qoyurlar.

Asagi faza (CCly vo ekstrakt) ayiric1 qifdan masamali siigs siiz-
gaca bosaldilir. Siigo siizgacin nazik ucuna xirda dogranmug filtir
kagiz1 doldurulur. Filtir kagizi 244 sm uzunlugunda kasilir. Filtir
kagizi on xirda su damcilarini tutmagq tgiindiir ki, bunlar halledici
ilo birgs kegib getmosin. Siigo siizgacdon kegirilon ekstrakt yigma
qifa oradan iss qovma kolbasina buraxiir. Kolba avvalcadan
t=105°C-da quruducu skafda sabit ¢okiys gatirilir.
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Rongsiz ekstrakt alinanadsk hor dofs 15 sm? CCl, ilo bir nega
dofs ekstraksiya aparilir.

Biitiin ekstraktin toplandifi qovma kolbasi cihaza birlesdirilir
va su hamaminda temperatur — 85-90° C-ds 2-3 damci /saniys siirat-
lo CCls qovulur. Halledicinin gahg kolbadan «armudcug» vs ya
tamizlanmis hava ils ifiiriiliib ¢ixarilir. Bunun iigiin «armudcug» su
va ya hava kranmna siiss boru kaugukla birlegdirilir va onu kolbaya
elo salirlar ki, o kolbanin divarina vs ondak: mohsula toxunmasin.
Hoalledicinin qoxusu yox olanadsk iifiiriirlor. Bundan sonra kolba
eksikatora yerlogdirilir vo 30 dagigs sonra analitik torszids ¢okilir.
Sabit ¢aki alanadak eksikatorda qurutmani tskrar edirlor.

5.29.5. Naticalorin tahlili
Niimunadaki ekstraksiya edilon maddslerin kiitls qatiligi (X)
mq/dm? bu diisturla hesablanir:

_(m—m;)-1000
14

X

burada:

m — mahlulla birga kolbamn kiitlasi, gr;
m, — bog kolbanin kiitlasi, qr,

V - niimunanin hacmi, snt’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel tacriibonin naticasinin orta

hesabr giymsti gotiirilir. Bu neticaler arasindaki forqg =+ 20%
nisbatindan ¢ox olmamalidir.
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5.30. Suda hall olmus oksigenin tayin
edilmoasi iizra metodika

Oksigeni hacmi yodometrik vo ya metilen mavinin istiraki ilo
kolorimetrik {isulla tayin edilir.

5.30.1. Yodometrik metodla oksigenin tayin edilmasi
3.30.1.1. Mahiyyati va tayinati Metodika suda 30 mkqg/dm? va yu-
xar1 qatiigda hall olmus oksigeni tayin etmak iigiindiir.

Metodika golavi miihitds ikivalentli manqan ionlarmn oksi-
genlo dérdvalentli mangan ionlarma oksidlosmasing asaslanir ki, bu
zaman turs miihitde KJ-don suda hall olmus oksigenin migdarma
uygun miqdarda sorbest yod aynhr. Ayrilan yod, indigator rolu
oynayan nisastanin igtiraki ilo natrium tiosulfat mahlulu ils titrlanir.

Oksigenin  toyin  edilmoesina sudaki  oksidlosdirici  vo
reduksiyaedicilor mane olur ki, onlarin tssirini nozers almagq iigiin
niimunasiz tacritbs aparilr.

5.30.1.2. Qablar va reaktivisr

Polietilen vedra 5-7 dm3.

Oksigenin toyininds istifada olunan siigo gab.

Rezin tixalar (¢ap kasilmis)

Congalvari birlegdirici boru, tip TS-B, DUIST 25336-82.

Mor sixact, vintsiz.

Biiret, icra 6, hacm 5 sm3, DUIST 20292-74.

Pipetlor, icra 2, hacm 1,3 sm3, d.s.2, DUIST 20292-74.

Yast1 dibli kolbalar, tip Kn-1-500, DUIST 25336-82.
Natrium-tiosulfat, ST SEB 223-73 va ya fiksanal 0,01 n. mahlul.
MnCl-4H,0, DUIST 612-75, «a.ii.t», va ya MnSOs5H:0,
DUIST 435-77, «a.ii.t».

NaOH, DUIST 4328-77, «t» va ya KOH, DUIST 24363-80,
«k.t.» 3%-11 mahlul.

KJ, DUIST 4232-74, «k.t.»

K,COs, DUIST 4202-75, «k.t.»

H2SO04, DUIST 4204-77 «k.t.» qgat1 va duru 1:1 nisbatds, DUIST
3118-77, «k.t»

Hidrogen-peroksid, DUIST 10929-76

Nisasta, holl olan, DUIST 10163-76, 1%-li mahlul.

VV VVV V VVVVVVVVVY
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» Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.ii.t.» 0,01 n. mahlul.

5.30.1.3. Qablarin va reagentlarin hazirlanmas:

5.30.1.3.1. Kaucuk borucuglan hidrogen peroksid slavs edilmig
3%-li natrium gelovisi mahlulunda, svvalcs adi su ilo, sonra distilla
suyu ilo yuyurlar. Niimuno gétiirmazden avval biitiin boru sistermni
analiz edilon su ils yuyulur.

5.30.1.3.2. Siiso qablara pipetka ilo manqan va kalium yodidin
gelovi mshlullarim daxil etmok di¢iin onlarn yuxari ucuna sixach
rezin borular geydirilir, niimuns gotiirmozden avval reaktivler ila
artiq miqdarda doldurulur ki, lazami hocmdo mohlul pipetdan
axidildiqda icarisinds miisyyan qadar mehlul galsin.

5.30.1.3.3. Oksigenin toyininds istifade olunan siiso gablar 0,1
sm3 dogiqliklo kalibra olunurlar. Bunun iigiin gapaqh bos siiso
gabin kiitlesi ilo 20°C distillo suyu ilo doldurulmus gapaglt siise
qabin kiitlasi arasindaki forq tapilir.

5.30.1.3.4. Mangan duzlann moshlulu - 45 qgram MnCl; vs ya
55 qram MnSO, 100 sm? distille suyunda hall edilir v mahlul filtir
kagizmdan kegirilir.

5.30.1.3.5. Kalium-yodidin galovide mehlulu - 100 sm?® distillo
suyunda 36 gram NaOH vs ya KOH, sonra 20 gram KJ va 0,05
gram KJO; hall edihir.

5.30.1.4. Niimunonin _gotirilmasi_va analizin_apardmas.._Iki eyni
hacmli siigo gabi vedrays goyub hor birina troynikden gslon rezin
borucuq salirlar. Rezin borucuglann digar ucu niimuns gétiiriilon
néqtoys birlosdirilir. Niimuns gotiirilon néqtads kran agilir va su
siigo qablardan kegarsk buraxaraq, vedrays tokiiliir. Vedrads suyun
saviyyasi siiss gablarin bogazindan 10-15 sm yuxari olanadak vedrs
doldurulur. Sonra ehtiyatla rezin borucuglar siiso gablardan
cixarilir vo niimuns gétiirillon néqtads ventil baglanir.

Su tabagesinin altindan avvalceden doldurulmus pipetkalardan
birinci siiss gaba 1 sm? mangan duzu mshlulu vo 1 sm? kalium-
yodidin galovids mahlulu, ikinci siiss qaba 3 sm? sulfat tursusu (1:1)
vo ya qati xlorid tursusu tokiilir sise gablarin agzini, tixacla
baglayib sudan ¢ixarir v qarisdirirlar.

Birinci siige qabda ¢okiintii ¢dkdiikdon sonra, onun igarisine 3 sm?
tursu tokiib, tixacla baglayib qarnsdinrlar. Tkinci siiso gaba 1 sm? KC-
in golevi mohlulu va 1 sm? mangan duzu mohlulu tékib, tixacla
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baglayaraq qarigdirirlar va har iki niimunsni 200 C-ys gador
soyudurlar. ki konusvan kolbaya pipet ilo 2 sm? 0,01 mol/dm? yod
moahlulu vo siiso gqabdaki mohlullan itkisiz bu kolbalara tékiirler.
Kolbalar: baglayir va qaranliq yers qoyurlar. 5 degiqadan sonra
kolbamn i¢indokini agig-san rang alinanadak 0,01 mol/dm3 Na;S;04
mohlulu ilo titrloyirlor, 1 sm3 nisasta mohlulu slavs edarsk maye tam
rangsizlaganadak titrlomoani davam edirirlar.

5.30.1.5. Noaticalarin tahlili
Oksigenin kiitls qatilig1 (X), mkqg/dm3, bu diisturla hesablanir:

[(a, -~ a,)-0,08- K ~0,005]-1000

X =
V
burada:

a, — birinci siigo qabdaki mayenin titrlamasina sorf edilon 0,01
mol/dm’qatihgl, Na,S,0, mahlulunun hacmi, sm’;

a, ~ tkinci giiga gqabdaki mayenin titrlomasina sarf olunan 0,01
mol/dm’ qatihgh, Na,S,0; mohlulunun hacmi, sm’;

K — 0,01 mol/dm® gatihgh tiosulfat mohlulunun diizalis amsal;

0,08 -0,01 mol/dm’ Na,S,0; mahlulunun 1 sm’-na miivafiq oksigenin
kiitlasi, mq;

0,005 - reaktivlords hall olmus oksigenin migdanina diizalis (1 sm’
mangan duzu va 1 sn’ kalium yodidin qalavi mahlulu ) ;
14 - analiza gétiiriilan suyun hacmi, sm’.

Analizin nsticosi kimi 2 paralel tocriibsnin naticssinin orta
hesabi qiymati gotiiriiliir. Bu naticalor arasindaki forq nisbi 15 %-
don ¢ox olmamahdir.

5.30.2. Oksigenin metil-mavi indigatoru ila tayin edilmasi metodikast

5.30.2.1. Mahiyyati va tayinati. Metodika tarkibinda 1-100 mkqg/dm3
gatiligda oksigen hall olmus su va kondensatin (etilen istehsalinda)
analizi {i¢iin nazards tutulmugdur.

Metod niimunads holl olan oksigenin tssiri altinda metilen-
mavinin rangsiz reduksiya olunmus formasmin intensiv géyarmasi
ilo miisayiot olunan oksidlosmasins ssaslanir.

Analiz edilon suyun temperaturu 25°C-dsn yuxar1 olmamaldir.

Analizin miiddati 20 dagiqa, OKYV cihazi ils 10 daqgiqadir.
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5.30.2.2. Cihazlar., gablar, reaktivlar. Oksigenin suda toyin edilmosi
iigiin cihaz, tip OKV TU 25-11-965-74. Analiz talimata uygun ola-
raq apanilir.

Kolorimetrik gqaba malik cihaz.

Biiret, icra 1, hocm 10, 25, 50 sm?, d.s.2, DUIST 20292-74.
Pipetlor, icra 1, hocmi 1 sm?, icra 5, hacm 5,50 sm? d.c.2.
DUIST 20292-74.

Ol¢ii kolbalari,icra 1 va ya 2,hacm 100, 500 sm? DUIST 1770-
74.

Qliserin, DUIST 6259-75.

Metilen-mavi, TU 6-09-3875-75.

D-qlitkoza, DUIST 6038-74, «a.ii.t.»

Kalium-hidroksid, DUIST 24363-80, 30%-1i mahlul.

VVVV V VVYVY

5.30.2.3. Reagentlorin hazirlanmasi Mahlullarin vs standart skalanin
hazirlanmas: tgiin distills suyundan istifada edilir.
5.30.2.3.1. Metilen-mavi mahlul. 0,125 qram metilen-mavi va 1-2 gram
glikozam 50 sm? distillo suyunda hall edirlor. 500 sm?-lik 8l¢ii kolbasinda
mohlulu gliserins xatts gadar catdirirlar vo qansdirirlar. Reaktiv qaranh-
qda bir negs ay saxlanila bilor.

5.30.2.3.2. Reduksiya edilmis metilen-mavi mohlulu. 50 sm? meti-
len-mavinin gliserinds mshlutu ilo 1 sm? 30%-li kalium-gslovisi qa-
risdirilir. Maye uzun dartilmis ucluga malik biirets tékiiliir, hava-
dan miihafizs etmok iiiin iist tobagasins vazelin tdkiirlor.

Mohlul bir saata rangsizlegir. Qizdirmagla rongsizlesmoni siirat-
landirmak olar.

5.30.2.3.3. Standart metilen-mavi mahlulu. 500 sm3 6l¢ii kolbasi-
na 4.7 sm? metilen-mavi mohlulu tokiib, su ils cizgiys qoedar doldu-
rurlar. Mshlulun intensiv gdy rang olmasi 100 mkq/dm? oksigenin
kiitls gatiligina uygundur.

5.30.2.4. Standart skalamn hazirlanmasi100 sm3-lik 6l¢ii kolbasina 0,
1,2, 5, 8 10 sm3 va s. standart metilen-mavi mohlulu tékiib, xatts
godar su ilo doldururlar, garigdinb mohlulu qaba bosaldirlar vs kip
baglayirlar.

Reng 0, 1, 2, 5, 8, 10 va s. gatiigh mkq/dm? oksigenls
miivafiqdir. _

Skala — qaranhq yerds saxlamaqla 7 sutka yararhdur.
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5.30.2.5. Analizin apariimas

Tomiz yuyulmus bos kolorimetr gqabi tutuma yerlosdirilir.
Niimuns gétiiriilon ndqtays geydirilmis rezin borunun ugu kolori-
metr gabinin dibine qader salimir va 5 daqgiqe saxlanilir. Qab su ila
dolub agzindan dasir vo tutum yifilmaga baglayir. Qabm
hiindiirliyiinden 10-15 sm yuxan ssviyyade su yigilandan sonra
ehtiyatla rezin boru niimuns gétiiriilon néqteden ¢ixarilir vo haman
daqiga suyun altinda qalan kolorimetrik gaba 2 sm3 metilen-
mavinin qalovi gliserin mahlulu verilir. Qabmn agzi ¢op kasilmis rezin
tixac ila baglanir va sonra suyun igarisinden gixarilir.

Qabin igerisindoki mohlul ehmalca garigdirthir va 1 dagigedan
sonra niilmunanin rongi standart skalanin rongi ilo miiqaysiss edilir.
3.30.2.6. Naticalarin tahlili. Oksgenin kiitlo qatiligi (X); mkq/dm3,
iginda niimuns olan qabin rangini miivafiq standart mehlulun rangi
ilo miigayiss etmaklo toyin edilir.

. Analizin naticasi kimi 2 analizin naticesinin orta hesabi giymati
gotiiriikir.

5.31. H-kationitdan kegirilmis suyun tursulugunun
tayini lizra metodika

5.31.1. Mahiyyati va tayinat

H-kationitdan filtirlonan suda giiclii vo zaif tursularin antonla-
rinin igtiraki ils miisahids olunan turs miihit yaranir. Suyun tursu-
lugu su niimunssinin pH-nin istifads olunan indigatorun rangi doyi-
sonadak su sorf olunan gslovinin miqdarma ssasen tayin edilir. Me-
tilnarinca goéro titrlondikds giiclii tursular, fenolftaleins gora titrlome
davam etdirildikds zaif tursular (moshluldan karbon qazi soklinds
xaric olan davamsiz karbonat tursusu istisna olmagla) neytrallagir.
H-kationitdon kegirilan suyun tursulugunun analizi zamant ancaq
metil gahrayiya gora titrlonan giicli tursularin gatihig: tayin edilir vo
milligram-Ekv/dm3 vo ya mkq-ekv/dm3 ilo ifads olunur.

Analiz miiddati 15 daqigadir.

5.31.2. Qablar, reaktivlsr .
> Biiret, 2-ci daqiqlik sinfi, tutumu 25 sm3, DUIST 20292-74.
» Pipet, 1-ci doqiqlik sinfi, tutumu 25, 100 sm3, DUIST 20292-74.
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Mikrobiiretka, 2-ci daqiqglik sinfi, tutumu 5 sm?, DUIST 20292-
74.

Kimyovi stakanlar, tipi BH-100TS, DUIST 25336-82.
Konusvar tipli kolba Kn, tutumu 250 sm?, DUIST 25336-82.
Qif tipi B, DUIST 25336-82.

Caki iigiin nezerde tutulan stekanlar (biksler) tipi CB, DUIST
25336-82.

Natrium hidroksid, DUIST 4328-77, «kt» mahlulun qatiligt 0,1 n va
0,01 n.

Metil narinc (indiqator), DUIST 10816-64, 0,1% -li mohlul.
Metil qirmiz: (indiqator), DUIST5853-51.

Metilen mavi (indigator), MRTU 6-09-2945, «a.i.t.».
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5.31.3. Analizin gedisi

250 sm? hacma malik konusvari kolbaya 100 sm? analiz olunan
su tokiiliir, tizorina 2 damei metil narinct tokiiliir vo gahray: rongli
mohlul natrium hidroksid ilo sar1 reng alinana qader titrlonir.
Miigayise mohlulunu hazirlamagq igiin terkibinds karbon gazi ol-
mayan kimyavi duzsuzlasdirilmis sudan 100 sm? gotiiriib {izarine 2
damci metil narinct va 1 sm3 galavi mahlulu tokiliir. Ogar suyun
tursulugu 0,5 mq-ekv/dm3-dan asagidirsa onda su 0,01 mol/dm? qa-
tiliga malik galovi mahlulu il qarisiq indigator slave etmakls titrls-
nir. Qarisiq indiqator asagidaki sokilde hazirlamur: eyni hocmde
0,2%-li metil qurmizinin spirtds mahlulu va 0,1%-li metilen mavinin
spirtds mohlulu gétiiriilib qarisdirilir.

Anaiz suyunun tirirlonmasine 2 sm3-dan az galovi sorf olunursa
mikrobiiretkadan, 2 sm3-dan yuxarn olduqda ise biiretden istifads
olunur.

5.31.4. Naticalorin tahlili
Suyun tursulugu (X) mq-ekv/dm? ve ya (Xi) mkq.ekv/dms-la
asagidaki diisturla hesablantr.

X=a-c-k~]000
vV
X, = a-c-k-1000
V
burada:
a4 ~ analiz olunan suyun titrlanmosina sorf olunan 0,1 mol/dm’
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natriumhidroksidin hacmi, sm’;
¢ — natrium hidroksidin mahlulunun nominal qatiligr, mol/dnr’;
k - natrium hidroksidin nominal gatihgina diizolis smsah;
V - analiz olunan suyun hacmi, snt’.

Analizin noticasi kimi 2 paralel analizin naticasinin orta hesabi
giymeti gétiiriiliir. Bu nsticaler arasmdaki farq 15% olmalidir.

5.32. EP-300 qurgusunun durulagdirici buxarnn almmasi
xattinda su vo buxar axinlarinda goloviliyin toyini
metodikasi

5.32.1. Tayinati vo mahiyyati
 Suyun gsloviliyi onda hsll olmus galovi birlesmalori ils baghidir

vo indigatorun rangini doyigdirensk niimunsnin pH-nin miivafiq
komiyyato gatirilmesine sorf olunan xlorid tursusunun migdarnin
ol¢iilmoasine ssaslanir vo hacmi iisul ilo tayin edilir. Son natica vizual
olaraq indigatorun kdmoyi ilo vo ya elketrometrik iisul ilo toyin
etmoak olar.

pH - 8,3 alinmasina sarf olunan (indiqator - fenolftalein) titrli
tursu mohlulunun miqdar serbast galaviliys ekvivalentdir: pH - 4,5
allnmasma (qgansiq indigator vo ya metil ¢ohrayr) sarf olunan
tursunun miqdari imumi galoviliye ekvivalentdir.

Qolovilik analiz olunan suyun 1 dm3-da milliqgram ekvivalentls
ifads olunur.

Iki paralel toyinlorin naticelori arasindak: buraxila bilen forq
0,1 mq-ekv/dm3-dir. Analiz miiddati — 15 deqiqadir.

5.32.2. Qablar, reaktivlsr, cihazlar

> Siisa ol¢ii elektrodu ve miiqayiss kalomel elektrodlar: olan pH-
metr. ‘

» Maqnit garigdiric.

» Havasi1 CO; va inert gazdan tomizlomak ligiin hava iifiiron qurgu.
Havani COz-don tomizlomak {giin uzunlugu 50 sm ve diametri
2- 2,5 sm olan igarisina natron shong doldurulmus siise borudan
buraxilir. Havada CO;-nin olmamasim yoxlamaq igiin, onu
Ba(OH), mshlulundan kegirirlor. Bu zaman mohlul bulanma-
malidur.
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Pipetlor 6-1-10 vo ya 7-1-10, DUIST 20292-74.

Silindr 1-100, DUIST 1770-74.

Biiret 7-2-10 DUIST 20292-74.

Olcii kolbalari 2-100-2 ve 2-1000-2, DUIST 1770-74.

Kolbalar, Kn-250-34 TC, DUIST 25336-82.

Stakanlar BH -150 TC, DUIST 23336-82.

Qiflar BH 56-80, DUIST 25336-82.

indiqatorlar tigiin damciladict, DUIST 25336-82.

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t» vs ya fiksanal 0,01
mol/dm? TS 6-09-2540-72 (0,1; 0,01 n).

Fenolftalein indigatoru, 60 % etll spirtinds 0,1%-li mehlul
Metilgahray1 indigatoru, 0,1 %-li mehlul 0,1 qr metil ¢shray: 80
sm3 isti suda hell edilir, soyudub hacmi 100 dm3-s ¢atdirilir.
Metil qumiza indigatoru, DUIST 3853-52, 0,2%-li mohlul (60%-li
spirtda).

Metilen-mavi indigatoru, MRTU 6-09-6045-69, «a.ii.t» 0,1%-I
(spirtda) mohlul.

Reftifikasiya edilmis etil spirti, DUIST 18300-72.

Qarisiq indigator: metil-qirmizt va metilen mavi mohlullarim
berabar hocmds qangdirirlar.

YVVVYVVVVY
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5.32.3. Niimunonin gotiiriilmasi vo analiza hazirlg

Tamiz, quru, soffaf siigo qaba niimune gotiiriilir, tixacla kip
baglanir, derhal analiz aparlir. 9gar qab tixacadok su ilo dolduru-
lubsa, onda onu sutka arzinde analiz etmak olar.

Analizds karbohidrogen fazasi olduqda ayirict qifin komayi ilo
onu ayirib, su tabagasini analiz edirlar.

Vizual titrloms zamani analizo niimunsnin intensiv rengi mane
olur. Onu aktiv kémiir slava etmoklo vo analizdsn 6ncs niimunsni
stizmokla aradan qaldirirlar. Bulaniq niimuno filtirden kegirilir vo
ya ¢okdiiriiliir.

Elektrometrik titrloms zamani niimunsnin rongi analizin natica-
sina tasir etmir.

Potensiometrik titrlomo zamam pH-m miisyyen edilmssine va
indigatorun rang kegidinin diizgiin tayin edilmesine CO; mane olur.
Buna gora do goloviliyi daha deqiq tayin edan zaman COo-ni inert
qazla ifiirorak sixigdirib gixarirlar.

Hor analize 100 sm3 su talob olunur. Niimunenin hacmini suyun
galaviliyinin toxmini giymati ila tenzimlayirlar. Ogar azaciq gslsvi-
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liys malik analiz suyunu titrladikds 0,1 mol/dm? xlorid tursusunun
sorfi 1 sm3-don az olarsa, onda tazs analiz suyu gotiiriib, titrlomani
tokrar edirlar, bu zaman 0,01 mol/dm? xlorid tursusu mshlulundan
istifado edirlor.

5.32.4. Analizin apariimas:

5.32.4.1. Sorbost goloviliyin tayini. 100 sm3 niimuns &lgib
gotiiriirlor. Qaloviliyi yiiksak olan sudan azaciq migdarda gétiiriib,
gaynadilib soyudulmus distills suyu ilo hacmi 100 sm3-s gatdirirlar.
2-3 damc fenolftalein mahlulu slavs edib ag fonda 0,1 dm? xlorid
tursusu mohlulu ils tam rangsizlogonodok titrlayirlor. pH - 8.3 ola-
nadak elektrometrik iisulla titrloyirlor.

5.32.4.2. Umumi qolovinin toyini. 100 sm3 niimuns &lgiib
gotururler va ya sarbast galaviliyi toyin edilmis niimunani goétiiriib
iizorine 3 damei qangiq indiqator va ya 2 dama metilnarinci slava
edirlor. Sonra su niimunasi inert qaz va ya hava ile ifiiriiliir vo eyni
vaxtda ag fonda 0,01 mol/dm? xlorid tursusu ils yasil rongdan ¢irkli-
boz rangs keganadsk vo ya sari rongdon narinci range kegonadok
titrlayirlar.

Inert gazla iifiiriilms davam etdirilir va lazim galorsa 5 daqigs-
don sonra axwradak titrloyirlor. Elektrometrik analiz zamam da
iifiiriilma aparihr, lakin pH 4.5 olanadak titrlayirlar.

5.32.5. Noaticalorin tahlili
Analiz suyunun goaloviliyi (mkg-ekv/dm3) bu diisturla hesabla.-

nir: { -
0 _a-K-01-1000 a-K-100 h
ff 1% 4
0 _b-K-O,l-lOOO_a-K-lOO
ff % %4
burada:
a — fenolftaleinls titrlamaya sarf edilon tursu mahlulu, sm’;

b - gansiq (metilnarinci) indigatorla titrlsmaya va ya pH-4,5-2
gadar sarf olunan tursu mahlulu, snt’

K — tursunun nominal gatihgina diizalis amsali;

V  — titrlama iigiin gotiiriilon niimunanin hacmi, sm’

183



Analizin naticasi kimi 2 paralel toyinatin orta hesabi qiymati
gotiiriiliir, bu tayinatlar arasmndaki farq 0,1 mq-ekv/dm3-dan ¢ox
olmamahdir.

5.33. Aliiminiumun(III) xazaryam agig-gahvayi torpaqda
fotometrik tayini

5.33.1.Tayinatt va mahiyyati

Bu iisul aliminium (III) ionlarmn 2,3,4-trihidroksi-4'-fliora-
zobenzolla qarsihql tesiri noticesinds kompleks birlosma omoalo
golmasina va mshlulun optiki sixligimun fotometrik olgtilma-sina
asaslanir. Tayinata molibden (VI) va Hf (IV) mane olur. Bu iisulda
aliiminiumun tayini intervah 0,054-0,648 mkq/ml intervalindadir.

5.33.2. Cihazlar, gablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdirici :
Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?
Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
Nitrat tursusu, gati

Xlorid tursusu, qati

Fliiorid tursusuy, qati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-11
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5.33.3. Reagentlorin hazirlanmasi

fsdo istifads olunan reagent mohlulu (1-10-3 M) onun lazimi
miqdarin torezids ¢okilorak 25,50 mi-lik oleii kolbasinda distills
suyunda hall etmoakla hazirlanilir.
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5.33.4.Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 5)

0,1 M NHsOH va 0,1 M CH3COOH moshlulundan uygun
hacmds gétiiriilarak pH 5 olan bufer mshlul hazirlanir vo mahlulun
tursulugu ionomerds daqiqglasdirilir.

5.33.5. 1101 M aliiminium mahlulunun hazirlanmas:

Aliminiumun 1-10-1 M qatihgh mshlulu yiksok kimyovi tamiz
metalinmn xlorid tursusunda holl edilmssi il malum metodika iizra
hazirlanir.

5.33.6. Daracali qrafikin qurulmast

25 sm3-lik 6lgii kolbalarna 0,1; 0,2; 0.4; 0,6; 0.8; 1,0 sm? metal
mohlulu vs hor bir kolbaya 2,5 ml 1-10-* M reagent mahlulu slavs
edilir va cizgiys qadar pH-1 5 olan bufer mohlulla durulasdirilr.
Alinmis mohlullarin optiki sixlig1 440 nm-ds 6lgiiliir. Absis oxunda
aliiminiumun gatilig1 vs ordinat oxunda iso mohlulun optiki sixhg:
qeyd olunaraq daracali grafik qurulur.

5.33.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparilmas:

1 gram standart torpaq niimunssi (SP-1, SP-2, SP-3) 15 ml
HF+5 ml HNO; qangiginda qrafit putada 50-70°C-da hall edilir.
Almnmig mohluldan HF-un artigin kanar etmoak iigiin mohlula yeni-
don 7-8 ml HNOs; slavs edilorsk 60-700C temperaturda qizdirilir va
bu proses ii¢ dofa tokrarlanir. Alnmis bark faza distills suyunda hall
edilorak 100 ml-lik kolbaya kegirilir. Standart niimunslords aliimi-
niumu fotometrik metodla toyin etmok ii¢iin hazirlanmis mahlulun
alikvot hissosi 25 ml-lik kolbaya kegirilir va tizarine 2 ml 1-10* M R,
alavs edilarak cizgiys qadar pH-5 lo durulagdirilir vo 2=440 nm da-
Iga uzunlugunda isiqudmasi Slgiiliir. Optiki sixligin qiymstine osa-
san daracali grafikdon aliminiumun migdar tapilir.

5.34. Aliiminiumun (IIT) doniz suyunda fotometrik tayini

5.34.1. Tayinati vo mahiyyati

Bu iisul aliminium (III) ionlarinn 2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazo-
benzolla aa -dipiridilin (Ur) istirakinda qarsiligh tasiri naticasinds
kompleks birlosms amolo golmasine vo mshlulun optiki sixliginin
fotometrik olgiilmasina asaslanir. Toyinata molibden (VI) vo
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hafnium (IV) mane olur. Bu iisulda aliiminiumun toyini interval
0,043-1,2 mkqg/ml intervalindadir.

5.34.2. Cihazlar, qablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya dxgar marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdiricl

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimysvi stokanlar

2,3 ,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
urotropin aromatik amin

Nitrat tursusu, qati

Xlorid tursusu, gati

Flilorid tursusu, qati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-li

VVVVVVVVVVYVVVYVY

5.34.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Isda istifade olunan reagent mohlulu (1:103 M) onun lazimi
miqdarinin toerazids gakilorak 50 mi-lik 6l¢ii kolbasinda distills suy-
unda hall etmakls hazirlanilir. aa -dipiridilin 1-10-2 M mahlulu onun
lazimi migdarinin spirtds hall edilmassils hazirlanilir.

5.34.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 3)

0,1 M NHOH vs 0,1 M CH;COOH moshlulundan uygun
hocmda gétiiriilorak pH 3 olan bufer mahlul hazirlanir vo mahlulun
turgulugu ionomerds dagiglosdirilir.

5.34.5. 110 M aliiminium mahlulunun hazirlanmas:

Aliiminiumun  1-10-1 M gatiliql mohlulu yiiksok kimyavi tomiz
metalinin xlorid tursusunda holl edilmssi ilo molum metodika {izra
hazirlanir.

5.34.6. Doracali qrafikin qurulmas:
25 sm3-lik 6lcii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mshlulu va har bir kolbaya 2,5 ml 1-10-3 M reagent mshlulu,
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1 ml 1102 M Ur mohlulu slavs edilir va cizgiys qader pH-1 3
olan bufer mohlulla durulasdirthir. Alinmis mohlullarin optiki sixhig:
440 nm-ds &l¢iiliir. Absis oxunda aliminiumun gatihig: vs, ordinat
oxunda iss mohlulun optiki sixligi qeyd olunaraq deraceli qrafik
qurulur.

5.34.7. Niimuna gétiiviilmasi va analizin aparilmas:

Xazar denizinin Tiirkan qosabasi sahilinden gotiriilmiis 1 litr su
niimunasi qaynamamagq sortils buxarlandirthr. Alnmis ¢ékiinti S
ml HNOs-do hall edilersk, 50 ml-lik &lgii kolbasina kegirilir va
distillo suyu ile cizgiys qader durulasdirilir. Niimunads Al-u toyin
etmak iiglin hazirlanmis niimunaden 2 ml gétiiriliir, 25 ml-lik 8lci
kolbasina kegirilir va iizorina 2 ml 1-10>M Ry, 0,8 ml 1.10*M Ur
slave edilir vo pH 3 ils cizgiys goeder durulasdirihir. Alnmis rengli
mohlulun optiki sixligt 1 sm-lik kiivetds, A=440 nm dalga
uzunlugunda, KFK-2 cihazinda isiqudmas: 6lgiiliir. Optiki sixhgin
qiymoatins asasan daracali grafikden aliiminiumun miqdari tapihr.

5.35. Aliiminiumun (III) sink asash
arintida fotometrik tayini

5.35.1.Tayinat1 vo mahiyyati

Bu iisul aliminium(III) ionlarinin bis-[2,3,4-trihidroksifenil-
azolbenzidinls o ,a -dipiridilin istirakinda qarsiigh tasiri naticasin-
do kompleks birlogmo amale galmesine vo mohlulun optiki sixliginin
fotometrik dl¢lilmasina osaslamir. Toyinata molibden(VI) va
hafnium(IV) mane olur. Bu iisulda aliiminiumun teyini intervali
0,087-1,860 mkq/ml intervalindadir.

5.35.2. Cihazlar, qablar, reaktivior
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya diger marka
fonomer, 1-130 .
Elektrik qizdirict
Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3
Silindr, tutumu 100 sm3
Kimyavi stokanlar :
bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo]benzidin

VVVVVVY
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a0 —dip. aromatik amin
Nitrat tursusu. qati
Xlorid tur susu, gatt
Fliiorid tursusu, gatt
Spirt, 96%-11

VVVVYY

5.35.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarimn tarazide ¢akilarak 50 ml-lik 8l¢ii kolbasinda distills suy-
unda holl etmokls hazirlanilir. a,of —dipiridilin 1-102 M mohlutu
onun lazimi migdarmnin spirtds hall edilmasils hazirlanilir.

5.35.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 2)
Qati xlorid tursusu moshlulundan uygun hacmds gotiiriilorok
pH 2 olan bufer mohlul hazirlanur.

5.35.5. 1-10-! M aliiminium mahlulunun hazirlanmast

Aliiminiumun 110t M qatihgli mohlulu yiiksak kimyavi tamiz
metalinmn xlorid tursusunda hsll edilmasi ils molum metodika izrs
hazirlanir.

5.35.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 smi-lik olgii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mohlulu va har bir kolbaya 2,5 mi 1-10-* M reagent mohlulu, 1 ml
1102 M o.o'—dipiridilin mohtulu alavs edilir va cizgiya qader pH-t 2
olan bufer mohlulla durulagdirilir. Ahnmis mehlullann optiki sixligl
440 nm-do &lciiliir. Absis oxunda aliminiumun qatiift vo, ordinat
oxunda iss mohlulun optiki sxxligr qeyd olunaraq daracali grafik quru-
lur. .

5.35.7. Niimuna gétiiriilmasi va analizin apariimast

Orintiden 1 qram gotiiriib tizerina 20 ml HCI vs iizarina 1-2
damec: HNO; tékiib, 500C-ds hall edilir. Alinmig mohlul 50 ml-lik
kolbaya kegirilib, cizgiys kimi distille suyu ilo durulasdiriir. Bu
mohluldan 1 ml gotirib 25 mi-lik 6l¢ii kolbasina tokiilir, tizorina 2
ml 1-107 R, 1 ml 1-107 2,2 dip. mohlulu tokiilir vo pH 2 ils cizg-
iye kimi durulagdirihr. Alinmus rongli mohlulu galinligs 1 sm olan
Kiivets tokiib KFK-2 da 490 nm dalga uzunlugunda, reaktiv fonun-
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da optiki sixligr élgiiliir. Optiki sixlifin giymeatino asason doracali
grafikdan aliiminiumun miqdan tapilir.

5.36. Qalliumun (IIT) vulkan monsali
siixurlarda fotometrik toyini

5.36.1.Tayinat1 va mahiyyati

Bu iisul qallium (III) ionlarinm bis-(2,3,4-trihidroksifenilazo)
benzidinle qarsiligh tesiri noticesinde kompleks birlagsms amols gal-
masina vo mahlulun optiki sixhiginin fotometrik lgiilmasine asasla-
nir. Taoyinata indium(IIl) va sirkonium(III) mane olur. Bu iisulda
qalliumun tayini interval 0,14-2,80 mkq/ml intervalindadir.

5.36.2. Cihazlar, qablar, reaktivlor
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
fonomer, 1-130

Elektrik quizdiric

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
bis-(2,3.4-trihidroksifenilazo) benzidin reagenti
Nitrat tursusu, gat:

Xlorid tursusu, gatt

Fliorid tursusu, gati

Spirt, 96%-li
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5.36.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isdo 1stifade olunan reagent mshlulu (1-10-* M) onun lazimi
migdarimin terazide ¢akilersk 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda distilla suy-
unda hall etmoaklo hazirlanilir.

5.36.4.Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 2)

Qat1 xlorid tursusu mohlulundan uygun hscmds gétiirilarak
pH 2 olan bufer mohlul hazirlanir.
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5.36.5. 1-10' M gallium mahlulunun hazirlanmast
Aliminiumun 1-10-1 M gatiligh moahlulu yiiksok kimyavi tomiz

metalinin xlorid tursusunda holl edilmasi ils moalum metodika izrs
hazirianir.

5.36.6. Daracali qrafikin qurulmas: )

25 sm3-lik dl¢ii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mohlulu v har bir kolbaya 2,5 ml 1:103 M reagent mahlulu slavs
edilir vo cizgiys qader pH-1 2 olan bufer mshlulla durulagdirlir.
Alinmis mshlullarm optiki sixig: 490 nm-ds olgiilir. Absis oxunda
galliumun gatilif va ordinat oxunda ise mohlulun optiki sxhif1
qeyd olunaraq doracali qrafik qurulur.

5.36.7. Niimuna gotiiriilmasi v analizin apariimas:

| gram standart torpaq niimunasi (SP-1, SP-2, SP-3) 15 ml
HF+5 ml HNO; qarisiginda grafit putada 50-70°C-de hall edilir.
Alinmis mahluldan HF-un artigimi kenar etmok iiglin mohlula yeni-
dan 7-8 ml HNO;s slavs edilarak 60-700C temperaturda qizdirihir va
bu proses ii¢ dofa tokrarlanir. Alinmis bark faza distille suyunda hall
edilorak 100 ml-lik kolbaya kegirilir. Standart niimunalerds qalliu-
mu fotometrik metodla tayin etmak tigiin hazirlanmig mohlulun ali-
kvot hissasi 25 mi-lik kolbaya kegirilir v iizorine 2 ml 1-10* M R:
slave edilarak cizgiye goder pH-2 ilo durulagdirilir ve A=490 nm da-
1ga uzunlugunda isiqudmas: 8lgiikir. Optiki sixhigm giymatine ssa-
sen daracali grafikden qalliumun miqdar: tapiir.

5.37.Molibdenin i¢moli suda fotometrik toyini

5.37.1. Tayinati vo mahiyyati

Bu iisul molibden(VI) ionlarmin pirogallol qirmiz: ile qarsihglt
tosiri naticasinda kompleks birlosms amalo gotirmasine vo mahlulun
optiki sixhigmin fotometrik 8lgiilmesine asaslantr. Toyinata titanl:1
nisbatinde mane olur. Bu disulda molibdenin tayini intervah 0,09-
1,92 mkg/ml intervalindadir.

5.37.2. Cihazlar, qablar, reaktivlor
» Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya diger marka
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Tonomer, 1-130

Elektrik qizdiricis:

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?
Silindr tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar

Piroqallol qirmuzi
Setiltrimetilammonium bromid
Sulfat tursusu

Fosfat turgusu, qats

Spirt, 96%-li

VVVVVVY YVY

5.37.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isds istifads olunan reagent mohlulu (5-10-5 M) onun lazimi
miqdarimn torazide gokilorsk 50 ml-lik &lcii kolbasinda 1:1 nisba-
tinds spirt:su mshlulunda holl etmoklo hazirlanir. 1 M H;PO4 moah-
lulu qati  H3POs mohlulundan uygun hacm gotiiriilorak hazirlan-
mugdir.

5.37.4. Molibden(VI1) mahlulunun hazirlanmas:
Molibdenin 1-101 M qatihgh mohlulu onun kimyavi tomiz
duzunu suda hall edilmasi ilo malum metodika tizra hazirlanir.

5.37.5. Daracali qrafikin qurulmasi

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarma 0,05; 0,1; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mohlulu vs har bir kolbaya 3,0 ml 5-104 M reagent mahlulu vo 4 ml
1-103 M setiltrimetilammonium bromid mohlulu slave edilir vo ciz-
glys gader 1,0 M H;PO; mshlulu ilo durulasdirilir. Alinmig
mohhlullarin optiki sixligi 620 nm - do 6lgiliir. Absis oxunda
molibdenin qatilig1 ordinat oxunda iss mahlulun opatiki sixlig1 qeyd

olunaraq deracali qrafik qurulur.

5.37.6. Niimuna gétiiriilmasi va analizin aparimas.

Igmoli suda molibdenin miqdanni toyin etmok iigiin gotiiriilmiis
su bir sutka arzinde saxlamlaraq durulagdiriimsdir. Bu su niimuno-
sindan gotiiriilmis 1 litr su 2,5 ml sulfat tursusu ( 1:1) ilo turgulagdi-
nlmis vo 100 ml-o gadar buxarlandiriimagla- qatilasdiriinmgdir.
Siizgac kagiz1 ils siiziildiikkden sonra bu mahluldan 2,0-8,0 ml alikvot
hissa gétiiriliib 25 ml-lik l¢ii kolbasina kegirilmisdir, tizarins 3 ml
510+ M piroqallo]l girmuzi vo 4 ml 1-103 M setiltrilmetilammoni-
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umbromid (STMABr) mahlulu slave etdikdsn sonra 1 M H3PO.
mohlulu ilo cizgiys qader durulagdiriimusdir. Hazirlanms moahlulla-
nin optiki sixhglari molibdenin (VI) Mo (VI)-R,-STMABr kom-
pleksi soklindo toyin iigiin qurulmus doracali grafik soraitinds
Slelilmisdiir.

5.38.Titamn (IV) pirit saxlayan doyiskon torkibli dioritds
fotometrik tayini

5.38.1.Tayinati va mahiyyati

Bu iisul titan (IV) jonlarinmn pirogallol qurmuzi ilo qarsiiqh
tasiri noticasinds kompleks birlogmo omsla gotirmasins va mshlulun
optiki sixhiginm fotometrik olgiilmasine asaslanir. Tayinata molib-
den 1:1 nisbatinds mane olur. Bu iisulda titanin teyini intervah 0,09-
1,92 mkq/ml intervalindadir.

5.38.2. Cihazlar, qablar, reaktivlor
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya diger marka
jonomer, 1-130

Elektrik quzdiricisi

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?
Silindr tutumu 100 sm?3

Kimyavi stokanlar

Piroqallo! qirmizi
Setiltrimetilammonium bromid
Sulfat tursusu

Fosfat tursusu, gati

Spirt, 96%-11

Nitrat tursusu

Fliiorid tursusu, qat1

Xlorid tursusu, qati

YVVVY

VVVVVVVVYVY

5.38.3.Reagentlorin hazirlanmas:

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (5-10- M) onun lazimi
miqdarimn torazida ¢akilsrsk 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda 1:1 nisbe-
tinda spirt:su mohlulunda hall etmakla hazirlanur. 0,5 M HiPOs
mohlulu qati H;POs mohlulundan uygun hacm gbtiriilorak hazir-
lanmigdir.
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5.38.4.Titan(VI) mahlulunun hazirlanmas:

Titanin 1-10-! M gatiligh mohlulu yiiksak kimyovi tamiz meta-
Iinin sulfat vs nitrat tursusunda hsll edilmosi ilo molum metodika
izrs hazirlanir.

5.38.5.Daracali grafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6l¢i kolbalarma 0,05; 0,1; 0,4; 0, 6 0,8; 1,0 sm3 metal
mshlulu va har bir kolbaya 3,0 ml 5:104 M reagent mohlulu vs 4 ml
1-10-3 M setiltrimetilammonium bromid mohlulu slavs edilir va cizg- .
iys gadar 1,0 M H3PO4 mohlulu ils durulagdinlir. Alinmis mahhlul-
larm optiki sixlig1 620 nm-da olgiiliir. Absis oxunda molibdenin qa-
tihig1 ordinat oxunda iss mohlulun optiki sixhgi gqeyd olunaraq do-
racali grafik qurulur.

5.38.6. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparilmas:

Pirit saxlayan dayisan tarkibli dioritds molibden va titamn tayini.
Molibden(VI) va titanm(IV) STMABr istirakinda piroqgallol qur-
muzist ilo fotometrik toyini metodikalan Gadoboy rayonundan
gotiirilmily dayison torkibli diorit mineralinda onlann analizi iigiin
totbiq edilmigdir. Diorit mineralinda Si~70%, Cu~4% taskil edir.
U¢ mineral niimunssi analiz edilmisdir. Bunun igiin 1 q diorit
niimunasi grafit butada flilorid, xlorid v nitrat tursularn qarisiginda
(8 ml HF+3 ml HCI+ 1 ml HNOs) hall edilmisdir. Hazirlanms
mineral pastasinin tizorino 3-4 ml HNO; slavs edilmis va 50-60°C-da
HF tam qovulana qader qizdurilmigdir. Alinmis ag ¢okiintii distille
suyunda holl edilarak siiziilorak 25 ml-lik 6l¢ii kolbasina kegirilmis
va distille suyu 1ilo cizgiys godar durulasdinlmisdir. Hazirlanmus
mahluldan miixtolif alikvot hissalor gotiiriilorak 25 ml-lik 6lgii
kolbasina kegirilmis ve iizorins tam kompleks amoals golmoya uygun
miqgdarda iizorine 4 ml 5-104 M piroqallol qirmmzi va 4 ml 1-103 M
STMABr tokilmiis ve optimal tursuluga malik 0,5 M H;PO,
mahlulu ilo durulagdirilaraq optiki sixliglan fonunda 620 nm dalga
uzunlugunda 6Sl¢iilmiisdiir. Diorit mineralinda Mo(VI) va Ti(IV)-in
miqdar1 svvalcadan qurulmus daracslt qrafikdon tapilmigdir.
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5.39.Kobalt (I)-nin igmoli suda fotometrik tayini

5.39.1.Tayinati va mahiyyati

Bu iisul kobalt(II) ionlarinin bisasetilasetonetilendiimin ila, 2-
amino-4nitrofenol-6-sulfotursu istirakinda, qarsihqh tosiri natica-
sinds kompleks birlosmo amals gatirmasina va mohlulun optiki six-
igimnin fotometrik Slgiilmasing osaslanir. Bu iisulda kobaltin tayini
intervali 1,18-37,8 mkq/ml intervalindadr.

5.39.2.Cihazlar, qablar, reaktivisr
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya digar marka
ionomer, 1-130

Elektrik quzdiricist

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr tutumu 100 sm3

Kimyovi stokanlar

Bisasetilasetonetilendiimin

2-amino-4 nitrofenol-6-sulfotursu

NaOH mohlulu, IM

YVvVY

VVVVYVY

5.39.3.Reagentlorin hazirlanmast

fsds istifads olunan reagent mohlulu (2 %-li) onun lazimi mi-
qdarinmin torazide ¢akilarak 100 ml-lik 6l¢ii kolbasinda suda hall et-
mokls hazirlanir.

5.39.4.Kobalt (I1) mahlulunun hazirlanmasi
Kobaltin 1:10-1 M qatiligh mahlulu onun kimyavi tomiz duzu- -
nu suda hall edilmssi ilo, melum metodika iizra, hazirlanir.

5.39.5.Daracali qrafikin qurulmast

25 smi-lik olgii kolbalarma 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 ml
metal mohlulu va har bir kolbaya 2,0 ml 2 %-lt reagent mohlulu va
1,0 ml 1'103 M 2-amino-4nitrofenol-6-sulfotursusu mohlulu slava
edilir vo cizgiys geder 1,0 M NaOH moahlulu ils durulagdirilir.
Alinmis mahlullarm optiki sixlig1 364 nm — da dlciiliir. Absis oxunda
kobaltn qatilifl, ordinat oxunda iss mahlulun optiki sixbg geyd
olunaraq daracsli grafik qurulur.
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5.39.6. Niimuna gotiiriilmosi va analizin aparimast.

Igmoli suda molibdenin miqdarini tayin etmok tgiin 500 ml
gotiirtilmils su 25 ml-o gadar buxarlandinlir. Filtirat 100 ml-o kimi
distills suyu ilo durulagdirilir. Sonra bu mshluldan 2,0-5,0 ml alik-
vot hissa gétiiriiliib 25 mi-lik 6lgli kolbasina kegirilmisdir, tizorins 2
ml 2 %-li bisasetilasetonetilendiimin va 1 ml 1-10-* M aminonitrofe-
nolsulfid tursusu (ANFST) mshlulu alavs etdikdan sonra | MNaOH
mohlulu ils sizgiys gador durulagdinlmisdir. Hazirlanmis mohlulla-
rin optiki sixliglart Co(II) -R-ANFST kompleksi soklinds tayin
tigiin qurulmus daracali grafik goraitinds dlgiilmiisdiir.

5.40.Kobalt (IT)-nin neftds fotometrik tayini

5.40.1.Tayinat1 va mahiyyati

Bu iisul kobalt (II) ionlarmin bisasetilasetonetilendiimin ils, 2-
amino-4nitrofenol-6-sulfotursu istirakinda, qarsiigh tesiri notice-
sinds kompleks birlogmo amals gotirmasine ve mohlulun optiki six-
Liginin fotometrik o6l¢lilmasine osaslanir. Bu tisulda kobaltin tayini
interval 1,18-37,8 mkq/ml intervalindadir.

5.40.2.Cihazlar, qablar, reaktivlor

> Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya diger marka
Tonomer, i-130

Elektrik qizdiricisi

Farfor kasa

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm3
Silindr tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
Bisasetilasetonetilendiimin
2-amino-4nitrofenol-6-sulfotursu
NaOH moahlulu, 1M

VVVVY Y'WVYY

5.40.3.Reagentlorin hazirlanmas:

Isds istifads olunan reagent mohlutu (2 %-li) onun lazimi mi-
qdarmun torszids gokilerak 100 ml-lik 6l¢ii kolbasinda suda hall et-
mokls hazirlanir.
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5.40.4.Kobalt (11) mahlulunun hazirlanmast
Kobaltin 1-10' M gatiligh mahlulu onun kimyavi tomiz duzunu
suda hall edilmasi ila, malum metodika iizrs, hazirlanir.

5.40.5.Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik olgii kolbalarma 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 ml
metal mohlulu vo har bir kolbaya2.0 ml 2 %-li reagent mohlulu vo
1,0 m! 1-10-* M 2-amino-4 nitrofenol-6-sulfotursusu mahlulu slavs
edilir vo cizgiys qador 1,0 M NaOH mohlulu ile durulagdirilir.
Ahnmis mohhlullarin optiki sixligi 364 nm - da olgiiliir. Absis
oxunda kobaltin qatilis, ordinat oxunda isd mohlulun optiki sixligt
geyd olunaraq doracali grafik qurulur.

5.40.6. Niimuno gitiiviilmasi va analizin aparimast

750 ml xam neft farfor kasaya kegirilir, iizerina 5-10 ml gati
HNO:; olave edilir. Kasa bagli elektrik peginds, qaynamamaq sorti
ilo quzdirihir. Alinmis gat1 kiitlo mufel pecinds, 600-6500C-ds 2-3 sa-
at ahgdinlir. Abnmug kil 10-15 ml HCI(1:1)-da hall edilir va 25 ml-o
kimi durulagdirilir. Sonra bu moshluldan 1,0-5,0 ml alikvot hisso
gotiirtilitb 25 ml-lik 6l¢ti kolbasina kegirilmisdir, izarins 2 ml 2 %-li
bisasetilasetonetilendiimin vo 1 ml 1103 M ANFST mohlulu alava
etdikdon sonra 1 M NaOH msahlulu ils cizgiys gadar durulagdiril-
musdir. Hazirlanmis mehlullarin optiki sixliglar1 Co(II) -R-ANFST
kompleksi soklinda tayin tigin qurulmus daracali grafik soraitinds
dlciilmusdiir.

5.41.Uramn (V) dovlat standart1 SQ-1A -nin torkibinda
fotometrik tayini

5.41.1. Tayinat: va mahiyyati :

Bu iisul uran (VI) ionlarimn 2,3,4-trihidroksi-3"-nitro-4'-sulfo-
azobenzolla setiltrimetilammonium bromidin istiraki ilo garsithigh
tesiri naticesinds kompleks birlasms omole golmasine va mahlulun
optiki sixligmin fotometrik dlgiilmasine asaslanir. Bu tisulda uranin
tayini interval 0,476-9,52 mkq/ml intervalindadir.
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5.41.2. Cihazlar , qablay, reaktivior

F otoelektrokolrlmetr KFK-2 va ya digar marka
fonomer, I-130

Elektrik qizdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm?3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stakanlar
2,3,4-trihidroksi-3'-nitro-4'-sulfoazobenzolla (R:)
Setiltrimetilammeonium bromid (Rz)

Xlorid tursusu, gati

Flilorid tursusu, gati

Ammonyak, 25 %-li

Sirke tursusu, qat

Spirt, 96%-11 -

VVVVVVVVVVVVV

5 41.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isdo istifade olunan reagent mohllular1 (1-10* M R;» 1-102 M
R2) onun lazimi miqdarimin terazids gokilorek 50 ml-lik 6l¢ti kolba-
sinda distillo suyunda holl etmokls hazirlanilir. R; mohlulunun ha-
zirlanmasinda su-spirt garigig istifade olunur.

5.41.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 3)
0,1 M NHOH vs 0,1 M CH3COOH moshlulundan uygun
hacmds gotiiriilerak pH 3 olan bufer mohiul hazirlanir.

5.41.5. 1-10-2 M uran mohlulunun hazirlanmast

Uranmn 1102 M qatihghi mohlulu yiksek kimyasvi tomiz
UQO,S04-3H,0 duzunun distills suyunda hall edilmosi ilo malum
metodika iizra hazirlanir.

5.41.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6lgii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mohlulu va har bir kolbaya 2 ml 1-10-3 M reagent mohlulu slava edi-
lir va cizgiys qadar pH-1 3 olan bufer mahlulla durulagdirtlir. Alin-
mis mohlullarin optiki sixhig1 440 nm-ds dlgiiliir. Absis oxunda ura-
nin qgatihigl, ordinat oxunda iss mshlulun optiki sixhgt geyd oluna-

-raq doracali qrafik qurulur.
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5.41.7. Niimunanin gétiiriilmasi va analizin apariimasi

1 gram standart torpaq niimunasi (SQ-1A) 15 ml HF+5 mi
H,SO4 qarnisiginda grafit putada 50-70°C-ds hall edilir. Ahnmis
mohluldan HF-un artigin kenar etmak iigiin mahlul 3-4 dofs distilla
suyu ilo yuyulur. Alinmis bark faza HCI-da hall edilorak 100 mi-lik
kolbaya kegirilir. Standart niimunslorde uranm fotometrik metodla
tayin etmok iiglin hazirlanmig mohlulun alikvot hissesi 25 ml-lik
kolbaya kegirilir va iizarina 2 ml 1-10-* M Ry va 0,6 mi 1-102 M R,
olave edilorak cizgiys qoder pH-3 ilo durulagdirilir vo 2=440 nm da-
lga uzunlugunda isiqudmasi dlgiiliir. Optiki sixhigin qumstme osa-
son deracali qrafikdon uranin miqdari tapilir.

5.42. Skandiumun (ITI) dag siixurlarinda
fotometrik tayini

5.42.1. Tayinati va mahiyyati

Bu iisul skandium (III) ionlarimin  bis-{2,3,4-trihidroksifenilazo]
benzidinls garsiligh tssiri naticasinde kompleks birlasma amalo gal-
masina vo moahlulun optiki sixhifmin fotometrik 6lgiilmasina asasla-
nir. Toyinata Fe (III) va Al (IIT) mane olur. Bu iisulda skandiumun
toyini intervah 0,10-3,24 mkq/ml intervahndadir.

5 42.2. Cihazlar , gablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
fonomer, I-130

Elektrik qizdirics

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stokanlar
bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidin reagenti
Nitrat tursusu, qati

Xlorid tursusu, gati

Fliiorid tursusu, qati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-l1

VYVVVVYVYVYYVYYY:

198



5.42.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isds istifado olunan reagent mohlulu (1-10-* M) onun lazimi
miqdarimin torazids ¢okilorak 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda etanolda
hall etmakls hazirlanihr.

5.42.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 3)

0,1 M NH4sOH vs 0,1 M CH3COOH mohlulundan uygun
hacmds gétiiriilorak pH 3 olan bufer mshlul hazirlanir vo mahlulun
tursulugu ionomerds daqiqlogdirilir.

5.42.5. 1-10-1 M skandium mohlulunun hazirlanmasi

Skandiumun 1-10-* M qatibigh mohlulu yiiksok kimyavi tomiz
metalinm xlorid tursusunda hsll edilmasi ils molum metodika iizro
hazirlanir.

5.42.6. Doracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu vs har bir kolbaya 2 ml 1-10-3 M reagent mshlulu slavs edi-
lir vo cizgiys gadar pH-1 3 olan bufer mshlulla durulasdirilir. Alin-
mis mohlullann optiki sixigi 440 nm-do Olgiiliir. Absis oxunda
skandiumun gatihg) va ordinat oxunda iso mohlulun optiki sixlig1
geyd olunaraq daracali qrafik qurulur.

5.42.7. Niimuna gétiiriillmasi va analizin aparidmas:

Analiz iigiin 2 q dag siixuru niimunssi gétiirilmiigdir. Niimung-
lor grafit kasada 8 ml HF+3 ml HCH+1 ml HNO; ganisiginda hdll |
edilir. Alnms kiitlodon HF-i tam qovmagq iigiin o, 60-709C-ds 3-4

ml HNO, -5 islonir. Omsls golon ¢okiintii distille suyunda hall edi-
lorak filtir kagizindan siizillib 100 mi-lik 6l¢i kolbasma kegirilir.
Fotometrik tayinat zamam analize hazirlanmig niimunsnin alikvot
hissasi 25 ml-lik 6lgii kolbasina kegirilir vo tizerina 2 ml 1-10°M
bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidin mshlulu slave edilorsk cizg-
iys godar pH 3-l> durulagdirthr vo A=440 nm dalga uzunlugunda
KFK-2 cihazinda isiqudmasi &lgiiliir. Optiki sixhigin qiymating asa-
son daracali grafikdon skandiumun(III) miqdar tapilir.
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5.43. Skandiumun (I1I) doniz
suyunda fotometrik toyini

5.43.1. Tayinati va mahiyyati

Bu iisul skandium(III) ionlarmin 2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazo-
benzolla qarsiligh tasiri naticasinds kompleks birlosmo amals galmo-
sina va mohlulun optiki sixhiginin fotometrik 6l¢iilmasins asaslanir.
Toayinata demir (I1I) v aliiminium (III) mane olur. Bu iisulda skan-
diumun tayini interval 0,09-5,82 mkqg/ml intervalindadur.

5.43.2. Cihazlar , qablar, reaktivlor
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya diger marka
fonomer, 1-130
Elektrik qizdiric
Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3
Silindr, tutumu 100 sm3
Kimyavi stokanlar
2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
Nitrat tursusu, qati
Xlorid tur susu, gat:

" Flilorid turgusu, qati
Ammonyak, 25 %-lii
Sirka tursusu, gati
Spirt, 96%-1i

VVVVVVVVVVVVYVY

5.43.3. Reagentlorin hazirlanmas:

_ Isdo istifads olunan reagent mohlulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarinin terazids gakilorok 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda etanolda
hall etmakls hazirlanilir.

5.43.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 3)

0,1 M NH4OH vs 0,1] M CH3COOH mshlulundan uygun
hacmdse gétiiriilorak pH 3 olan bufer mahlul hazirlanmir va mahlulun
tursulugu ionomerds daqiglogdirilir.

5.43.5. 110+ M skandium mohlulunun hazirlanmasi

Skandiumun 1-10' M gatihgh mohlulu yiiksok kimyavi tomiz
metalinm xlorid tursusunda hsll edilmasi ilo malum metodika iizrs
hazirlanur.
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5.43.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6lgii kolbalarnna 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mahlulu va hor bir kolbaya 2 ml 1-103 M reagent mohlulu slave
edilir vo cizgiys godar pH-1 3 olan bufer mohlulla durulasdirihr.
Alinmis mohlullarin optiki sixhif: 440 nm-ds odlgiiliir. Absis oxunda
skandiumun qatiig1 va ordinat oxunda iss mohlulun optiki sixligt
geyd olunaraq daracali qrafik qurulur. ‘

5.43.7. Niimuno gétiiriilmasi va analizin apartimasi

Analiz iigiin 1 litr Xozor dsnizinin suyundan (Hévsan gasaba-
sindon) gétiiriilmiigdiir. Qaynatmadan ¢okiintii alinana gadar su bu-
xarlandirilir. Almmig ¢okiintiinii 5 ml HNOs—do hsll edib 50 ml-lik
olgii kolbasina kegirib cizgiys qadar distillo suyu ile durulagdirilir.
Fotometrik toyinat zamani analizo hazirlanmss niimunenin alikvot
hissasi 25 ml-lik 6l¢ii kolbasina kegirilir. Uzorina 2 ml 1-103 M
2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti mahlulu va taymnata ma-
ne ola bilacok aliiminium (III), iigvalentli vo ikivalentli domiri (IIT) par-
dalomak iigiin 2 ml 1-10-3 M tiokarbamid mshlulu oalavs edib pH 3
il cizgiya qadar durulasdirilir va A=490 nm dalga uzunlugunda, |
sm qalinhqh kiivetds KFK-2 cthazinda isiqudmas: olgiliir. Optiki
sixhgin qiymotine asasan doracali grafikden skandiumun (III) mi-
qdar tapilir.

5.44.Skandiumun (III) karbonatsilikath torpaq niimunslorinda
(SQXM-3) fotometrik tayini

5.44.1.Tayinatt vo mahiyyati

Bu iisul skandium(III) ionlarnimn difenilquanidin istirakinda bis-
[2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidinls qarsthgli tasiri naticasinds
kompleks birlosms amslo golmasine vo mshiulun optiki sixhiginm
fotometrik dl¢iilmasine asaslanir. Toyinata Fe (III) ve Al (III) mane
olur. Bu iisulda skandiumun toyini intervali 0,05-2,52 mkq/ml inter-
valindadr.
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5.44.2 Cihazlar, qablar, reaktivior ,
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya digor marka
-{onomer, 1-130

Elektrik qizdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stakanlar
bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidin reagenti
difenilquanidin, 1-10-2

Nitrat tursusu, gati

Xlorid tursusu, gati

Fliorid tursusu, gatt

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-1i

VVVVVVVVVVVVVYY

5.44.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (1-10* M) onun lazimi
migdarmin torazids ¢okilorsk 50 mi-lik 6l¢ii kolbasinda etanolda
hall etmakls hazirlanilir.

5.44.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 3)

0,1M HC! mshlulundan uygun hacmdo gétiiriilorak pH 2 olan
bufer mahlul hazirlamr va mahlulun turgulugu ionomerds daqiglos-
dirilir. '

5.44.5. 1'10-' M skandium mahlulunun hazirlanmast

Skandiumun 1-10-1 M qatihgh mohlulu yiiksek kimyavi tomiz
metalimin xlorid tursusunda holl edilmssi ilo malum metodika iizrs
hazirlanir.

5.44.6. Daracali qrafikin qurulmast

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mohlulu vo har bir kolbaya 2 ml 1-103 M reagent vo 1 ml 1-1102M
difenilquanidin mohlulu slavs edilir va cizgiye qader pH-1 2 olan
bufer mahlulla durulasdirilir. Alinmis mohlullarin optiki sixliga 440
nm-da Olgiiliir. Absis oxunda skandiumun gatilifi ve ordinat
oxunda isa mohlulun optiki sixhg1 geyd olunaraq deracali grafik
qurulur.
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5.44.7. Nitmuns goétiiriilmasi va analizin aparilmast

Analiz iigiin 2,5 qram karbonatsilikath torpaq niimunsasi (SQXM-3)
gotliriilmigdiir. Niimunolor qrafit kasada 10 ml HF+15 ml HCI+
5 ml HNO; qarnsiginda hall edilir. Alnmis kiitladen HF-i tam
govmagq iigiin o, 50-60°C-ds 3 dofo tokrarlanmaqla 5 ml HNO3'19

islonir. Omolo golon ¢okiinti distills suyunda hoall edilarsk filtir
kagizindan 50 ml-lik 6l¢ii kolbasina kegirilir. Fotometrik toyinat
zamani analizs hazirlanmis niimunsnin alikvot hissasi 25 mi-lik 6l¢ii
kolbasina kegirilir vo iizerine 2 ml 1103 M bis-[2,3,4-trihidrok-
sifenilazo] benzidin va 1 ml 1-102 M difenilquanidin mohlulu slave
edilerak ciz-giys qader pH 2 ilo durulagdiriir vo A=490 nm dalga
uzunlugunda, 1 sm galnliqli kiivetdo KFK-2 cihazinda isiqudmas:
olgiilir. Optiki sixhgin giymetino asassn deracali qrafikden skan-
diumun (IIT) miqdan tapilir.

5.45.Skandiumun (III) Xazaryam acig-sabalidi standart
torpaq niimunssinds fotometrik toyini

5.45.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu isul skandium (III) ionlarinin diantipirilpropilmetan
(DAPM) istirakinda bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo] ben zidinle qar-
sihql tesiri naticasinde kompleks birlosms amols golmasina vs mah-
lulun optiki sixhiginin fotometrik olgiilmasins asaslanir. Tayinata Fe
(IIT) va Al (IIT) mane olur. Bu tsulda skandiumun toyini intervah
0,05-4,67 mkg/ml intervalindadir.

5.45.2. Cihazlar, qublar, reaktivior
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya digor marka
Tonomer, 1-130

Elektrik qizdiric

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar

bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo) benzidin
diantipirilpropilmetan (DAPM)

Nitrat tursusu, gati

VVVVVVVYVYYVY
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Xlorid tursusu, qati
Fliiorid tursusu, gati
Ammonyak, 25 %-li
Sirko tursusu, qati
Spirt, 96%-1i

VY VVYY

5.45.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isdo istifade olunan 1-10-3 M reagent mohlulu vs 1-10-2M dian-
tipiril propilmetan (DAPM) mohlullar: onlarm lazzmi miqgdarm
torazida cakilorak 50 ml-lik 8l¢ii kolbasinda etanolda hall etmoaklo
hazirlanlir.

5.45.4. 0,1 M HCl mahlulu (pH 2)

0,1 M HCI mohlulundan uygun hacmda gétiiriilarak pH 2 olan
bufer mohlul hazirlanir v mahlulun tursulugu ionomerds daqiqles-
dirilir.

5.45.5. 1-10! M skandium moahlulunun hazirlanmasi

Skandiumun 1-10' M qatihgli mahlulu yiiksek kimyevi tomiz
metalinin xlorid tursusunda hall edilmosi ilo malum metodika izro
hazirlanir.

5.45.6. Daracali qrafikin qurulmasi

25 smi-lik 6l¢ii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohtulu va hor bir kolbaya 2 ml 1-10-3 M reagent mahlulu vo 1 ml
1-10-2 M diantipirilpropilmetan (DAPM) vo 1 mi 1-102 M dian-
tipirilfenilmetan (DAFM) mohlulu slave edilir va cizgiyo goder
pH-1 2 olan bufer mohlulla durulasdirihir. Alnms mshlullarin opti-
ki sixligr 440 nm-ds 6lgiiliir. Absis oxunda skandiumun qatilif ve
ordinat oxunda iss mahlulun optiki sixlig1 qeyd olunaraq derscali
grafik qurulur.

5.45.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparilmast.

Analiz {igiin 2 gram (SP-3)-sabalid1 torpaq niimunssi gotiiriil-
misdiir. Niimunani 16 ml (qaty) HF + Sml (qat1)) HNO; +15 ml (ga-
t1) HCI qansiginda holl edib, grafit kasada 500-60°C-da qizdirirlar.
HF-in artigini qovmagq igiin ¢dkiintiys 3 dofe 8 ml (qaty) HNO;
oslavs olunur. Alinmis moehlulu distills suyu ilo durulasdirib 25 mi-lik
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dlcii kolbasina kegirib distille suyu ilo cizgiys godoar durulagdirilir.
Alinmis mehlulun alikvot hissasini 25 ml-lik 2 blcit kolbasina kegi-
rilir. Birinci 6l¢ii kolbasina 2 ml 1-10° M bis-[2,3,4-trihidroksifenil-
azolbenzidin reagenti 1 ml 1-10° M diantipirilpropilmetan
(DAPM) mahlulu tékib pH 2 mohlulu ila durulagdinlir. Ikin-
ci kolbaya isa 2 ml 1'10° M bis-{2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidin
reagenti, 1 ml 1-10-* M diantipirilfenilmetan (DAFM) moshlulu
slavo edib cizgiya qadar pH 2 ilo durulasdrilir. Mohlullarin optiki
sixhig1 A=490 nm dalga uzunlugunda =1 sm qalinhiqh kiivetds reag-
ent+DAPM ve ya reagent+DAFM fonunda KFK-2 cihazinda
dlgiiliir. Optiki sixhigin tacriibi tapimg giymstins ssasen skandiu-
mun (I11) miqdar1 deracali grafikdan tapilmigdir.

5.46.Deniz suyunda misin (IX) fotometrik tayini

5.46.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu iisul misin (II) 3—(2-hidroksi—3,5—disulfofenilazo)pentan-Z,4—
dionla qarsihgh tasiri naticasinds kompleks birlasma amals gslmasi-
na va mohlulun optiki sixhiginin fotometrik dlgtilmasing asaslanir.
Toyinata demir (IIT) ionu mane olur. Bu iisulda erbiumun tayini
intervali 0,26-2,56 mkq/ml intervahndadir.

5.46.2. Cihazlar, qablar, reaktivlor
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya diger marka
fonomer, 1-130 :

Elektrik qizdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm?3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stokanlar

3-(2-hidroksi-3 ,5-disulfofenilazo)pentan-2,4-dion reagenti
1-10t M tiomogevina mahlulu

Nitrat tursusu, qati

Xlorid tur susu, gati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, qati

VVVVVVVVVVVY
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5.46.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Isdo istifade olunan reagent mohlulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarinin tarazids gokilarak 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda distills suy-
unda hsll etmoklo hazirlanilir.

5.46.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 4)

0,1 M NH:OH vs 0,1 M CH3COOH mohlulundan ugyun
hacmds gétiiriilerak pH 4 olan bufer mohlul hazirlanir va mahlulun
tursulugu ionomerds dagiqglosdirilir.

5.46.5. 1-10' M mis mahlulunun hazirlanmasi

Erbiumun 1-10t M gatiigh mshlulu CuSO4-5H,0-1n kimyavi
tomiz duzunun qati xlorid tursusunda hall edilmssi ilo molum
metodika tizro hazirlanir.

5.46.6. Daracali qrafikin qurulmasi

25 sm3-lik 6lgii kolbalarna 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu vs har bir kolbaya 3,5 ml 1-10* M reagent mohlulu slave
edilir va cizgiys qadar pH-1 4 olan bufer mohlulla durulasdinlr.
Alinmis mahlullarin optiki sixhigi 440 nm-do &lgiiliir. Absis oxunda
misin qatiligt v ordinat oxunda iso mehlulun optiki sixligr geyd
olunaraq deracsli grafik qurulur.

5.46.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparilmast

1 litr doniz suyu qaynamamagq sortils buxarlandirtir. Alinmig
¢dkintii 3 ml HNOs-da hall edilorsk 50 mi-lik 6l¢ii kolbasina kegiri-
lir. Fotometrik metodla misi toyin edon zaman alinmig mohlulun
alikvot hissasi tutumu 25 ml! olan kolbaya kegiritir, 2 ml 1-103 M
reagent mahlulu, 1 ml 110 M tiomogevina mohlulu slavs edilir va
cizgiya qadar pH-1 4 olan bufer mohlulla durulasdirilir. Alinmug
mohlullarin optiki sixlig1 440 nm-do miiqayise mohluluna nisbaten
olgilir. Misin niimunado miqdar: optiki sxhim giymetine ssasan
daracali qrafikdsn hesablanir.
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5.47.Tullant1 suyunda misin (II) fotometrik tayini

5.47.1.Tayinatt vo mahiyyati

Bu iisul misin (IT) 3-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)pentan-2,4-
dionla garsiliqh tesiri naticasinds kompleks birlosma asalo galmasina
va mahlulun optiki sixhgmin fotometrik 6l¢iilmosine ssaslanir. Tay-
inata domir (IIT) ionu mane olur. Bu iisulda erbiumun tayini inter-
val1 0,26-2,56 mkqg/ml intervalindadir.

5.47.2. Cihazlar, qablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digor marka
Tonomer, i-130

Elektrik quzdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar

3-(2-hidroksi-3,5- dlsulfofemlazo)pentan-2 4-dion reagenti
1-10-1 M tiomogevina mahlulu

Nitrat turgusu, qati

Xlorid tur susu, gati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gat1

VVVVVVVVVVVYVY

5.47.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isds istifado olunan reagent mohlulu (1-10-* M) opun lazimi
miqdarinin torazids ¢okilerak 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda distills suy-
unda hail etmakls hazirlandir.

5.47.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 4)

0,1 M NH4OH vs 0,1 M CH3COOH mshlulundan ugyun
hacmde gotiiriilorsk pH 4 olan bufer mohlul hazirlanir va mshlulun
tursulugu ionomerds dsqiqlogdirilir.

5.47.5. 1-10-' M mis mahiulunun hazirlanmasi

Erbiumun 1-10-1 M qatihight moshlulu CuSO4-5H;0-1n kimyavi
tomiz duzunun qati xlorid tursusunda hoall edilmoasi ilo molum
metodika iizrs hazirlanir.
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5.47.6. Daracali qrafikin qurulmast

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarina 0.1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu va har bir kolbaya 3,5 ml 1-10* M reagent mahlulu slava
edilir vo cizgiys qader pH-1 4 olan bufer mohlulla durulagdirilir.
Alinmis mshlullarin optiki sixhig 440 nm-da dlgiiliir. Absis oxunda
misin gatiigl vo ordinat oxunda iss mshlulun optiki sixhig1 geyd
olunaraq daracali qrafik qurulur.

5.47.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparimast

2 litr Azorneftyag Neft Emah Zavodundan gotiiriilmiis tullantt
suyu gaynamamaq sortilo buxarlandiriir. Almmis ¢okiintii 5 ml
HNO;-ds hall edilerak 50 mi-lik 6l¢ii kolbasina kegirilir. Fotometrik
metodla misi toyin edsn zaman ahnmus mohlulun alikvot hissast
tutumu 25 ml olan kolbaya kegirilir, 2 ml 1-10-3 M reagent mahlulu,
1 ml 1-10-1 M tiomogevina mohlulu slava edilir ve cizgiya gadar pH-i
4 olan bufer mohlulla durulasdirilir. Alinmig mohlullarm optiki
sixhgn 440 nm-do miigayiso mohluluna nisbaton &lgiilir. Misin
niimunsde miqdann optiki sixhgin giymstina asasen daracali
grafikdan hesablanir.

5.48.Nikel asash arintido misin (II) fotometrik tayini

5.48.1.Tayinati vo> mahiyyati

Bu iisul misin (IT) 1-etoksi-2-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)
butan-1,3-dionla qarsihgh tasiri naticasinde kompleks birlosmoa ama-
1o golmasine vo mohlulun optiki sixliginin fotometrik 6lgiilmasine
ssaslanir. Toyinata domir(I1T) ionu mane olur. Bu iisulda erbiumun
toyini intervah 0,26-2,56 mkqg/ml intervahndadur.

5.48.2. Cihazlar , qablar, reaktivlor

Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
{onomer, 1-130

Elektrik quzdiric

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stokanlar .
1-etoksi-2-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)butan-1,3-dion
Nitrat tursusu, gati

VYVVVVVYY
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» Xlorid tur susu, qati
> Ammonyak, 25 %-li
> Sirks tursusu, qat1

5.48.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isds istifads olunan reagent mohlulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarinin torozids ¢akilerak 50 ml-lik 8l¢ii kolbasinda distille suy-
unda hall etmakls hazirlamilir. .

5.48.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 5)

0,1 M NH.OH vs 0,1 M CH3COOH mshlulundan ugyun
hacmda gotiiriilorak pH 5 olan bufer mohlul hazirlamir va mahlulun
tursulugu ionomerds daqiqloagdirilir.

5.48.5. 1'-10! M mis mahlulunun hazirlanmas:

Erbiumun 1-10 M qatiigh mshlulu CuSO45H,0-1n kimyavi
tomiz duzunun gati xlorid tursusunda holl edilmasi ilo molum
metodika iizrs hazirlanr.

5.48.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6lgii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu va hor bir kolbaya 3,5 ml 1-10-3 M reagent mohlulu alavs
edilir va cizgiys qador pH-1 5 olan bufer mohlulla durulasdirilir.
Almmis mohlullarin optiki sixlig1 440 nm-ds 6lgiiliir. Absis oxunda
misin qatiigl va ordinat oxunda iss mshlulun optiki sixhgi geyd
olunaraq daracsli grafik qurulur.

5.48.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparimas:

0,5 gram niimuns 10 ml H,0, 4 ml HNO3, 12 ml HCl-ds 70°C-
ds holl edilorak 50 ml-lik 6lgii kolbasina kegirilir. Fotometrik me-
todla misi toyin eden zaman alinmis mohlulun alikvot hissasi tutu-
mu 25 ml olan kolbaya kegirilir, 2 ml 1-10-* M reagent mohlulu sla-
vo edilir va cizgiys qodar pH-1 5 olan bufer mohlulla durulasdirilir.
Alinmis mohlullarin optiki sixlign 440 nm-do miiqayise mahluluna
nisbaton 6l¢iiliir. Misin niimunade miqdan optiki sixhgin giymatina
asasan deracali grafikden hesablanir.
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5.49.Domirin (IX]) aliiminium asash orintide fotometrik toyini

5.49.1.Tayinati vo> mahiyyati

Bu idsul domir (III) ionlarmmn 2-[2-hidroksi-3,5-disulfo-
fenilimin] pentanon-4-lo garsiigh tasiri naticasinds kompleks bir-
losmo omalo gotirmasine ve mohlulun optiki sixhgmin fotometrik
blgiilmasino ssaslanur. Toyinata Zr (IV), Hf (IV) mane olur. Bu
iisulda demirin tayini intervali 4,48-31,36 mkqg/ml intervalindadir.

5.49.2.Cihazlar, qablar, reaktivlor

Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya diger marka -
Ionomer, I-130

Elektrik qizdiricis

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar

Nitrat tursusu

Xlond tursusu

Spirt, 96%-1i

YV VYV

VVVVYY

5.49.3.Reagentlarin hazirlanmast

isdo istifads olunan reagent mohlulu (1-102 M) onun lazimi
migdarmin  torazids ¢akilersk 50 ml-lik 6lgii kolbasinda 1:1
nisbatinda spirt:su mshlulunda hall etmoakls hazirlanir.

5.49.4 .0,1 M Xlorid tursusu

5.49.5. Daracali qrafikin qurulmast

25 s mi-lik 8lcii kolbalarina 0,1; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu va hor bir kolbaya 1,5 m! 1-10-2 M reagent mohlulu va 1 ml
1-10-* M diantipirilmetan mohlulu alavs edilir vo cizgiys gader 0,1
M HCI mshlulu ilo durulagdirthr. Alnmus mohlullarin optiki sixligt
400 nm — ds dlgiiliir. Absis oxunda domirin gatihig1, ordinat oxunda
iso mahlulun optiki sixli1 geyd olunaraq daracali grafik qurulur.

5.49.6. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparimast
Analiz iiciin 4 miixtolif aliiminium osash arinti gotiiriilmiisdiir
[(A 241-1 (Si 0,75%; Mn 0,60%; Fe 1,6%; Zn 3,7%; Cu 2,1%; Mg
0,75%:; Pb 2,0% Al ssas1), (A 241-2 (Si 0,90%; Mn 0,30%; Fe 1,1%;
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N

Zn 4,0%; Cu 1,5%; Mg 0,50%; Pb 1,6% Al asasi), (A 241-3 (Si 1,4%;
Mn 0,12%; Fe 0,3%; Zn 5,6%; Cu 1,1%; Mg 0,30%; Pb 0,85% Al
asasi), (A 241-5x (Si 1,4%; Mn 0,2%; Fe 0,6%; Zn 5,0%; Cu 1,3%,
Mg 0,45%; Al ssas1)]. Analiz ndvbati metodika tizro aparilmisdir:
0,1 q niimuns 5 ml ¢ar araginda hall edilmigdir (1:3 HCI:HNO3).
Sonra moahlul tutumu 100 ml olan kolbaya kegirilib vo distillo suyu
ila cizgiys kimi durulasdirilmisdir. Alinmis mohtuldan 1 mi gétiiriib
25 mi-lik kolbaya kegirib, 1,5 ml 1-10-2 M R3, 1 ml 1-10-3 M DAM
alava edilib vo cizgiys kimi pH 2 mshlulu ilo durulagdirthir. Optiki
sixlig A=400 nm-ds 1=1 sm-lik kiivetdo KFK-2 cihazinda olgiil-
miigdiir. Fon hazirlamaq ii¢lin tutumu 25 ml olan kolbaya 1,5 ml
[-10-2 M R3, 1 ml 1-10-3 M DAM slava edilib va cizgiys kimi pH 2
mohlulu ils durulasdinlmisdir.

5.50.Vulkan moanssli siixur niimunslorinda erbiumun(III)
fotometrik tayini

5.50.1.Tayinatt va mahiyyati

Bu isul erbium(IIT) ionlarmin 2-(1-fenil-2,3-dimetilpirazolon-5-
azo-4) naftalin-1,8-dihidroksi-3,6-disulfonatriumla setilpiridin-xlo-
rid (SPX) istirakinda qarsiligh tasiri noticasinds kompleks birlasma
asalo golmasine vo mohlulun optiki sixligmin fotometrik 6lgiilmoasine
asaslanir. Tayinata xrom(IIl) va vanadium(V) mane olur. Bu isulda
erbiumun toyini interval 0,67-6,68 mkq/ml intervahindadur. .

5.50.2. Cihazlar , qablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya diger marka
fonomer, i-130

Elektrik qizdiric

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
2-(1-fenil-2,3-dimetilpirazolon-5-azo-4)naftalin-1,8-dihidroksi-
3,6-disulfonatrium reagenti

setilpiridin-xlorid sothi-aktiv madda

Nitrat tursusu, qati

Xlorid tursusu, gati

VVYVY VVVVVVY
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» Fliiorid tursusu, gati
» Ammonyak, 25 %-li
» Sirkos tursusu, gati

» Spirt, 96%-li

5.50.3. Reagentlorin hazirlanmast

Isds istifads olunan reagent mohlulu (1-10* M) onun lazimi
migdarinin tarazids ¢okilorsk 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda distillo suy-
unda hall etmokls hazirlanilir. Setilpiridin-xloridin 1-10-2 M mehlulu
onun lazimi migdarinin spirtda hall edilmasils hazirlambr.

5.50.4.Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 6)

0,] M NHH vs 0,1 M CH3COOH mshlulundan uygun
hacmda gétiiriilerak pH 6 olan bufer mohlul hazirlanir vo mehlulun
tursulugu ionomerda dagiqlesdirilir.

5.50.5. 1-10-' M erbium mohlulunun hazirlanmast

Erbiumun 1-10 M qatiligh mahlulu Ery(COs)s-m kimyavi te-
miz duzunun qati xlorid tursusunda holl edilmesi ilo molum me-
todika {izra hazirlanir.

5.50.6. Daracali qrafikin qurulmas: ,
25 sm3-lik élcii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
moshlulu va har bir kolbaya 3,5 ml 1-10-* M reagent mohlulu, 1 ml
1-102 M SPX mohiulu slaves edilir va cizgiys qadar pH-1 6 olan bufer
mohlutla durulasdirilir. Alnms mohlullarin optiki sixligt 490 nm-ds
dlciiliir. Absis oxunda erbiumun gatilig: ve ordinat oxunda iso
mahlulun optiki sixhg qeyd olunaraq deracali grafik qurulur.

5.50.7. Niimuna gétiiriilmasi va analizin aparidmast

5 gram siixur niimunasi grafit kasada 20 ml HF + 15 ml HCI +
5 ml HNO; gangiginda holl edilir. Alinmis galiq 60-70°C-ds HF
tam qovulana kimi 4-5 ml HNO; ilo iglenilir. Alinmis ¢dkiintii suda
hall edilir, tutumu 50 ml olan kolbaya filtirlesdirilir vo cizgiys qadar
su ilo durulasdirilir. Fotometrik metodla erbiumu toyin edon zaman
alinmis mohlulun alikvot hissasi tutumu 25 ml olan kolbaya kegiri-
lir, 3,5 ml 1-103 M reagent mohlulu, 1 ml 1-102 M SPX mshlulu
slava edilir va cizgiys qador pH-1 6 olan bufer mohtulla durulagdiri-
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lir. Alinmms mohlullarin optiki sixligt 490 nm-ds miiqayiss mohlulu-
na nisbaton Slgiilir.

Erbiumun niimunads miqdarn optiki sixligin giymstina asasan
doracsli qrafikdan hesablanir.

5.51.Titamn (IV) doniz suyunda fotometrik tayini

5.51.1.Tayinat: vo mahiyyati :

Bu iisul titanin(IV) ionlarmnm 2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazoben-
zol va 1,10 fenontralinlo garsihgl tssiri naticssinds kompleks bir-
lasmo omslo golmesine ve mehlulun optiki sixhiginin fotometrik
ol¢lilmasino osaslanir. Tayinata qurgusun (IV) vo mis (II) ionlari
mane olur. Bu isulda titamin toyini intervali 0,05-1,92 mkg/ml
intervalmdadir.

5.51.2. Cihazlar , qablar, reaktivisr
Fotoelektrokolrlmetr KFK-2 vs ya digor marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdirci

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stokanlar
2,3.4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
1,10 fenontralin mahlulu

Nitrat tursusu, qat

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-1i

VVVVVVVVVVVV

5.51.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Isds istifado olunan reagentlorin mshlulu (1-103 M) onun lazi-
mi miqdarinn terszida ¢akilarak 50 ml-lik 6lgii kolbasmda spirtds
holl etmokls hazirlanilir.
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5.51.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 4)

0,1 M NH.OH vs 0,1 M CH3COOH mshlulundan uygun
hacmds gétiiriilorak pH 4 olan bufer mohlul hazirlanir vo mohlulun
tursulugu ionomerds doqiqlesdirilir.

5.51.5. 1102 M titan (1V) moahlulunun hazirlanmast

Titann(IV) 1-102 M gatihqli mahlulu yiiksek kimyavi temiz
metalinin nitrat ve sulfat tursusunda holl edilmasi ilo molum
metodika {izra hazirlanir.

5.51.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 ml-lik é6l¢ii kolbalarina 0,05; 0.1; 0,2; 0,4; 0,6; 08 1,0 mi
metal mahlulu vo har bir kolbaya 3,0 ml 1-10-3 M reagent mohluly,
0.2 ml fenontralin mahlulu slava edilir va cizgiya gadar pH-1 4 olan
bufer mohlulla durulasdirilir. Alinmig mohlullarin optiki sixligr 490
nm-ds olgiiliir. Absis oxunda titanin qatilig1 vo ordinat oxunda iso
mohlulun optiki sixlig1 geyd olunaraq daracsli qrafik qurulur.

5.51.7. Niimuna gotiiritlmasi va analizin aparilmas:

Xazar donizinin Sumgqayit gshori sahilindon gotiiriilmiis 1/su
niimunesi gaynamamagq sartile buxarlandirilir. Alinnus ¢okiinti 5
ml HNOs-do hoall edilarak, 50 ml-lik &l¢ii kolbasina kegirilir va
distills suyu ilo cizgiys qader durulagdirtir. Nimuneds Ti-1 toyin
etmoak liglin hazirlanmig niimunadan 0,5 ml gotiirtitiir, 25 ml-lik 6l¢i
kolbasina kegirilir va {izorins 3,0 ml 1-10-* M reagent mshlulu, 0,2
ml fenontralin slava edilir va pH 4 ilo cizgiys gador durulagdirilir.
Alinmis rangli mohlulun optiki sixhg: 1 sm-lik kiivetds, A=490 nm
dalga uzunlugunda, KFK-2 cihazinda isiqudmasi olgiiliir. Optiki
sixligin qiymstins ssason daracali qrafikdon titanin miqdan tapilir.

5.52.Vanadiumun(V) madan torpaginda
fotometrik tayini

5.52.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu iisul vanadiumun (V) ionlarimn 2,3,4-trihidroksi-3'-sulfo-4'-
nitroazo benzolla qarsiligh tasiri nsticasinds kompleks birlagsma
amosls golmasine va mahlulun optiki sixhigmin fotometrik 6lgiilmo-
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sina asaslanir. Toyinata qurgusun\(IV) vo miss (II) mane olur. Bu
isulda titanin tayini intervah 0,51-2,04 mkq/ml intervalindadir.

5.52.2. Cihazlar, qablar, reaktivior
» Fotoelektrokolrimetr KFK-2 vo ya digar marka
» fonomer, I-130
» Elektrik qizdirici
» Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm?
> Silindr, tutumu 100 sm3
» Kimyovi stakanlar
> 2.3 4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
» Triton X-114
» Nitrat tursusu, qati
» Xlorid tursusu, gatt
» Fliorid tursusu, gati
» Ammonyak, 25 %-li
» Sirks tursusu, qati
» Spirt, 96%-1i

5.52.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isdo istifade olunan reagentlorin mohlulu (1-10-3 M) onun lazi-
mi miqdarmin torozida ¢akilorsk 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda spirtds
hall etmokls hazirlanihr.

5.52.4.Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 5) ,
0,0 M NHOH vs 0,1 M CH3COOH mshlulundan uyguh °

hocmda gotiiriilerak pH 5 olan bufer mohlul hazirlanir vo mahlulun,
tursulugu ionomerds daqiqlesdirilir.

5.52.5. 1-10-> M vanadium (V) mohlulunun hazirlanmasi

Vanadiumun(IV) 1-102 M qatihgh mohlulu yiiksok kimyavi
tomiz metalinin nitrat ve sulfat tursusunda holl edilmasi ilo malum
metodika tizrs hazirlamur.

5.52.6. Daracali qrafikin qurulmas:
25 mil-lik 6l¢ii kolbalarina 0,025; 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1 ml
metal mohlulu va har bir kolbaya 2,5 ml 1-10-3 M reagent mohlulu
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mohlulu slavs edilir va cizgiys qadar pH- 5 olan bufer mshlulla
durulagdirilir. Alinmus mahlullarin optiki sixligi 490 nm-ds 6lgiiliir.
Absis oxunda titanin qatihg: v ordinat oxunda iss mshlulun optiki
s1xlig1 geyd olunaraq dsracali grafik qurulur.

5.52.7. Niimunoa gotiiriilmasi va analizin apariimas:

5 gqram standart modan torpag niimunassi 15 ml HF+5 mi
HNO; qansiginda grafit putada 50-70°C-ds hall edilir. Ahnmis
mohluldan HF-un artigim konar etmsk iigiin mshlula yeniden 7-8
ml HNO; slava edilarok 60-70°C temperaturda qizdirithr va bu
proses ii¢ dofs tokrarlanir. Almmis bork faza distills suyunda hall
edilorok 100 ml-lik kolbaya kegirilir. Standart niimunslords
vanadiumu fotometrik metodla toyin etmok {¢iin hazirlanmig
mohlulun alikvot hissasi 25 mil-lik kolbaya kegirilir vs iizarina 2,5 mi
1-103 M reagent mohlulu slavs edilorok cizgiys qadsr pH-S Is
durulagdiriiir vo A=490 nm dalga uzunlugunda isiqudmasi olgiiliir.
Optiki sxligin giymatino asasan doracali grafikden vanadiumun
miqdari tapilir.

5.53.Titanm(IV) madon torpaginda
fotometrik tayini

5.53.1.Tayinat: vo> mahiyyati

Bu tsul titamin (IV) ionlarmin 2, 3, 4 - trihidroksi - 3' - sulfo - 4'-
nitroazobenzol va triton x-114-lo qgarsihqli tasiri naticasinds kom-
pleks birlogms smals golmasine vo mshlulun optiki sixhigimn foto-
metrik dlgiilmasine asaslanir. Tayinata qurgusun(IV) vo mis(IT) ma-
ne olur. Bu isulda titanin toyini intervah 0,096-1,34 mkq/ml interva-
lindadir.

5.53.2. Cihazlar , gablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
Ionomer, I-130

Elektrik quizdirici

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar

VVVVYVY
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2,3,4-trihidroksi-3'-sulfo-4'-nitroazobenzol
Triton X-114 mohlulu

Nitrat tursusu, gati

Xlorid turgusu, gati

Fliiorid tursusu, qatt

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gatt

Spirt, 96%-1i

VVVVVVVY

5.53.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Isda istifado olunan reagentlorin mohlulu (1-10* M) onun
lazzmi miqdarinin torszido ¢akilorak S50 ml-lik élgi kolbasinda
spirtds holl etmaklo hazirlanilir.

5.53.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 4,5)

0,1 M NH:OH va 0,] M CH3COOH mohlulundan ugyun
hacmds gotiiriilarok pH 4,5 olan bufer mshlul hazirlanir vo mshlu-
lun tursulugu ionomerdos daqiqlesdirilir.

5.53.5. 110> M titan (IV) mohlulunun hazirlanmas:

Titanm (IV) 1-102 M qatiighh mohlulu yiiksak kimyavi tomiz
metalinin nitrat va sulfat tursusunda hoall edilmosi ilo molum
metodika {izra hazirlanir.

5.53.6. Daracali qrafikin qurulmast

25 ml-lik 6l¢ii kolbalanina 0,1; 0,2: 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,4 ml
metal mahlulu va har bir kolbaya 2,5 ml 1-10-3 M reagent mahluiu,
1,0 ml triton x-114 mahlulu olavs edilir vo cizgilys godar pH-1 4,5
olan bufer moshlulla durulagdirthr. Alinmis mshlullarin optiki sixhigt
490 nm-ds olgiiliir. Absis oxunda titanin qatiligi ve ordinat oxunda
iso mahlulun optiki sixhg: geyd olunaraq daracsh grafik qurulur.

5.53.7. Niimuna gétiiriilmasi va analizin aparimas:

5 qram standart modon torpaq niimunasi 15 ml HF+5 ml
HNO; qangiginda grafit putada 50-70°C-do holl edilir. Alinmig
mohluldan HF-un artigini ksnar etmok iigiin mohlula yenidon 7-8
ml HNOj; slavo edilorak 60-70°C temperaturda qizdirlir va bu pro-
ses ii¢ dofo tokrarlanir. Alinmig bark faza distillo suyunda hall edils-
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rok 100 mil-lik kolbaya kegirilir. Standart niimunslerds vanadiniu-
mu fotometrik metodla toyin etmak iigiin hazirlanmis mahlulun ali-
kvot hissasi 25 ml-lik kolbaya kegirilir va iizorins 2,5 ml 1-10° M
reagent mahlulu, 1,0 ml triton mohlulu slava edilorak cizgiys gador
pH-4,5-1a durulagdinlir va A=490 nm dalga uzunlugunda isiqudma-
s1 dlgiiliir. Optiki sixhiin giymotine asasan deracsli grafikdon vana-
diumun miqdarn tapilir.

5.54.jlkin qolavi mohlulunda sixhga gora
natrium-hidroksidin tayini lisulu

5.54.1.Tayinat: v> mahiyyati

Usul taze qgolovi va ilkin qalevi mehlulunun gatiigmi tayin
etmak iigiindiir.

Metod natrium qolevisinin sixligini aerometrlo tayin edilarak,
onda miivafik sixhigmmn faizlo cadvalden tapilmasindan ibaratdir.
Analiz arasmdaki forg 0,5 % -den ¢ox olmamahdir. Analizin
miiddati 7 dagigadir.

5.54.2.Cihazlar, reaktivisr

1. Umumi toyinath aerometrlor. DUIST 18481-81E 6l¢ii haddi
1,000-1,540 dl¢ii skalasmun qiymati 1 kg/sm?.

2. Termometr DUIST 2045-71 0-1000C skala ils.

3. Siiga silindrler 1-31/265 DUIST 1770-74.

5.54.3. Analizin apardmas:

Natrium qalovili mahlulunu, silindri svvalca tadqiq edilon msh-
lulla yaxaladiqgdan sonra, ora tokiirlor. Mohlula termometr sahb,
mohlulu 20°C temperaturadok soyudurlar. Sonra aerometrls may-
enin yuxar1 6l¢ii xattino gérs mohlulun sixhg 6lgiiliir. Aerometr si-
lindrin divarma toxunmamaldir. Sixliga gérs Na;OH-in qatihg
cadvalden tapilir.
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Natrium galovisi mshlulunun sixliq qatihg;

Cadval 5.12.

20°C-d> | NaOH-mkitle | 20°C-dosixhq, | NaOH-m kitle
sixlig, % Jsm3 %
q/sm3 payl, 7 q/sm payi, /o
1 2 3 4
1,000 0.16 1270 74.64
1.005 0.60 1275 35.10
1.010 1.04 1.280 25.56
1,015 1.49 1.285 26.02
1.020 1.04 1.290 7648
1.025 3.39 1,295 26.94
1.030 284 1.300 2741
1.035 3.29 1,305 27 .87
1,040 374 1310 28.33
1.045 4.20 1.315 78.80
1.050 4.65 1.320 29.26
1.055 5.11 1.325 29.73
1.060 5.56 1.330 30.20
1.065 6.02 1.335 30,67
1.070 6.47 1.340 314
1.075 6.3 1.345 31.62
1,080 7.38 1.350 32.10
1.085 783 1.355 32,58
1,090 828 1360 33.06
1.005 3.74 1.365 33.54
1.100 5.19 1370 34.03
1.105 5.64 1.375 34.52
1110 10,10 1.380 35.01
1115 10.55 1385 3550
1.120 11,01 1390 36,00
1125 11.46 1.395 36.49
1.130 11.92 1.400 36,99
1135 12.37 1.405 37.49
1,140 12.83 1410 37.99
1.145 13.28 1415 3849
1.150 13.73 1420 35.99
1155 1418 1425 39.49
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1,160 14,64 1,430 40,00
1,165 15,09 1,435 40,51
1,170 15,54 1,440 41,03
1,175 15,99 1,445 41,55
1,180 16,44 1,450 42,07
1,185 16,89 1,455 42,59

1,190 17,34 1,460 43,12
1,195 17,80 1,465 43,64
1.200 18,25 1,470 44,17

1,205 18,71 1,475 44.69
1,210 19,16 1,480 4522
1,215 19,62 1,485 45,75
1,220 20,07 1,490 46,27
1,225 20,53 1,495 46,80
1,230 20,98 1,500 47,33
1,235 21,44 1,505 47,85
1,240 21,90 1,510 48,38
1,245 22,36 1,515 48,90
1.250 72.82 1,520 49.44
1,255 2327 1,525 49,97
1,260 23,73 1,530 50,50
1,265 24,19

5.55. Divr edan golavi vo sulfidli-galavili sularda duzlarin vo
fimumi, sarbast, birlasmis natrium hidroksidin
tayini iizro metodika

5.55.1. Tayinat1 va mahiyyati

Metodika @imumi, sarbast, birlosmis natrium hidroksidin toyini,
onun dovraden golovi mohlulunda istifads edilmosi deracasi vo
sulfid-korbonatli axint1 sularinda duzlar: toyin etmak tciindiir.
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Metod indiqator kimi PH-1 miixtslif reng kegidlari intervalina
malik fenolftalein vo metilorang istifads etmoklo xlorid tursusu ilo
gslavi mohlullarinin titrlsnmasing asaslanib.

NaOH + HCl — NaCl + H,O
NayCO; + HCl - NaCl + NaHCO;
NaHCO; + HCl — NaCl + CO: + H.O
Na,S + HCIl - NaCl + NaHS
NaHS + HCI - NaCl +H.S

Fenolftalenin rangsizlosmasi biitiin galevi mohlulunun vs natri-
um-sulfidin yarisinin neytrallasmasi anu ilo iist-tista diigiir, mshlulda
ancaq natrium-bikarbonat va natrium-sulfid qabr.

Metiloranjmn rengi NaCO; va Na,S-in qalan hissesi tam ney-
trallagdigdan sonra doyisir.

Tayinatm sohvi * 5%. Analiz miiddsti 20 dagigs.

5.55.2. Qablar, reaktivior

Buretka 1-2-25, DUIST 20292-74E.

Kolba 1-250-29/32 QXS DUIST 25336-82.

Olgii kolbasi 2-250-2 DUIST 1770-74E.
Pipetkalar 7-1-10 DUIST 20292-74E.

Xlorid tursusu DUIST 3118-77 0.1n.

Metiloranj 0,1% suda mohlul.

Fenolftalein DUIST 5850-72, 1% -li spirtds mahlul,
DUIST 4517-75.

Natrium-hidroksid DUIST 4328-77, 20%-li mahlul.
Distills suyu.

VVVVVVVVYVY

5.55.3. Tarkibinds karbonat tursusu olmayan distills suyunun
hazirlanmas

Kalonda distilla suyu qizdirilib, 30 dagigs gaynadilir, sonra
icarisine siigo boru salinmis tixacla baglanir. $iise gubuq rezin boru
vasitasilo 20 %-li NaOH va ya KOH mshlulu olan yuma siise qab
ila birlosdirilir.

5.55.4. Analizin aparimas

5.55.4.1. Qalavi va galavili-sulfidli axinti sularimn analizi. 10 sm3
analiz niimunasini 250 sm3 6l¢ii kolbasina yerlosdirib, distilla suyu ils
cizgiys gador durulagdiririq. 10 sm? alinmis niimuns moahlulunu 250
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sm? konusvari kolbaya kegirib, 25-30 sm? distills suyu va fenolftalein
damcisi slavs etdikdean sonra rongsizlogonadok 0,1 mol/dm? qatiigh
xlorid tursusu moahlulu ilo titrloyirlor. Titrlomays sarf olunan
tursunun hocmini «a» sm3 ilo isars edirlor. Rangsizlogmis mohlula 2-3
damci metiloranc alavs edib, yeniden narinci rong alimanadsk xlorid
tursusu mohlulu ilo titrlayirlar.

Titrlomays sarf edilon xlorid tursusu mehlulunun imumi hacmi
«b» sm3 ila isars edilir.

Analiz edilon niimunsnin sixhg cadval | -den tapilir. Tayinat 2
paralel niimuna ils aparilir.

5.55.4.2. Noaticanin tahlili. Umumi galovinin NaOH kiitlo pay:
(X1) % va iimumi galovinin NaOH qatilign g/dm? asagidak: disturla
hesablanir.

¥ _5:0,004-250-100 _ b
: 10-10-d d

b% =b-0,004'250-100

: =10b
10-10

Birlosmis goalovinin (Na>S vs NayCO;) kiitlo payr (Xz) % -la
gatiigla (X3) g/dm?3 bu diisturla hesablanir.

_2(b—a)-0,004-250-100 _2(h—a)
10-10-d d

X,

_2(b—a)-0,004-250-100
10-10

X, =20(b-a)

a<(b-a) X=X

Sarbast gslovinin kiitlo payr (X3) % -lo va gqatiligla (X3) g/dm3
bu diisturia hesablanir.

¥ _ (2a-5)-0,004-250-100 _ (2a—b)
! 10-10-d d
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_(2a~5b)-0,004-250-100

X,
10-10

=10(2a - b)

a<(b-a); a=(b-a)oldugda Xsyoxdur.

NaOH-n istifads edilms daracasi (X4) %-lo bu diisturla hesab-
lapir:

X, = 2(b—Z)-100
Umumi galsvinin Na,O kimi kiitls payr (Xs) %-la va qatiligla
(Xs) g/dm? bu diisturla hesablanr:
X = 5-0,0031-250-100  0,775b
° 10-10-d d

X5 =775b

Sarbast golovinin Na,O kimi kiitls pay1 (Xs) %-ls va gatiligla
(Xs) g/dm3 bu diisturla hesablanir:

_(2a-5)-0,0031-250-100  0,775(2a - b)

X6
10-10-4 d
X, = (2a-5)-0,0031-250-100 =775Qa~b)
10-10
a<(b-a)

a=(b-a)oldugda Xs yoxdur.

burada:

a - fenolftaleina titrlomays sorf ediloan 0,1 mol/dn? qanbgh HCI
tursusu mahlulunun hacmi;

b - fenolftaleinl va metiloranc ila titrlamaya sarf edilan 1 mol/dnt
gatihgh xlorid tursusu mohlulunun cami hocmi;

0,004 - 1 sm® HCI tursusuna ekvivalent NaOH-in kiitlssi;
0,0031 - 1sni® HCI tursusuna ekvivalent Na,O-nun kiitlasi;
d —areometrls taplmig va ya cadval 5.12-don tayin edilon sixhq.
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5.56.1slonmis galovi mohlulunda, iimumi galovi vo islonmo
daracasinin toyin edilmasi iizro metodika

5.56.1. Tayinati vo mahiyyati

Metodika texnoloqun is yerinds islonmis goloviys ekspress
nazarat ligtindiir.

Metod fenolftalein va metiloranjdan istifads etmaklo, galevi
mohlullar: xlorid tursusu ilo titrlomokls alinmis naticaler asasinda
imumi va islonmis qalovilerin grafik tayin edilmoesina ssaslanmusdir.

5.56.2. Qablar, reaktivior

Buret 1-2-5, DUIST 20229-74E.

Kolbalar KH 1-250-29/32 TXS DUIST 25336-82.
Pipetlor 7-1-1 DUIST 20292-74E.

Olgii silindri 1-50 DUIST 1770-74E.

Xlorid tursusu, 0,1n DUIST 3118-77.

Fenolftalein -1% -li spirtde mahlul, DUIST 5850-72
Metiloranj - 0,1% suda mahlul.

VVVVVVV

5.56.3. Analizin apariimasi

Konusvan kolbaya, avvalco mohlulla yaxaladigdan sonra pipet
ilo 1 sm? analiz edilon galovi mahlulu tékib, 25-30 sm? distille suyu
va 4-5 dama fenolftalein damcis: olavo edorak, rengsizlogenadak
0,1n HCI tursusu moahlulu il titrlayirlor.

Titrlomays sorf edilon tursunun hocmi «a» sm? isare edilir.
Rongsizlosmis mohlula 2-3 damei metiloranj slavs edarak, yenidon
xlorid tursusu mohlulu ils narinci rang omalo galonadsk tltrlaylrler
Titrlomoys sorf edilon tursunun éimumi hacmi «b» sm? ilo isars edi-
lir.

5.56.4. Naticalorin tohlili

Umumi galovinin kiitlo pay1 (Xi) ve golevinin islonma dsracesi
%-lo, asagidaki diisturla hesablamagla alinmig nomoqrama gors
tapilir.
0,4‘3 X 1 'X 2

X, = X, =
! d 277100
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2(B—a)-100

X 4 =: B X3 =X;- Xy
Burada:

X, - timumi galavinin kiitls pay, %

X, — birlasmis qalavinin kiitla pay, %,

X; - sarbast galavinin kiitls pay, %;

X, —qolavinin istifads daracasi, % kiitls;

a - fenolftaleinls titrlamays sarf edilan xlorid tursusu mahlulunun
(0,1IN) hacmi, sni’;

b - fenolftalein va metiloranjla birgs titrlamaya sarf edilon HCI
tursusu mahdulunun (0,1N) iimumi hacmi, sm’;

d - analiz mahlulunun sixhg q/snv’.

Nomoqgramm sag hissasinds, golovinin miixtalif islonms
daracasinde «a» va «b» -nin bir sira asliliq ayrilsri verilmisdir.

Islonmis golovinin faizls, axtarilan qiymeta miivafiq olan, ayrids
«a» va «b»-nin ekstropolyasiya qiymstini tapirlar.

Umumi gslovinin miqdar: absis oxunda «b»-nin ekstropolya-
siya adodinin sol grafikine gdrs tapirlar. Massolan, 1) b = 30 sms3;
a = 18 sm?. Islonmis golovinin migdar1 — 80 %. Umumi qalovinin
miqdar - 10.0 %

2) b=20 sm?; a=10.5 sm?. Islonmis golovi — 85 %. Umumi qalovi — 7.3 %.

5.57. Dovr edan qgalavi va sulfidli-golovili sularda
sulfidlorin toyini iizrs metodika

5.57.1.Tayinatt va mahiyyati
Metodika galovili axinti1 sularinda va dévradan galovi mohlu-
lunda sulfidli birlogsmalari tayin etmak tigiindiir.
Tayinat oks yodometrik titrloma metodu ilo hayata kegirilir.
Toayinat sahvi * 5,0 % -dir.
Tayinat miiddati 25 daqigadir.

5.57.2. Qablar, reaktivlor
> Buret 4-1-25, DUIST 20293-45. '
» Kolba Kn1-250-29/32 TS DUIST 25336-82.
> Xlorid tursusu DUIST 3118-77 1n.mohlul.
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Yod DUIST 4159-79 0,1n mohlul.

Na,S;03-5H,0 SEV 223-75 0,1n mohlul.

Holl olan nisasta DUIST 10163-76 suda 1% -li mohlul.
Distillo suyu DUIST 67-09-72.

VVVY

5.57.3. Analizin apariimast

10 sm? analiz niimunssini 250 sm3? —lik 6l¢ii kolbasmna tokiib,
distilla suyu ils cizgiys gadar doldurub digqatle qansdinrlar.

ki 250 sm3-lik konusvari kolbaya 2 sm3 HCI tursusu va 50 sm?
yod mohlulu tékiiliir, kolbalardan birine qangdiraraq 10 sm? distilla
suyu (nazarat tacriibasi) tékiib 10 dogigs garanhq yerds saxlayirlar.

Hor iki kolbadak: reaksiyaya girmoamis yod, natrium-tiosulfatla
titrlonir va titrlomenin sonunda 2 sm? nisasta mohlulu slava edilir.
Ekvivalentlik néqtasi mohlulun rengsizlasmasina géra toyin edilir.

Analiz iki parale] tacriibs il aparilir.

5.57.4. Naticanin taohlili
Sulfidin kiitle pay1 (Y) %-lo va hidrogen-sulfidin kiitlo qatihigi
(Y1) g/dm? 1 vo 2 diisturla hesablanr.
Y = ¥, -V,)-0,0017-250-100 _ 0,425(V, -V,)
: 10-10-d d

(M

_(V,~¥,)-0,0017-250 100
10-10

Y, = 0,425(V, - ;) @

Sulfidin mol qatihg (Y2) NaOH va Na;O (Y3) gors bu diisturla
hesablanur:
_XL;EL- 425V, -V,)x40 V¥V, -V,

2 : (3)
34 40 34,106 2b
* 34 62 34x7,75b b
burada:
V, - yoxlama tacriibanin titrina sarf edilmis Na,S,0;5H,0-nun
hacmi, sm’;

V, - analiz niimunasinin titrina sarf edilmis Na,S,0;5H,0 moah-
Iulunun (0,1 mol/dn?® ) hacmi,;
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0,0017 — 1 sm’ tiosulfat mohluluna ekvivalent hidrogen-sulfidin
ktitlasi;
b - 0,1 mol/dw? qatihgh xlorid tursusu mohlulunun comi hacmi;
X, -~ NaOH iimumi mahlulunun gatths, sm’;
X; = Na,0 — nun kiitls qathgr (X, va Xs~in giymati EP-72-200
: metodikas: iizra tapthr ),
34,62,40 -H,S, Na,0, NaOH-n molyar kiitlssi.

Toyinat noticesi kimi iki paralel analizin orta hesabi qiymsti.
gottiriiliir. Forq * 5 % -den ¢ox olmamalidir.

5.58. Dovr edan golavi va sulfidli-galovili axinlarda efir vo ya
xloroformla ekstraksiya edilon iizvi maddslorin toyini
iizra metodika

5.58.1. Tayinat: vas mahiyyati

Metodika qolovili axmti sularmda ve dovr eden qalovi
mohlulunda etil efiri va xlorofomla ekstraksiya olan iizvi maddalarin
tayin edilmesi ligiindiir.

Ekstraksiya olan iizvi maddslarin kiitls pay: onlarin etil efiri va
ya xloroformla ¢ixarilmasi, hslledicinin qovulmasi vo ¢ixarilmig
mohsullarin kiitlosinin toyin edilmosi iisulu ilo hoyata kegirilir.

Toyinat sehvi  20% -dir. Toyinat miiddati 2 saatdir.

5.58.2. Qablar, reaktivlor
»  Analitik torazilor VL.A-200.
Efiri qgovma iigiin kolbalar Qr-250-29/32 DUIST 25336-82.
Ayirc qif tip VD 1 - 1000 vo ya VD 3 — 1000 XS DUIST
25336-82.
Kagiz stizgaclar «Goy lent» TU 6.09-1678-77.
Etil efiri, tibbi.
Xloroform DUIST 20015-74.
NaySO;s susuz DUIST 4166-76.

VVVYV VYV

5.58.3. Analizin aparidmas:

5.58.3.1. Efirl> analizin aparimasi. ki niimuns gétiron tutuma
250-450 sm3 analiz mohlulu gotiiriirlor. Niimunolori ayrihgda
digqgotlas qarigdinb, biitiin hacmi biitdév ayirici daracali gifa kegirirlor.
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Niimuna gotiiron gabin hor birina 25 sm? efir tokiib, divarimi
yaxalayib efiri homin qifa bosaldirlar.

Hor qifdaki efiri 3-5 daqigs alxalayb, dovrii suratds qufin kra-
nin1 agmagqla efir buxarini bayira ¢ixarirlar. Tabaqalerin ayriimasi
{igiin qufi stative barkidirlor. Bundan sonra qolovi tsbaqasini nii-
munanin altindan tutma, ekstrakti ilo kolbaya bosaldirlar. Nimuno
yeniden ekstraksiya aparilan ayirict qifa kegirilib 20 sm3 efir alava
edilorak ekstaksiya tokrar edilir. Umumi ekstraksiyanin say1 3-don
az olmamalidir. Ekstraksiya toze efirlo rongsiz mehsul alinanadsk
aparilir.

Icarisinda ekstrakt olan kolbaya 5-10 qram susuz Na>SOa (hor
100 sm3 ekstrakta) tokiib, suyun ¢ixmasi igiin 1 saat saxlayirlar.
Sonra ekstrakt, qovulmagq iigiin siizgaclo (gdy lent) kolbaya siiziliir,
avvalcadan 500C-da quruducu skafda kolba sabit ¢akiya gatirilir.

Icorisinde Na,SO4 ¢okiintiisii olan kolba tomiz efirlo azca yuyu-
lub, efiri qgovmagq iiciin kolbaya tékiirlor. Efir 45-50°C temperaturda
su hamamimda qovulur. Efiri qovdugdan sonra kolbani su hama-
mindan ¢ixarib, suya deymis ¢61 sethin iiz Srtiiyiini silmak ti¢tin 5 %o-li
HCI tursusu mshlulunda isladilmis siizgec kagiza ilo silinir, sonra
distille suyu ilo yuyub, siizgac kagzi ilo qurudulur. Efirin tam ¢ixmasi
iiciin kolbam quruducu skafda 30 degige 50°C-de qurudub, eksika-
siyada soyudaraq 0,0002 gram xata il analitik tsrozids ¢okirlar vo
tokrar qurutmaqla sabit gokiya gotirirlar.

5.58.3.2. Xloroformla analiz. 1ki niimuns gétiiren tutuma 450-
250 sm? analiz mohlulu gotiiriilir. Niimunoalori ayrihqda qarisdirib,
hamisi kalibrli ayinc qifa kegirirlor. Niimuna gétiran tutumun
hor birina 250 sm3 xloroform tokiib divarim yaxaladigdan sonra
homin qifa tokirlor. Hor qifi 3-5 dogige calxalayib, arada
xloroformun buxari ¢ixmagq tiglin qifin kranmni agirlar. Tebagslorin
ayrilmas: iiglin qifi stative barkidirler. Bundan sonra iizvi tabagoni
kolbaya bosaldib, qifa 20 sm? xloroform alave edib, ekstraksiyani
tokrar edirlor. Umumi ekstraksiyamin miqgdart 3-diir, ekstraksiya
rongsiz mohsul almanadek tezo xloroform ilo aparilir. Sonra
ekstrakt 3.1. Banddos oldugu kimi aparilir. Xloroformun govulmasi
va kolbanin sabit ¢okiys gatirilmasi 65°C-ds aparilir.
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N
5.58.4. Naticalsrin tohlili

Ekstraksiya olan {izvi maddslorin kiitlo gatilig1 (X) mqg/dm? bu
diisturla hesablanir.

XY= (m, —m)-1000
v
burada:
m  — bos kolbarn ¢akisi, qgram;

m, —ekstraksiya edilon tizvi madda ils kolbarn kiitlasi;
v —qramin mq il> hesabi;
1000 — dni-in sni’-Ia ifadssi.

Notica olaraq iki paralel tocriibonin orta hesabi gqiymeati
gotiiriliir.
Forq + 20 % - don ¢ox olmamalidir.

5.59. Dovr edon goalovi vo golavi sularda asilqan
maddoalorin tayini iizrs metodika

5.59.1. Tayinat: va mahiyyati

Metodika galovili axint: sularinda va dévr eden gelovids asilgan
maddalarin tayin edilmasi ligiindiir.

Metod siiziilmiis asilqan maddslerin kiitlesinin tayin edilmssina
asaslanib. Sahv * 15 %-dir. Miiddeti 2 saatdir.

5.59.2. Qablar va reaktivlsr b ;
» Olcti silindri 1-1000, DUIST 1770-74E. ’
»  Siiziicii qif tip VF — 1 — 32 -~ POR 100 TXS, DUIST 25336-82.
> Avtomatik termorequlyatorlu quruducu skaf.
» Susirnaq nasosu, DUIST 25336-82.
» FEksikator 2-250, DUIST 25336-82.
» Texniki IPS, DUIST 9805-84.
» Benzol, DUIST 3933-75.

» Hoacmcs 1:1 nisbotdo spirt: benzol qarisigl.

» Fenolftalein, DUIST 3850-72, 0,1 % suda moshlul.
> Distille suyu, DUIST 6709-72.

> Tubuslu kolba 1-500, DUIST 25336-82.
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5.59.3. Analizin apariimas:

105+1109C-da sabit gakiys gotirilorok yuyulub qurudulmus siise
siizgaci cihaza borkidirler. Cihaz qif, tubuslu kolba ve sugirnaqli
nasosdan ibarstdir. Niimuneni diggstls tam garnsdirirlar, silindrle
hacmini slgiib, stige siizgocdon kegirirlor. Niimunagdtiiron tutumu va
silindri distills suyu ilo yuyub, axinti suyunu siizgocdan kegirirlor.
~ Siizma qurtardiqdan sonra siizgac fenolftaleinle monfi reaksiya ve-
ranadok distills suyu ila diqgstle yuyurlar. Sonra ¢okiintii bir nego
dafs 500C-ds su hamamunda karbohidrogenlerin ¢ixarimasi ligiin
quzdinilmis spirt-benzol qarisiginda yuyulur. I¢inds ¢okiinti olan
yuyulmus siizgaci havada qurudub, sabit ¢oki alinanadek 105-110°C
temperaturda quruducu skafda qurudurlar.

5.59.4. Naticalorin tahlili
Asilgan maddalarin kiitls qatiligi (X) mg/dm? bu diisturla he-
sablanir:

Y= (m, —m)-1000
vV
burada:
m, - ¢okiintii il> siizgacin kiitlasi, gram;
m - ¢Okiintiisiiz stizgacin kiitlasi, qram;
V - analiz niimunasinin hacmi, sm’.

Tayinatin naticasi iki paralel tacriibenin orta giymati gétirilir.
Farq 15 % - don ¢ox olmamahdir.

5.60.Yiiksok temperaturda qaynayan piroliz mohsullarinda
mexaniki qangigin tayinat: iizra metodika

5.60.1. Tayinati vo mahiyyati

Metodika yiikssk temperaturda qaynayan dovredan piroliz
mohlullarinda mexaniki gansiglarin toyinedilmasi iigiindiir.

Metod niimunenin siiziilmasi, helledici ilo siizgecdoki ¢okiintii-
niin yuyulmasina va qurudulub ¢akilmasins ssaslanir.
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5.60.2. Aparatlar, materiallar, reaktivlsr

Quruyducu skaf vo ya termostat. 105-1100C.

Ortiilii quzdiriciya malik elektrik plitasi

Buxner qifi 1, DUIST 9147-73.

Vakuum altinda siizmok ii¢iin kolba, DUIST 25336-82.
Eksikator DUIST 25336-82.

Ucluglu hiindiir stekanlar, V-1-600 TS, DUIST 25336-82.
Coki iigiin stokan (biiks), DUIST 25336-82 SV-34/2.
Siiga ¢ubuqg 150-200 mm. kiit ucluglu.

Tor 0045k, DUIST 3584-073;

Benzol, DUIST 5955-75 va ya toluol, DUIST 5789-69.

VVVVVVVVVY

5.60.3. Analiza hazirhg

Analiz edilon mohsulu 5 dsqigs kolbada galxalaya-calxalaya
onu 3/4 hissasinadsk doldururlar. Parafinli 6zli mahsullar: svvalcs
40-800C-dak quzdinrlar. Siizgaci (100 mm diametrli top) biikso qo-
yub quruducu skafda 105°C temperaturda 15 daqigadon az olma-
yan a¢iq gapaqla ¢okmok ii¢tin qurudurlar, sonra biiksiin qapagini
ortdiikkdon sonra soyudub eksikatorda 30 dagigs soyudurlar va
0,0002 qram xsta ils analitik tarszide gokirler.

5.60.4. Analizin aparimas:

Niimunadon 100 gram gotiiriib onu qizdinlmis benzol vs ya
ikigat miqdarda toluolda hall edirler. Benzol va toluolu niimunonin
hall olmasi iglin elektrik plitssinde quzdirirlar. Halledicinin
gqaynamasina yol verilmir.

Qaynar mohlulu svvalcadan ¢okilmis stizgac — tordan kegirirlar. 100
mm diametrli toru Buxner qifina elo yerlegdirirlor ki, o qifin
divarlarina toxunsun, torun kanara ¢ixan uclarmi qifin yanina syib
rezin holgs ilo swmarlar. Buxner qifi rezin tixacla siizmok iigiin
kolbaya birlesdirilir. Mshlulu siigs ¢ubuqla tora bosaldirlar. Mahsul
qahgin va ya bark qansig: (stokanin divarina ¢6kmiis) siiss gubuqla
silib, torun iizarini vs ya toluolla yuyurlar.

Siizms qurtardigdan sonra ¢ékiintii olan toru gaynar benzol va
toluolla o vaxtadsk yuyurlar ki, holledici tam soffaf vo rongsiz
olsun. Yuma qurtardigdan sonra ¢okiinti olan toru torazids
¢okmok igiin biikso doldurub, agiq qgalaqla 10-15 daqigs 105°C-do
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quruducu skafda doldurub, sonra biiksa qaynaqgla baglayirlar,
eksikatorda 30 dagigs soyudub, 0,0002 gram xata ils ¢okirlar.

Analiz qurtardiqdan sonra toru benzol va toluolla yuyub me-
xaniki qarisigdan tomizloyirlor. Tomizlonmis toru 105°C-da 10-15
daqigo quruducu skafda qurudub, soyudur va ¢okirlar.

5.60.5. Naticalorin tahlili
Mexaniki qangsiglarin  kiitle payr %l (X) bu disturla
hesablayirlar.
X = _C_I___CLZ_ .100
Csy
burada:
C, - biiksiin gakisi;
C, - tomiz toru ¢akmoak biikstin ¢akisi, gram;
C; - moahsul niimunasi, qram.
Mexaniki qansiglann kiitlo pay1 iki paralel sinagmn orta giymati
gotiirilir.

5.61.Yodometrik metodla mohluldaki hidrazininin
tayin edilmasi iizrs metodika

5.61.1. Tayinati va mahiyyati

Metodika 0,1-0,2 % haddinds hidrazinin gatiigmn tayin edil-
mosi iiglindiir.

Tayinat qalavi miihitds hidrazinin yodla qarsiliqh tosirino va re-
aksiyaya girmemis yodun natrium-tiosulfat mshlulu ilo titrlonmasi-
no asaslamb.

Toyinatin xatas1 = 10 % nisbatindsn ¢ox olmur.

5.61.2. Cihazlar, qablar, reaktivilar

Konusvar kolba, Kn tipli, kip tixacl, 250 sm? DUIST 25336-82.
Buret, icra 1, 25 sm3, DUIST 20292-74.

Pipet icra 2, hacmi 5.25 sm, icra 6; 10 sm d.s. 2. DUIST 20292-
74.

Texniki torozi, tip T-1 va ya eynigiymetli, 0.01 gram daqiqlikli.
Yod, TS6-09-2540-72, 0.1 n. gatihgda mshlul.

Natrium-tiosulfat 0.1 n mahlul.

VVYY VVYV
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Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, 7%-li mahlul.
NaOH, DUIST 4328-77, 4% - li mahtul.
Nisasta, DUIST 10163-76, 0.5% mahlul.
Distills suyu, 6709-72.

VVVYVY

5.61.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Mohlullarin hazirlanmasi iigiin distills suyu istifads olunur.

3.61.3.1. Qalavi mahlulunun hazirlanmasi. 4,0 qram quru
natrium-hidroksidi konusvart kolbaya tokiib, 96 sm? distilla suyu
slavs edilerak, tam hall olanadak qangdirirlar.

5.61.3.2. Tursu mahlulunun hazirlanmas:. Pipet 1o 3.4 sm3 xlorid
tursusu gotiiriib konusvan kolbaya kegirib, 96 sm?3 distillo suyu
olava edarok qarigdirirlar.

5.61.4. Nitmunanin gétiirvitlmasi va analizo hazirhg
Niimuns tixaci olan tomiz quru gaba gotiirilir vo derhal analiz
edilir.

5.61.5. Analizin aparilmas:

0,1 gram doqiqlikls bos konusvar: kolba torozids ¢okilir, igari-
sinal5 sm3 hidrazin mohlulu tokiib, homin daqiqlikls gakilir. Pipet ila
25 sm3 yod mahlulu, 1 sm? golovi mahlulu slavs edilir (galovi yod-
dan sonra slavs edilmolidir, bels ki, yod gslovi ils tez reaksiyaya gi-
rib, yodat amals gatirir ki, bu da naticani pislesdirir). 2 dagiqadan
sonra 6 sm? xlorid tursusu tokiib, yodun artifini natrium-tiosulfat
mohlulu ile titrlayirlar. Titrlomanin sonunda kolbaya 1-2-sm3 nisasta
mohlulu tékiib, gby rang yox olanadak titrlayirlar.

5.61.6. Naticanin tahlili

Moshluldak: hidrazinin kiitle qatilig (X) %-ls bu diistura asasan
hesablanir.
_ (a9, ~b9,)-0,003253-100

g

X

burada:
a - analiza gétiiriilan yod mahlulunun (0,1 mol/dnt’) hacmi;
0, - 0,1 mol/dm’ qatihqh yod mahlulunun diizolis amsah;
b - arnq yodun titrlanmasina sarf edilan 0,1 mol/ dni® qatihgh
natrium-tiosulfat mahlulunun hacmi;
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8, - 01 mol/ dm’ qanhqh natrium-tiosulfat mahlulunun diizslis
amsal;
0.003253 - 0,1 mol/dm’, 1 sm’ daqiq yod mahluluna miivafiq hidrazinin
kiitlasi, gram;
g - hidrazin mahlulunun kiitlasi, gram.

Analizin noticasi kimi iki paralel toyinatin orta hesabi gotiirtiliir.
Aradaki forq £ 10% nisbatinden ¢ox olmur.

5.62.Mbhlulda sulfat tursusunun gatihginin tayin edilmosi
iizro metodika

5.62.1. Tayinati va mahiyyati

Metodika duru va gat: tursularda sulfat tursusunun kiitls payi-
nun hesablanmas: tigiindiir.

Metod metiloranj va ya metil qirmiz1 ile metil-mavi indigator-
lan1 qangig istirakinda tursunun gelevi mehlulu ilo titrlonmasina
ssaslanir.

5.62.2. Cihazlar, qablar, reaktivior

» Konusvari Kn tipli kolba, icra 1 va 2 hecm 100, 250, 500 sm3
DUIST 25336-82.

» Buret icra 1 vo 2, hocm 25, 50 sm3 DUIST 20292-74.

» Dameiladici icra 2, bocm 10 sm?, DUIST 25336-82.

> Analitik torazi, doqigliyi 0,0005 gram.

» Texniki torazi doqiglik 0,1 gram.

» NaOH 0,5n mahlul.

» Metiloranj 0,1 % -li mohlul, DUIST 10816-64.

» Metil-mavi TU 6-0.9-7875-75, 0.1 % -li spirtds mahlul.

» Metil-qurmizi DUIST 5853-51, 0.2 % -li mohlul (spirt).

» Distillo suyu DUIST 6709-72.

» Texniki rektifikasiya edilmis etil spirti DUIST 18300-72.

5.62.3. Reagentlorin hazirlanmast
Reagent mohlullar: hazirlamaq iigtin laboratoriya suyu istifada
edilir. :
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5.62.3.1. 0.1 %-li metiloranj mahlulu. 0.1 qram preparat 80 sm3 isti
suda hall edilir, soyudulub, hacmi distilla suyu ile 100 sm3-o ¢atdiri-
lar.

Rong kecid intervalmin pH 3.0-den pH 4.4-dok dayismesi qir-
miz1 rangdan narinci-sari rangadokdir.

5.62.3.2. Qarisig_indigator. Dvvalce 0.2 % metil-qurmizi mshlulu
(spirt), sonra 0.1 metil gdy (spirtds) mahlulu hazirlanir v mohlul-
larin borabor hacmlori qarigdirirlar. Qarigiq intigatorlarm roeng ke-
¢id intervali pH 5.2-5.6 rong doayismasi qirmizi-benévsayiden yasia
doyigir.

5.62.4. Niimunanin gotiiriilmasi va analizin hazirlanmasi
Niimuns tixaci olan tamiz yuyulmus quru gaba toplamr. -

5.62.5. Analizin aparimas:

5.62.5.1. Qan sulfat tursusunun_analizi. 500 sm? konusvar
kolbaya avvalco 200 sm? distillo suyu, 0.8 gram tursu tokiiliir.
Nimune analitik terazide 0.0005 gram doqgiglikla ¢okilir ve iki
dameciladicinin farqins goérs tapilir. Kolbani garisdinib 2 damci me-
tiloranj ve ya 5 damci qarisiq indigator olavs edilir vo natrium
hidroksid mshlulu ilo titrlonir. Bu zaman metiloranjin rongi
qirmizidan narmci sariya, qariglq indigatorun rangi isa bendvseyi-
qirmizidan yasil ranga dayisir.
5.62.5.2. Duru_sulfat tursusunun analizi. 250 sm3, kip tixacl
konusvar: kolbaya 50 sm? distillo suyu tékiib, 0.1 qram daqiqlikle
torazida ¢okir vo 10 sm3 sulfat tursusu mohlulu t6kiib yeniden hamin
xata ilo ¢okirlor. Kolbani qarigdirib 2 damci metiloranj va ya 35
damct qarisiq indigator slavs edib gelovi ile reng dayismasi 5.1.
bandindski kimi olanadak titrlayirler.

5.62.6. Naticanin tohlili
Sulfat tursusunun kiitls pay1 (X) %-ls bu diisturla hesablanir.
Y= V-0,02452-100

g

burada: ,
V -~ 05 mol / dn? qanhqh natrium — hidroksid mahlulunun
hacmi;
g — tursunun kiitlasi, gram.
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0.02452 - sulfat tursusunun kiitlsi;
Toyinatin  noticesi kimi iki paralel analizin orta hesabi
gotiiriitiir. Forq 15 * nisbatindan ¢ox olmur.

5.63.ilkin mohlulda ammonyakin qatithgmn
toyin edilmosi iizro metodika

5.63.1. Tayinati vo mahiyyati

Metodika 1.2 % haddinde ammonyakin kiitls payini toyin et-
mok ii¢lindiir.

Metod ammonyakmn xlorid vs sulfat tursusu ile qarsiligh tesiri-
ne vo artig tursunun metil qurmzi indigatoru istirakinda galovi
mohlulu ilo titrlonmasine asaslanib. Tayinat xatas1 5 % nisbeti toskil
edir.

5.63.2. Cihazlar, gablar, reaktivlor
» Konusvari tipli kolba, icra 1. 250 sm3 DUIST 25336-82.
» Buret, icra 1, 25; 50 sm3 DUIST 20292-74.
» Pipetlar, icra 1, 2 sm3, DUIST 20292-74.
» Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, 0.1n moahlul va ya sulfat
tursusu DUIST 4204-77, 0.1n. mshtul.
»  Metil-qirmuzi, DUIST 5853-51, 0.1 %-li spirtds mohlul.
» Natrium-hidroksid, DUIST 4328-77, NaOH 0,1n mshlul.
> Distillo suyu DUIST 6709-72.
» Spirt etil rektifikat, texniki DUIST 18300-72.

5.63.3. Reagentlorin hazirlanmasi
Mohlul hazirlamagq iigiin distills suyundan istifads edilir.
5.63.3.1. _Indigator _mohlulu. 0,1 qram metil-qurmiz1
indigatorunu 100 sm?3 etil spirtindahall edirler.

5.63.4. Nitmuna gotiiriilmasi va analizs hazirhg
Niimuns tamiz yuyulmus quru, kip tixaclt gaba toplanir. Analiz
dorhal aparilir.

5.63.5. Analizin aparilmast
Konusvari kolbaya biiretdsn 40 sm? sulfat va ya xlorid tursusu
tokiib, pipet ilo 2 sm? ammonyak mshlulu, 2-3 damc1  indiqator
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damcist slavs edib, tursunun artigini, mohlulun rengi qurmizidan
sar1 range ¢evrilons godar natrium-hidroksid ils titrlayirler.

5.63.6. Naticanin tahlili

Mohlulda ammonyakn kiitls paymi (X) %-ls bu diistura gérs
hesablayirlar.
_ (a©, -b9,)-0,001703-100

X
V-p
a — 0,1 ntursunun hacmi;
B, — tursu mahlulunun nominal qanhgna diizalis amsah;
b —artig turgunun titrlanmasina sorf edilon 0,1 n qatthqh qalavi

mahlulunun hacmi;
0, —qalavi mahlulunun nominal ganhgina diizalis amsah;
V - analiz edilon ammonyakn hocmi, sm’;
- ammonyak mahlulunun sixhg, g/ sm’.
0,001703 — ammonyakin kiitlasi, qgram;
Analizin noticesi kimi iki paralel analizin orta giymoti
gotiiriiliir. Farq * 5 % nisbatinden artiq olmur.

5.64.S1xalmus karbohidrogenlords suyun migdarimn
tayin edilmosi iizro metodika

5.64.1. Tayinatt va mahiyyati

Metodika quruduculardan sonra etan-etilen (EEF) vo propan-
propilen fraksiyasinda etilen vo propilends suyu tayin etm;}(»- .
tiglindiir. /

Metod niimunadaki suyun holledici il adsorbsiya edilib, amalo
galon mahlulun figer reaktivi ils titrlonmasine asaslanir.

Titrlomanin son néqtasi elektrometrik tayin edilir. Metod suyun
kiitlo pay1 0,001 %-don az olmadigda tatbiq edilir.

5.64.2. Apdratlar, reaktiviar va mahlullar

1. Fiser metodu ilo qazdaki suyu elektrometrik titrlomok ugiin
cihaz. v

Belo cihaz olmadiqda analiz xiisusi laboratoriya qurgusunda
aparilir. Qurgu sliflo yigimahdir. Birlesdirici borucuglar siisodan,
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metaldan, politstrafluoretilendon va ya butilkaugukdan hazrlana
bilar.
Qurgunun tarkibina daxildir:
Titrlams t¢iin kolba, 250 sm3.
2. Magqnit garigdirics tip EMA vo ya 150-300 dévr / daq siiratli

diger tip. Qarigdiricinin kiirayi siiss vo ya polietilen boruya
lehimlanmalidir.

3. Buret 7-2-10 DUIST 20292-74.

4. Qaz saygact, tip TSB —400, 1 doracali.

5. Platin elektrodlar, diametr 0,6-1,5 mm, kolbamn ii¢ uzunlugu
20 mm.

6. Su iigiin pipet (5.2)

7. Mikrogpris.

8. Mufel sobasi,

9. Saniys dlgon. DUIST 5072 79.

10. Quruducu skaf 1200C-dak.

11. Hallediciler, suyun kiitls pay: 0,05 % ¢ox olm.

12. Metanol — zoharli DUIST 6695-75, k.t vaya a.ii.t.g

13. Qaz quruducular.,

A) Alminium-oksid DUIST 8136-85. ALO;

B) Na Cl susuz (anhidron).

V) P,Os

14. Figer reaktivi.

15. Azot qazi, texniki, DUIST 9293-74.

16. Silikagel indiqator DUIST 8984-75.

17. Metanolda su moahlulu, asagidaki kimi hazirlanir:

0,3 sm? suyu quru ol¢ii kolbasinda (100 sm?) 0,0002 gram xata ilo
¢akib, mshlulun hocmini saxlanmg 20 dogigs 20°C-ds termostatda
metanol o xatts qoder ¢atdirirlar vo qangdirirlar. Hazrlanmis mohlul
Figer reaktivi ilo hor dofs titri toyin etdikdon sonra 20°C-ds 20 daqigs
termostatda saxlanir.

5.64.3. Umumi talablor

3.1. Fiser reaktivinin titrinin miisyysn edilmssi va suyun tayin
edilmasi elektrometrik titrlomo metodu ilo aparilir.

3.2. [Istifade - edilon bitin aparatlar, maksimal hoddo
susuzlagdirmali va havadan nom diismokdon miihafizs edilmslidir.
Bunun igiin kip tixacli kolba. vo biikslor etil spirti vo asetonla
yaxalanir, 110°C-do termostatda qurudulur vs eksikatorda
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anhidron vs ya digar quruducu iizarinds saxlayirlar. Buretkalar va
pipetkalar istifads etmozdan svval etil spirti vo asetonda yaxalayib
quru azot axininda qurudurlar. Cihazi quragdirarkon miimkiin go-
dar slanq birlssmoadon imtina etmoak lazimdir.

3.3. Fiser reaktivinin dozasi miimkiin godor tam doagiq
olmalidr.

3.4. Cihazin kipliyi ilo yanasi suyun Figer reaktivi ilo titr-
lonmosinin gedisine platin elektrodlarin keyfiyyati gox boyiik tasir
edir, hans: ki, niimunanin torkibindan asih olaraq hossashgm itirs .
bilarlar. ;

Cirklonmis elektrodlar 10%-li nitrat tursusu mohlulu ilo reduk-
siya edilir, ardicil olaraq 10%-li ammonyakla, su ils, etil spirti ilo
yaxalayib hava axininda vs ya azot aximnda qurudulur.

3.5. Nomliyin diisma menbayi quruducular ola bilar. Onlar
nomls tez doyurlar va onlan tez-tez doyismok lazimdir. Névba ar-
zindo quruducu skafda ehtiyat quruduculan kézorderak, siiso
quruduculardan istifade etmak (sutkada 1 dafs) maslshst gériiliir.

5.64.4. Niimuna gotiiriilmasi

4.1. Mlkroqarlslqlan suyu tayin etmok figlin sixdmis qazlarn
va karbohidrogenlorin niimunsleri PU-400, PU-50, PQO-400 va ya
PQO-50 niimuns gétiiriiciilor ilo gétiriliir,

4.2. Nimuns gétiricii quruducu skafda 50-60°C-ds> quru-
dulmalidir. Niimuns gétiirani qizdirmaq ve eyni vaxtda i¢inda azot
iifiirmokls do qurutmagq olar. ilk dafs gotiiriilon niimuna gotiiriicii on
az1 bir sutka qurudulur. Analizlor arasi fasilods niimuns gotiiri-
cii 1,5-2 saat qurudulur. Qurudulmus niimuns gétiiriici bagh ven-
tilds otaq temperaturunadok soyudulur. Niimuns gétiiriiciiniin qu-
ruma daracesi quru azotla yoxlamir. Azotun suda migdan onu nii-
muna gotiiriiciidon avval v sonra eyni olmahdir. Azotda suyun kiit-
la pay1 Fiser metodu ils toyin edilir.

4.3. Dasmnan (sldo gozdirilon) cihaz (reaksiya kolbasi) qazin
daxil olmas: iigiin qurgu ils tachiz edilib, qazm daxil olmas: iigiin
borunun ucu 0,5 mm-o yaxin diametrs malik olmaldir. Cihazin
asag1 hissasina FKP tipli POR doaracali siizgac lehimlanmolidir.

Diggstle yuyulmus cihaz quruducu skafda qurudulur, soyu-
dulur vo 4.2. bandinds gostorildiyi kimi quruma daracasi yoxlanir.

4.4. Analiz ligiin niimuns gotiirondan necs verilirse, axindan da
o ciir verilir, bunun iigiin cihazin girisinds birbasa baypas goyulur.
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4.5. Axindan analizo qaz gotiirdiikds kigik uzunluglu yiiksak-
legirli poladdan hazirlanan qaynaq borusundan istifads edilir. Ana-
lizdan dnca boru avvalcs seh néqtasi -50°C-don ¢ox olmayan quru
qazla an az1 bir sutka qurudurlar. Analizlor arasindaki fasilalords,
analiz edilen qaz ilo an az1 4 dm? daq siirstle borunu iifiiriirlar.

5.64.5. Analiza hazirhyg

5.64.5.1. 0.7-1,0 mq H,O/sm’ titrli Fiser reaktivinin hazirlanmasi.
Fiser reaktivi iki butulkadan ibarst komplekt soklinde buraxilir:
birincide piridinds SO, mohlulu, ikincide iss metanolda yod msh-
lulu olur. 0.7-1 mg/ sm? titrli Figer mahlulu hazirlamagq ti¢iin 1.2-1.5
dm? tutumlu tiind siisedan ibarat gaba 100 sm3 birinci butulkadan,
217sm? ikinci mohluldan tokiirler. Sonra araya 683 sm3 qurudulmus
metanol tokiib qarigdirdiqdan sonra bir sutka saxlayirlar. Bu miid-
dot kecdikden sonra reaktivi cihaza tékib, onun titrini miisyyan
edirlor.

3.64.5.2. Fiser reaktivinin_titrinin muayyan edilmasi. _Taymnat
DUIST 14870-77 iizro apanhr, bu zaman ekvivalentlik noéqtoesini
miioyyanlosdirmok iigiin miivafiq elektrik sxemi olmahdir. Fiser
reaktivinin titrini toyin etmozdon svval ekvivalentlik néqtesi iizra
qurgunun germetikliyi yoxlamur, hansi ki, en azi 3 daqgiga dur-
malidir. Titri miieyysn edoarken mohlulun garigdirima siirsti, analiz
aparilanda oldugu kimidir.

Fiser reaktivinin titri suyun ¢okisino gors vo ya metonolda su-
yun mohluluna gore milsyysnlegdirilir. Bu zaman pipet va tibbi
sprisdan istifads edilir.

5.64.5.2.1. Su mimunassina gora Fiser reaktivinin titrinin miiayyan
edilmasi. Quru kolbaya titrlomoak iigiin susuz metanol tokiir va Fiser
reaktivini ekvivalentlik ndqtesinadoak titrloyirlor. Sonra pipetden bir
damc1 su (0.001-0.004 gram) kolbaya titrlomok iigiin tokiilir.
Damcitékoni yena ¢okib, ¢oki forgins goro damcmmn ¢okisini
miiayyan edirlor. Kolbadaki mahlulu qangdinir va Fiser reaktivi ilo
ekvivalentlik ndqtasina gadar titrloyirler.

Fiser reaktivinin titrini (T)-1 sm3 Figer reaktivino uygun galon
suyun kiitlasi mg-la bu diisturla hesablanir :

_ m:1000
T= \Y
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burada:
m — su damcistmn kiitlasi, gram,
V ~ titrlamaya sarf edilan Fiser reaktivinin hacmi.

5.64.5.2.2. Suyun metanolda mahluluna gors Fiser reaktivinin
titrinin nuisgyyan edilmasi. Titrloma iicin quru kolbaya 10 sm?
metanolda su mohlulu tékiib, Fiser reaktivi ila ekvivalentlik
noqtesing qodar titrlayirlar.

Eyni vaxtda su mehlulunu hazirlamaq iigiin totbiq edilan,
hamcinin 20°C-d> termostatda saxlanan 10 sm3? metanolu
titrloyirlor. _

Figer reaktivinin titri (T)) mq H,O/sm3-ds bu distur iizrs
hesablayirlar.

T, = m-1000

~(V-Vvy)lo
Burada:
m  — suyun metanolda mahlulunu hazirlamaq iiciin gétiriilmiiy suyun
kiitlasi;
V. ~ 10 sm’ su mahlulunun titrina sarf edilan Fiser reaktivinin hacmi,
3
sm’;

V, - 10 sm’ metanolun titrina sarf edilon Fiser reaktivinin hacmi, sm’.
1

Fiser reaktivinin titri mq/sm? ilo hesablamir vo analiz
apariimasindan svval birbasa toyin edilir. Analizin naticasi kimi iki
parale] tacriibanin orta hesab: gotiiriiliir, aradaki farq 0.05 mq/sm?
¢ox olmahdir.

5.64.6. Analizin aparilmas:

5.64.6.1. Stasionar qurguda analizin aparimas:. Analiz DUIST
14870-77 tizra aparilr, bu zaman: Titrlomo iglin hazirlanmis
kolbaya susuz metanol yerlogdiririar, bu vaxt elektrodlar tamamils
metanola batmalidir. Analiz edilon gaz 5 daqgiqs kolbadan buraxihir.
(1-2 dm? / dagq. siiratls). Sonra barboteldan avval yerlogmis ii¢ qanad
(troynik) ilo kolbaya qazi kssirlor, baypas xotti ilo gaz axin
kasilmir. Figer reaktivi ilo ekvivalentlik noqtasinodsk titrlayirlor.
Sonra yeniden kolbadan 30-60 dagigs 2 dm3/dsq-dok siiratle qaz
buraxilhr, 100 dm? etilen analizinds ve 50 dm3 propilen analizinds va
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ekvivalentlik néqtesinedak titrlonir. Analiz vaxti kolbadan kegen
qazin hacmi qazsaygaci ilo 6lgiilir.
5.64.6.2. Old> dasinan cihazdan _istifads _etmakla analizin

aparimasi. B. 4.3. va 4.2. iizro hazirlanan cihaza qurudulmug meta-
nol tokiib, Fiser mohlulu ilo tarazhq yarananadok titrlayirlar, silifli
tixaci olan buret iiciin olan xatti arakesmo edib, ¢ixisdaki kran: bag-
layir va cihazi niimunanin gotiiriildilyli yers qoyurlar. 2 dm3/daqiga
siiratle analiz edilon qazin laztmi miqdarni buraxib yeni cihazi
stasionar qurguya kegirib, igarisindo Fiser reaktivi olan damci salan
daxil edib udulmus reaksiya hacmi ilo namliyi titrloyir vo titrlomaya
sorf edilon Fiser reaktivinin miqgdan olgiliir. :

A. Analiz tigiin gotirilon gazin hocmi: Etilenin analizinds —
100; propilenin analizinds — 50.

5.64.7. Naticalorin tohlili
Suyun kiitle pay1 %-ls (X) bu diistura ssason hesablanir.

X = VT
Burada:
V - analiz edilon qazin titrina sarf edilon Figer reaktivinin hacmi;

V, - analizs gotiirilon niimunanin hacmi, dn?';

T - Figer reaktivinin titri, mq/sm’;

g - analiz edilsn qazin sixhig: etilen — 1.25 q/dn?’; propilen —1.87
q/dm’.

Analizin noticasi kimi iki paralel analizin orta hesab: gotiiriiliir,
aradaki forq cadvals uygun olmakdir.

Cadval 5.13.
Suyun kiitle pay1, % Yol verilon forg, %
0.001 —0.005 20
0.005-0.02 10

Qeyd: Fiser reaktivi ilo isloyib qurtardigdan sonra piridinin
iyini yox etmok i¢iin sirko tursusu ils yoxlayirlar.
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5.65.Seh noqtasina asasan inert qazlarda namliyin
migdarmnin tayin edilmasi iizra metodika

5.65.1.Mahiyyati va tayinatt

Metod tadqigq edilon gaz daim soyutmaqla su buxarmmn
kondensasiya etmosi ilo baslangic temperaturunu tayin etmoys vo
giizgiido dumanin yaranmasi momentinin tutulmasina ssaslanib.

Giizgiiniin dumanlasma vaxti uygun golon milivoltmetrin gdste-
ricisine goras, bu cadvslden miivafig seh noqtesini, °C ve su bu-
xarinin migdarini, g/m3 tapirlar.

Analiz miiddati — 30 daqiqo.

5.65.2. Cihazlar, aparatlar, reagentlor

1. Seh négtssinin toyin edilmasi iigiin cihaz 1 mm qalinligh ni-
kellosdirilmis mis giizgi vo mis ic¢likden (diametr: 10 mm,
hiindiirliyii 185 mm) ibaratdir.

Sakil 5.1. Seh néqtasinin tayin edilmosi iiciin cihaz.

2. 0.7-1.0 m mis-konstantan termociit. Termociitin isti lehimi
gizgiiniin asagisindan, igliyin yanmnda lehimlenir. 40-50 mm
diametrli siiss Gigliiyiin iki ucu 8-10 mm diametli boru il qurtarir va
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qazin girig vo ¢ixisina xidmot edir. Morkoszdski uc 40 mm eninds, 15
mm hiindiirliiylinde, giizgiinii v termociit naqillorini giizgiys daxil
etmays va tixacin komayi ilo onlan borkitmays xidmst edir. Cihaz
stativa barkidilir va y1gilmis halda gakil 5.1-ds gosterilmisdir.

3. Millivoltmetr MP-18, skala 0-3 mu.

4. Olgii lupas:.

5. Silindrik Dyiiar gabi, hacm 0.25 dm3 - 2 aded.

6. Reometr, tip RDS, DUIST 9932-75 va ya 20-25 dm3 / saat
haddinds qazin sarfini 6l¢en cihaz.

7. Aseton, DUIST 2609-79.

8. Bork karbonat tursusu, DUIST 12162-77 va ya manfi 70°C-
don asag temperatur tgiin digar soyuducu qurgular.

5.65.3. Analizin apariimas:

Cihaz asagidaki sskilds igo hazirlanir:

Ugaxinli siisa borunun har iki iiciina rezin borucuglar geydirib,
bir ucunu gazin menbayino, digsr ucunu qazin ¢ixigindaki termo-
metra birlagdirirlor. Niimuno gotiiriilon néqtada krani agib cihazi
glicli qaz axini ilo ifiiriirler ki, troynikdeki hava ¢ixsmn. Termo-
ciitlorin uclarima millivoltmetrin klemlorina elo birlosdirirler ki, ox
sola meyl etsin. (hor tayinatdan gabaq, millivoltmetr sifir nogtasina
gatirilir).

Termociitiin bir lehimi giigo ciba yerlagdirilib i¢inda buz olan
Dyuar gaba salinir.

Tadqiq edilan gazin ii¢lilys 0.4 dm3/daq. siiratlo daxil olmasim
tamin edib, yavagca gilizgiiniin i¢liyini salirlar, onunla birlikda ter-
mociitiin ikinci lehimi iginds soyuducu qarisiq olan (karbonat
+aseton) Dyuar gaba salinir.

Qazt su buxari kondensasiyaya baslayanadsk vo giizgiido
duman omols golonsdok buraxirlar, bu cihazi qaz menboyinden
agrlar.

5.65.4. Naticalarin tahlili
Namliyin kiitlo pay1 g/m3 cadval 1-don tapilir.
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Cadval 5.14.
Monfi temperaturda seh ndqtasine gora nomliyin miqdarinin tayin
edilmasi

Nk?lrriin I\ll(eniin I}T{an}in
itlo ltlo titla
mv oC gat, mv oC gat, mv oC gat,
q/m3 q/m3 q/m3
1 2 3 4 5 6 7 8 9
0 0 4850 10,30 | 7,80 2,590 | 0,60 [ 15,80 | 1,300
0,01 | 0,10 4,762 | 0,31 | 8,00 2,540 {061 | 16,10 | 1,270
0,02 030 | 4674 10,32 ] 830 | 2480 [0,62 ]16,35] 1,240
0,031 055 | 4585 [033] 850 | 2430 [0,63 116,60 1,210
0,04 1080 | 4498 1034 ] 875 | 2,370 10,64 1169 | 1,180
0,05] 1,1 4410 [ 035} 9,00 ] 2,320 10,65 17,20 1,150
0,06 4322 1036 930 | 2220 | 0,66 | 17,50 ] 1,120

1,35
0,071 1,60 | 4234 |0,37} 9,60 | 2,210 O 67 | 17,75 |1 1,090
1,90 { 4,140 10,38 1 10,00 | 2,140 | 0,68 | 18,00 | 1,060

\0,09 2,20 | 4,070 10,39 | 10,20 | 2,090 0,69 18,30 | 1,035

0,10 | 240 | 400 |040 110,50 | 2,058 | 0,70 18 55 1 1,010

0,111 265 | 3,930 0,41 {1070 | 2,017 [0,71 1870 0,998

0,12 1 250 | 3860 0421|1100 1976 |0,72 | 19,10 [ 0,950
0,131 3,15 | 3,790 0 43 111,30 | 1,935 [0,73 19,40 0,920
0,14 ] 3,40 | 3,720 | 0,44 | 11,50 | 1,894 | 0, 74 19,70 [ 0,890
0,15 365 | 3660 [ 045]11,80 | 1,853 | 0,75 |20,00 | 0,860

0,16 | 3 95 3,580 {046 (1205} 1,810 | 0,76 | 20,20 | 0,830
0,17 4 15 | 3,510 [ 0,47 | 12,30 | 1,788 0 77 20 40 [ 0,812
0,18 4,40 3440 1048 [ 12,60 | 1,760 | 0,78 | 20,70 | 0,804

019 4,70 | 3,370 049 1290 | 1,744 0,79 21,00 0,796

0,20 | 5,00 { 3,300 | 0,50 | 13,10 | 1,720 | 0,80 | 21,30 | 0,788
021 ] 520 | 3,230 |051 1340 1654 | 081 |2145] 0,782
0,22 | 550 | 3,160 | 0,52 | 13,65 ] 1,588 {082 | 21,60 | 0,759
0,23 | 5,80 | 3,090 | 0,53 [ 13,90 | 1,520 | 0,83 | 21 90 0,736
0,24 | 6,10 300 (0,54 1420 1480 | 0284 |22 20 0,721
0,25 6 40 2924 10,55 114,50 | 1,450 | 0,85 22,50 0,695
0,26 6,70 2,848 0,56 1420 | 1,420 | 0,86 | 23,00 | 0,671
0,27 ] 7,00 | 2,770 10,57 { 15,10 | 1,390 | 0,87 | 23,30 | 0,653
028 | 7,20 | 2,710 | 0,58 [ 1530 | 1,360 | 0,88 | 23,55 | 0,630
0,29 | 7,50 | 2,650 | 0,59 | 15,55 | 1,330 | 0,89 | 23,80 | 0,611
0,90 24 05| 0,590 1,20 132,40 | 0,260 | 1,50 | 41,00 [ 0,108
0,91 24 351 0,570 | 1,21 [ 32,651 0,256 | 1,51 {4125 ] 0,104
0, 92 24 601 0,560 | 1,22 | 32951 0,251 | 1,52 | 41,55 ] 0,101
0,83 12490 0,560 1,23 3320 0,245 |1 53 41,80 | 0,098

0,94 25,15 0,540 | 1,24 133,50 | 0,239 |1, 54 42,10 | 0,096
09512540 0,582 | 1,25 33,80 | 0,234 | 1,55 | 42,40 | 0,092
0,96 | 2570} 0,518 |1 26 34,10 | 0,220 1,56 42,70 | 0,089




097 126,00 0,504 [ 1,27 3440 0,213 ] 1,57 | 43,00 | 0,087
0,08 | 26,25 | 0,480 | 1,28 | 34,70 | 0,210 | 1,58 | 43,30 | 0,084
0,99 12650 0,470 [ 1,29 [ 3500 ] 0,206 | 1,59 | 43,55 | 0,081
1,00]26801 0460 { 1,30 {3530] 0,202 | 1,60 | 43,85 | 0,080
1,01 [2700] 0,450 | 1,31 ]3560 | 0,195 | 1,61 |44,15 0,077
1,02 12730 0430 {1,32 13590 0,187 {162 |4440 | 0,075
1,03 127601 0420 [ 133 ]36,15] 0,184 | 1,63 | 44,70 | 0,072
1,04 12790 0417 [ 1,34 13640 0,179 | 1,64 | 45,00 | 0,069
1,05 [ 28,151 0,414 | 1,35 136,70 | 0,174 | 1,65 | 45,30 | 0,068
1,06 | 2840 | 0,400 { 1,36 | 37,00 ] 0,169 | 1.66 | 45,60 | 0,064
1,07 [ 28,70 | 0,378 | 1,37 | 3730 [ 0,164 | 1,67 [ 4585 0,062
1,08 129,00 | 0,372 [ 1,38 [37,60 | 0,150 [ 1,68 | 46,15 | 0,061
1,09 12925 0,366 | 1,39 13785] 0,155 ;1,69 | 4645 | 0,059
1,10 ] 29,50 | 0,360 | 1,40 | 38,10 | 0,149 | 1,70 | 46,75 | 0,057
1,11 129,75 0,350 [ 1,41 | 3840 0,138 | 1,71 | 4700 | 0,055
1,12 1 30,05 ! 0,340 | 1,42 | 38,70 | 0,129 | 1,72 | 47,30 { 0,053
1,13130,35] 0,331 [1,43]39,00] 0,126 | 1,73 | 47,60 | 0,051
1,14 { 30,60 | 0,324 144 13925 0,124 | 1,74 { 4796 | 0,049
1,15]130,90{ 0,316 [ 14513955 0,123 | 1,75 | 48,20 | 0,048
1,i6 131,20 0,307 [ 1.46]39.85 | 0,122 ]1,76 | 48,50 | 0,046
1,17 1 31,50 | 0,298 | 1,47 |40,10 1 0,121 | 1,77 [ 48,75 | 0,045
1,18 ] 31,80 | 0,296 | 1,48 140,40 | 0,120 | 1,78 | 49,05 | 0,044
1,19 132,10 1 0,277 {149 {40,570 | 0,113
Qeyd:

1. Tayinata butilenlorin migdar: 8 % -dan ¢ox oldugda manegi-
lik edir, bels ki, bu halda su buxarlarinin kondensasiyasi ils yanasi
karbohidrogenloarin buxarmin da kondensasiyas1 bag verir ki, bu da
dama saklinds giizgiiniin sathini orterak, namin diisgms momentinin

toyin edilmasins mane olurlar.

2. Toyinatin daqiqliyini artirmaq iglin lupadan istifads etmok

lazimdir.

3. Soyuducu qarisiq asagidaki gaydada hazirlanir: bark karbo-
nat tursusu, maye halmosik almanadak i¢inds metanol olan ¢ini ka-
saya tokilir. Hazirlanmis holmasik qasiqla Dyuar qabina tokiiliir.
Qansigin tempiraturu manfi 70°C-ys barabardir.
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. B

5.66.Tiistii qazlarinda karbon 4-oksid (CO»),

karbon 2-oksid (CO) va oksigenin (O2) tayin
edilmosi ii¢iin metodika

5.66.1. Tayinati v mahiyyati

Metod tiistii qazlarinda karbon-2 oksid, karbon-4 oksid vo
oksigenin %-lo miqdarim ayirica toyin etmak tigindiir.

Metodun mahiyysti analiz edilsn qazin ayri-ayri komponent-
lorinin maye reaktivls segilorsk udulmasma ssaslanir.

Karbon 4-oksid 33 %-li kalium golovisi moahlulu ils, oksigen
piroqallor A galovi mohlulu ils, karbon 2-oksid, beta-naftol] slava
etmoaklo, mis gat: sulfat tursusunda suspensiyasi il udulur.

Komponentlarin faizlo miqdarn analiz edilon qaz niimunssinin
hacminin azalmasimn 6l¢makls toyin edilir. Udulmadan sonra sinaq
edilon qaz qangigmin hocminin dayismasi Slgmoa biiretkasindaki
hesabin farqi ils tayin edirlar.

5.66.2. Cihaz va reaktiviar

9l nasosu «Kamov»

Qazanalizator, tip QXP — 100, DUIST 6329-74.
Kalium-hidroksid, DUIST 24363-80: 33 %-li suda moahiul.
Piroqallol A, DUIST 6408-75.

Sulfat tursusu DUIST 4204-77.

Beta-naftol (2 naftol -B), DUIST 5835-79.

CuO (mis 2-oksid) DUIST 16539-79.

VVVVVVYVY

5.66.3. Reagentlsrin, mahlullarin hazirlanmas: £
5.66.3.1. Oksigeni udmagq iiciin pirogallolun galavi mahlulu. 20 gram’
mis 1-oksid ¢ini hoavangdastads 5-10 sm3 distille suyunda holl edilir
vo 5-10 sm? gati sulfat tursusu tokiliir. Barklosmis hissoye kigik
hissalorla 50-60 sm? sulfat tursusu alava edarak yenidon diqqgatls hall
edilir. Alinmis kiitlani 60 sm? sulfat tursusu ilo stakana yuyub td-
kiirlor vo daimi qangdirmagla oraya 30-40 gram beta-naftol olava
edirlor. Sonra alinmis suspenziyani siiso gaba kegirib, sulfat tursusu
ilo imumi miqgdar1 200 sm3-dok catdirirlar, rezin ve ya lifli siiso
tixacla baglayib 1-1,5 saat galxayib vo 1-2 giin sakit saxlayirlar.
Bundan sonra suspenziya ¢okiintii ilo birbasa uducu gaba dekante
edirlar.
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5.66.4. Cihazin is> hazirlanmas:

Cihazin biitiin giisa hissalari svvalcs aseton va ya xrom qarisigl
ilo yuyulub tomizlanir. Cihazi yigmazdan avvel su ilo doldurub
analitik torazido ¢okmokls daimi daraglarin kapilyar fazasmn
hacmini tayin edirler. (Bu adstan 1.0 sm3-don ¢ox olmur). Hesabati
sadalosdirmok iiglin burets daragin tutumuna azaldilmis qazin
hocmini toplayirlar, onda onun summar hocmi 100 sm? togkil edir.
Biitiin birlosdirmalor vakuum kauguq borularla yerina yetirilir.
Boraberlosdirici qaba xdrsk duzunun metiloranjla ronglenmis
doymus mohlulunu (rassol) tokiirlor. Uducu pipetkalar asagidak
qayda iizra miivafiq reaktivlerlo doldurulur:

Birinci uducu pipeto~ 33 % KOH, karbon-4 oksidi udmaq
ligiin;

Ikinci uducu pipets — oksigeni udmaq iigiin pirogallol A-nin
qalovida mahluly;

Ugiincii uducu pipeta — karbon-2 oksidi udmaq ii¢iin mis-1
oksidin sulfat tursusunda suspenziyasi.

Qifi qabin qapagindaki bogazhiga qoyub, hor uducu ils
atmosfer arasinda slage yaradaraq reaktivlori uduculara doldurur-
lar. Kran vasitosi ilo tonzimlonir. Biiretdoki va siiso gabdaki maye
tixac bir soviyyads qoyulur, biiretin kramni déndsrmoklo birinci
uducu pipetka ilo birlagdirilir vo tadricon sixac siiss gabi asagi
salmaqla reaktivi kapilyar uducunun xattinedsk ¢atdirir, sonra
uducu gabin kranini baglayirlar. Bu iisulla diger uducu pipetlords
reaktivi xotto qadar catdirirlar.

5.66.4.1. Kipliya yoxlanma. Daragm ucuna arakesma geydirib,
tarazlasdiric1 siisa gaba salirlar. Biiretdo ogor mayenin saviyyasi
sabit qalirsa vo uducu pipetlords do saviyys 5-10 daqigs miiddatinds
harakatsiz qalirsa, onda cihaz kipdir.

Ogor cihazda bosluq varsa, onda biiretdoki mayenin soviyyssi
tadricon azalacaqdir. Buraxmanin sababini miisyyon etmok iigiin
cihaz hissa-hissa kipliya yoxlanir. ©vvalcas kranm birinci kapilyarini
600 dondsrmoklo baglayirlar. Ogor bu veziyyostds cihaz kipliyi
saxlayirsa, birinci kram ikinci kranla kapilyar: baglayib, yeniden
kipliyi yoxlayirlar. Belolikle, ndvbs ilo kranlar1 dalbadal baglayaraq
sizmanm sababini tapir vo lagv edirlor.
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5.66.5. Qaz niimunasinin gotiiriilmasi

Tisti qazlarindan niimuns mis va ya kauguk boru ils birbasa
cihaza gotiiriiliir. Kaugukun bir ucu kranin ¢ixisindan cihaza, digor
ucu niimuns goétirilon noqteden birlegdirilir. Kranin  ¢ixisma
«Kamov» nasosu birlogdirilir, niimuns gotiiriilon xsttdon havani
¢ixarmaq Ugiin 5 doqigs xatt iifiiriiliir. Nasosu dayandirir va qaz
niimunasi goétiiriilms xotti daraqla birlogdirilir. Barabarlagdirici siige
gabi agag salib biireto tiistii qaz1 gotiiriir va sonra sixicl siigs qabi
galdirmaqgla onu atmosfers ¢ixarirlar. Krani déndarmakls darag:
atmosferlo slagalondirirlor.

Omoliyyat1 3 dofa tokrar edirlor. Sonra analiza 100 sm3-dan bir
az ¢ox tiistli qaz1 gotiiriirlor. Bunun iigiin sixici siisa qabi agag1 salib,
aparat1 gaz manboayinden ayirirlar.

5.66.6. Analizin aparilmasi

Niimuns gazimn tozyiqi atmosferlo alagslondirirlor. Bunun
iiglin olagalondirici siigo gabda rassolun saviyyasi 6l¢ii biiretinin
skalasi sifir bélgiisiine qoyulur. 1-2 dsgiqaden sonra gazin hacmi
olgiilir. Qalovi pipetin kram agilir, slageslondirici siigo qab:
qaldiraraq, qaz1 pipets kegirirlar. Sonra siise qab1 asag salaraq, gaz
geriya biireto gaytarilir, bu vaxt qolovi mohlulu xasttan yuxan
qaldirilmur. Qazi sabit hacm olanadsk 4-5 dofo kegirirlor. Axirinct
dafs golovinin saviyyasini diiz kapilyarmn xattinadok ¢atdirib, pipetin
kranim baglayirlar, 1 daqige miiddstine rassolu axidir vo gazin
hacmini élgiirlor. Sonra bu gayda ilo oksigeni tayin edirlor. Oksigen
tam uduldugdan sonra, ager CO-nu toyin etmak lazimdirsa, gazin
gatilig bir ne¢a dafo gata sulfat tursusunda mis-1 oksidin suspenzi-
yasi olan qaba kegirilir.

5.66.7. Naticalorin tahlili
Ayri-ayr1 komponentlorin faizlo hacm pay1 (X) bu diistura
asason hesablanir:

X = AV -100
V
Burada:
AV —udulmadan sonra miiayyan edilan verilmis komponentin verilmis
hacmi, snt’;
V - analiza gétiiriilon, sinaq qaziman ilkin hacmi, sm’.
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Iki paralel analiz arasindaki forq 0,2 %-don gox olmamalidir.

5.67.Cirkab sularinda bixromat oksidlagymonin tayin edilmosi
iizra (OKU) metodika

5.67.1. Tayinat1 va mahiyyati

Metodika suyun iizvi maddslarls girklonmo daracssini tayin et-
mak iigiindiir.

Metod sulfat tursusu istirak: ilo itzvi maddalann kalium-
bixromatla oksidlogmosina asaslanir. Oksidlosmonin tam getmasi
liciin katalizator kimi giimiig-sulfat, homginin ortofosfat tursusu
istifada edilir. Qaynama miiddsti 20 daqiqadir.

Xloridlorin manegilik tasiri, har milligram xlorid ionuna 22,2 mq iki-
valentli civa sulfat tistagal 150-200 mq artiq civa sulfat gétiiriiliir. Tadqiq
edilon suda avvalcs xlorid-ionlarimin migdan analiz edilir. Oksidlasmadan
sonra kalium-bixromatin artigini, fenilantranil turgusu indigatoru istira-
kinda Mor duzu mohlulu il titrlsyirlor. Bixromatla oksidlosmo 1 dm? su-
daka lizvi maddalerin oksidlesmasine sarf olunan oksigenlo (mq) ifads edir-
loar. OKU tayin etmsk iigiin bixromat metodu adotan OKU 100 mq
OJdm? giymeto malik oldugda totbiq edilir. 0.25 mol/dm? kalium-
bixromat mohlulunu 0.025 mol/ dm? mohlulla ovaz edarok bu metod
OKU-m1 20-100 mqO»/dm? haddinds olduqda istifads edilir. Farq £ 10 %-
dan ¢ox olmur.

5.67.2. Cihazlar, qablar, reaktivior

Yumru dibli Keldal tipli kolba, icra 1, hacm 250 sm3.

Soyuducu, tip X§ icra 1, govdamn uzunlugu 300-400 mm, 29/32
konuslu, DUIST 25336- 82.

Olgii kolba51 icra 1,2, hacm 100, 250, 1000 st?,d.s.2. DUIST 1770-74.
Konusvar kolbalar, tip Kn, icra 1, hacm 250 sm? DUIST 25336-82.
Olgii silindrlari, hacm 25, 50, 250 sm3,d.s.2. DUIST 1770-74.
Pipetlor, icra 2, hacm 2, 5, 10, 20, 25, 50 sm?® DUIST 20292-74.
Ayirict giflar tip VD, icra 1, hacm 200, 500, 1000, 2000
sm?,d.s.2. DUIST 25336-82 .

Kimyavi stakan, icra V va N, icra 500 sm3 DUIST 25336-82.
Siigo ¢ubuglar.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, sixhq 1.84 g/sms.

Giimiig-sulfat TU 6-09-3703-74, «kt» X
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Kalium-bixromat DUIST 4220-75, «kt» 0.25 v5 0.025 n mohlul.
Mor duzu DUIST_4208-72, «kt» 0.25 vo 0.025 n mohlul.

Civa 2 sulfat DUIST 5558-50, «a.ii.t» va ya sar1 civo 2-oksid
DUIST 5230-74. )

Ortofosfat tursusu DUIST 6552-58, «a.ii.t»

Fenilantranil tursusu, TU 6-09-3592-74, «a.i.t»
Natrium-karbonat, DUIST 8379, 0.2 % - mohlul.

Ferroin ve ya domir 2 sulfat DUIST 4148-78.

O-fenoltrolin. \
Difenilamikasulfanat, 2 %-li moahlul.

VVVVVYVY VYVYVY

5.67.3. Reaktivlarin hazirlanmas:

5.67.3.1. Ferroin mohlulu. 0.75 gram FeSO4x4H,0 100 sm3 su-
da holl edilir, 1.49 qram o-fenantrolin alavs edib, hll olanadak qa-
nigdirirlar,

3.67.3.2. Fenilantranil tursusu mohlulu. 0.1 qram preparat 100
sm3 0.2 %-li natrium-karbonat mohlulunda qizdirmagla hall edilir.

3.67.3.3. Natrium difenilamino sulfat mahlulu. 0.5 qram preparat
100 sm? suda hall edilir. Titrlems vaxt: niimunoys 1 damer indiqator olave
edilir. Rang albali-banévsoyiden, qonur-yagila doyisir.

3.67.3.4. Sulfat tursusunda gimiis-sulfat mohlulu. 20 qram
gimiig-sulfat analitik terszido ¢akilir. Keldal kolbasina tokiiliib, ora
100 sm? gat1 H>SO4 alava edarak kolbani oks soyuducuya birlegdirir
va duz tam hall olanadok elektrik plitasinde gaynadirlar. Sonra kol-
banm i¢indskini soyudub 1 dm3 hecmli &l¢ii kolbasina kegirirlor.
Keldal kolbasimn divarini qati sulfat tursusu ile yuyub, hacmi xatto
qadar atdirirlar. Alinmis  tursunun 10 sm3-ds 0.2 qram giimiis-
sulfat vardir.

3.67.3.5. Civa-sulfat duzunun mohlulu. 874 sm?3 bidistillata 126
sm? qati sulfat tursusu slavas edilir. Qanigdirdigdan sonra mshlula 80
gram civa 2-oksid slavs edib siisa cubugla tam hall olanadok qaris-
dirirlar. 1 sm3-ds ~ 0.11 q civa 2-sulfat mshlulu alinur.

5.67.4. Niimunanin gotiiriilmasi va analiza hazirliq

‘Su niimunssi, temiz yuyulmus quru siise gaba gétiiriiliir. Qab
ovvalcaden su niimunssi ile yaxalamr. Niimunenin har 100 sm3-na 2
sm3 Ha304 slava etmoklo niimuns saxlanilir. Ogar analiz hamin giin
aparilarsa, niimune saxlanilmir. Torkibinds goxlu neft mohsullar:
olan su niimunasi, ~ 25 sm? qaynar bidistills edilmis suda isladilan
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«ag lent» siizgacindon kegirilir. Filtiratin ilk porsiyasi (50-150 sm?)
atilir. Dger suda uducu va ya havamn oksigeni ilo oksidlogen mad-
dalar olarsa, siizgacden siizmoni, uzunmiiddst durulma (¢6kmo) ila
svaz edirlor. Niimuneni ¢alxayib, aymct qifa tokiib, ayrilmaga qoy-
urlar. Asagidan ~15 % su bosaldib atirlar. Novbsti su porsiyasini
temiz qaba bosaldib, ayiric1 qifda, ilkin hecmin 15 % qodori su qo-
yaraq, atirtar. Niimunade xeyli miqdarda karbohidrogen fazasi ol-
duqda, onu ¢okdiirmakls ayiric1 qifda ayirirlar. Su fazasi (asag1 qat)
temiz quru gaba bosaldilir, XPK tsyin edilir, karbohidrogen qat
atilir.

5.67.5. Analizin aparilmasi

Cox cirkli suyu, analizden gabaq durulasdirirlar ki, oksidlos-
moays alavo edilon bixromatin 50 % gaderi (¢ox olmamagla) sorf
edilsin. 4. banda uygun hazirlanmis niimunsden 50 sm3 gotiiriib,
gaynatmaq ig¢iin yumrudibli kolbaya tokiirler, xlorid-ionlarmnin
mane toradici tosirini aradan qaldirmagq iigiin, civa-sulfatin hesab-
lanmis migdarini, 25 sm? kalium-bixromat mohlulu, 10 sm? giimiis-
sulfatin sulfat tursusunda mohlulu va10 sm? ortofosfat tursusu alava
edilir. Qarigi1 qansdirir va ehtiyatla 60 sm?® qati sulfat tursusu tok-
iirlor. Bir neca siiso muncuq va ya pemza tikalari daxil edirlor. Qart-
s1q diqgatls qangdirilir, kolba aks soyuducuya birlesdirilir, yiingilcs
gaynayana gader quzdirthr va 20 dagigs miiddstinds gaynadirlar.
Qaynamadan sonra kolba soyuducu ils birlikda plitadon gotiiriiliir,
20-30 dogiqs miiddotinde soyudulur. Sonra soyuducu bidistillatla
yuyulur va kolba soyuducudan ayrihir. Reaksiya moahsulu, 500 sm3-
lik 6lcit kolbasina kegirilir, kolbanin divarlan 3-4 dofs budistillatla
yuyulur, imumi hacm 350 smi-e gatdirbir. 2-3 damci ferron va ya 2
dameai fenilontranil tursusu alava edib Mor duzu ils titrlonir. Bu zaman
rong ferranda solgun-maviden qurmizryadak, fenilontranilds qirmizi-
banévsayiden qonur-yasiladok dayisir. Paralel olaraq dayisir.

5.67.6. Naticalarin tahlili
Oksigenin kimysvi udulmasi (XPK va ya OKU) bu disturla he-
sablanir:
V,-v,)-©-8-1000
C

XPK(OKY) =
Burada:
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V, - bog tacriibays sarf edilon Mor duzu mahlubunun hacmi, snt';

V, - analiz suyunun titrlanmasing sarf edilon Mor duzunun
mahlulunun hocmi, sni’;

C - Mor mahlulunun nominal gatihgy;

O -~ diizalis amsal;

V - analiz suyunun hacmi, sni’.

8 - oksigenin ekvivalent kiitlasi;

Analizin neticesi kimi iki paralel tocriibonin orta hesabi
gétiiriiliir, forqg * 10 ¢ox olmur.

5.68.Cirkab sularinda oksigenin biokimyavi istehlakinn
(OBI-BPK) tayin edilmasi iizra metodika

5.68.1. Tayinat: vo mahiyyati

Oksigenin boikimyavi istehlak: (OBI-BPK) 1 dm? suda olan
{izvi maddslerinin biokimysvi oksidlogmesi milligramla miqdarini
bildirir.

OBI-nin toyin edilmasi metodlarindan an genis tatbig olunami
durulagdirma metodudur.

Durulagdirma metodu su hdvzesinda tebii durulma soraitini
daha yaxs1 oks etdirir vo buna gérs do ssas metod sayilir.

Bu komiyyst niimunonin gétiiriildiyii an o milayyan vaxt
aralig1 kegdikda (5,10, 20 sutka) oksigenin miqdar farqi kimi tayin
edilir.

Suda oksigenin toyini manqan 2-hidroksidli galovi miihitds
yiiksak valentlik birlogmoys oksidlesmesi, suda hall olan oksigenla
miqdari olaraq rabitaya giren vs sonra turs miihitds kalium yod ils
ekvivalent migdarda oksigenlo rabitays girib oksidlagdirarak
ekvivalentli birlasmaya kegirmasins osaslanir. Bu zaman ayrilan yod
natrium-tiosulfat mohlutu ils titrlamoakls tayin edilir.

Reaksiya tanliyi beladir.

2Mn(OH)>+0; — 2H>MnO;
H,MnO;+2H,S04+2KJ — MnSO4 +K2804+12+3H,0
J,+2Na3S,0; - 2Nal +Na,S406

Manqan 2-hidroksid suya slava edilmis mangan duzlan v
galavinin gargiliql tesiri naticesinds alinur:
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MnCl + 2KOH — Mn(OH),+2KCl

5.68.2. Manecilik toradan amillor

OBI-nin teyin edilon kemiyysti niimune gotiiriilon va onun
islondiyi dévrde niimunads bas veron proseslordon asagidir. Bu
miiddat na godar ¢ox olarsa tapilan kamiyyat hagiqstan daha ¢ox
konara g¢ixacaqdir. Buna goérs do gotiiriilon niimune derhal
islonmolidir. Ogor niimuns goétiiriildiyli giini analiz etmak geyri-
miimkiin olarsa onu 3-4°C-ds soyuducuda saxlayirlar ki, niimunada
biokimyavi proseslor ¢ox minimal siirstlo bag verir vo an geci 24
saata iglayirlar.

Toarkibinds tursu vo ya qalovi olan ¢irkab suyu svvalca 7-daqiqs
ya | mol/dm3 natrium qalovisi, ya da | mol/dm3 sulfat tursusu
mohlulu slavs etmoklo neytrallagsdiriimalidir,

Neytrallagdirma iiglin lazim olan reaktivin hacmi ¢irkab suyun
ayrica hissasini bromtimol-goy ilo titrlomokls tapirlar.

Tamizlenmis ¢irkab suyunda OBI-nin tayin etdikds, agar o xlor
vo ya xlorlu shongle islonibsa, avvalcadon «aktiv xlorun» artigini
konar etmok lazimdir. Adston bunun igiin  suyu 1-2 saat dince
goyurlar.

«Aktiv xlor»-un artiq hissssinin gatilign yiikssk oldugda onu
natrium-sulfitlo reduksiya etmok lazimdir. Bunun ii¢iin ayrica su
niimunasi goétiiriiliir, gat: sulfat tursusu ilo tursulasdirib, nisasta
moahlulu slave edir vo ayrilan yodu 0.02 mol/dm3 natrium sulfit
mohlulu ils titrlayirlar.

5.68.3. Avadanhqlar va reaktivlsr.

» 20°C-ys qurulmus termostat, konara ¢ixma * [°C.

» Inkubasiya tigiin kalibrli siigo qab. .

> Tubuslu siise gab, icra 1, hacm 2, 3, 5, 10 sm?, DUIST 25336-82.

» Silindrlar, icra 1, hacm 25 vo 50 sm3, DUIST 1770-74.

» Kolbalar, icra 2, hocm 100, 500, 1000 sm? , d.s. 2, DUIST 1770-

74.

» Kolbalar tip Kn, icra 1, hecm 500, 1000 sm? , d.s. 2, DUIST 25336-
82.

» Pipetlor icra 1, hacm 1, 2, 5, 10 sm3 va icra 4, hacm 1, 2, sm?
DUIST 20292-74. )

» Kalium dihidrofosfat, DUIST 4198-75.

» Kalium-hidrofosfat, DUIST 2493-75.
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Natrium-hidrofosfat (7 ve ya 10 H,O), DUIST 4172-76.
Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72.

Magnezium sulfat f}_HzO DUIST 4523-77.

Kalstum xlorid, DUIST 4460-77.

FeCls, 6 H,O, DUIST 4147-74.

Metil-gdy.

Manqan-xlorid, DUIST 612-75 va ya manqan-sulfat, DUIST435-
77, doymus mohlul.

Kalium-yodid, DUIST 4232-74.

Kalium-hidroksid, DUIST24763-80,1n. mohlul va ya NaOH, 1 n.
moahlul.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, p - 1.84 g/sm3 v5 0.1 n. mohlul.
NazS;0;3 x 7H;0 0.01 n. mohlul. St SEV 223-757

Na;8;03 x 7TH>0 0.02 n. mohlul.

Hboll olan nigasta, DUIST 10163-76, 0.5 % mohlul.

Bromtimol goy, TU 6-09-2086-77.

Kalium permanqanat (KMnQ,) 0.1 n.mahlul.

Natrium-oksalat, 0.5 % mohlul, DUIST 5839-77.

VVVVVVY VYV VYVVVVVYYVY

5.68.4. Mshlullarin hazirlanmas:
5.68.4.1. Durulasdirict suyun hazirlanmas iigiin mahlullar.

5.68.4.1.1. Fosfat-bufer moahlulu pH=7.2.. 85 gram KH,PO,,
2175 qram K.HROs 33.4 qram Na;HPOsx7H;O va 1.7 qram NH,CI
distills suyunda holl edilir, hocmi 1 dm?-s gatdirihr va qansdirtlr.

3.68.4.1.2. Magnezium-sulfat mohlulu. Distille suyunda 22.5
qram MgSO4x7H20 va 1.7 qram hall edib, hacmini distills suyu ils 1
dm?-o ¢atdiraraq, qansdirirlar.

5.68.4.1.3. Kalsium-xlorid mahlulu

27.5 qram susuz CaCl; distillo suyunda holl edib, distillo suyu
ilo hacmi 1 dm3-dok durulasdirirlar.

5.68.4.1.4. FeCl; mahlulu. Distillo suyunda 0.25 qram CaCls x
6H,0 hall edib, hacmi distills suyu ils 1 dm3-3 durulasdiririar.

3.68.4.2. Durulasdirici_su. Durulagdirict  suyu pH-7.8 olan
distills suyundan hazirlayirlar (lazim goldikds distills suyunun pH-
1 dm? distille suyunda 0.33 q. diqarbonat slavo etmoklo 7.8-5
catdirihir.)

Distilla suyuna 1 sm3 fosfat-bufer mshlulu qarlsdlnr vo distillo
suyu 1 dm3-o ¢atdirilir. Goéstarilon mshlullar daxil edildikdon sonra
suyu garigdirr, lakin aerasiya etmirlar.
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Sonra nitrifikasiya prosesinin qargisim almaq {igin suda 1 dm3
suya 6 sm? 0.05 % -li metil-gdy mohlulu tékilir. Metil-gdy daxil
edildikdon sonra aerasiya edorak qarigdirirlar.

Suyu tetbiq etmazden ovval ona birbasa 1 dm3-o 1 sm3 olmagla
mikroorganizmlar kulturu daxil edirlor (bioloji tomizlanmodan son-
raki, tomizlonmis cirkab suyundan istifads edilmir). Analiz. edilon
girkab suyuna da mikroorqanizmler kulturu daxil etmok olar. Bu-
nun figiin analiz edilon girkab suyunu, su kemori xottindan golon su
ila 10-100 dofo durulasdirib (mikroorganizmlerin miqdarmndan
asagl olaraq) yuxarida gostorilon biogen reaktivlori slave edir va
aglq gabda 2-3 giin sakit saxlayurlar. Emulyasiyanin vo ya oOrtiiyiin
yaranmas! mikrofloranin inkisafini gostorir (mikroskopla yoxlayir-
lar). Mikroflora, analiz edilon ¢irkab suyuna daxil edilir, 5-20 dofs
durulagdirilir floranin sonraki inkisafindan sonra bu suyun 1sm3l
dm? durulagdirici suya gétiiriitiir. Hazir durulasdiric: su otaq tempe-
raturunda 8-9 mq/dm? holl olmus oksigena malik olmalidir.

Bu suyun OBi-si, analiz edilon niimunads OBI-nin toyin edil-
mosi ilo bir vaxtda tayin edilir.

5.68.4.3. MnCl, va ya MnSQ, doymus maohlulu ‘

73.9 gqram MnClLx4H,O vs ya 62.9 qram MnSO4x5H,0 100
gram suda holl edilir.

5.68.4.4. KJ-in galavids mohlulu

700 gram KOH vs ya 500 qgram NaOH ela miqdar suda hall
edilir ki, mohlululun iimumi hocmi 800 sm3-dan g¢ox olmasin.
Karbonat kolbanin dibine ¢okditkdon sonra soffaf maye diger
kolbaya siiziiliir. Ayrica azaciq miqdar suda 150 qr KJ hall edilir.

Hazirlanmus KJ va galevi mahlulu ganisdirthr, distilla suyu ils 1
dm3-a catdinbr. Reaktiv tursulagdiqdan sonra ona nisasta slava
etdikda goy rongs boyanmamaldir.

5.68.5. Niimunanin gotiiriillmasi va analizs hazirhq

5.68.5.1. Biitiin gablarin tomizliyins ciddi digqget yetirmsli, bels
ki, hatta gox ki¢ik ¢irk, no qadar durulasdirilsada ciddi soshva sabab
ola biler. Qabi gat1 sulfat tursusu ilo yumagq lazimdr, sonra diggatle
su xottinden su ilo yuyub, distills suyu ilo yaxalamaq, buxarla
tamizlamok vo ya qurutmag. :

Quruducu skafda qurutma daha yaxsidir. Qurutma zamani
siigo gaba toz diigmamolidir.
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5.68.5.2. Gotiiriilmiis niimuns silindirs tékiiliir va miisyysn vaxt
arzinds bark maddalsrin tokiilmasina imkan verilir (tobii su 0.5 saat,
cirkab suyu 2 saata ¢okir).

Lazim goldikds kagiz stizgocdon siiziib, ilk porsiyam: atirlar.
Cokiilmiis ve ya siiziilmiiy niimuns ehtiyyatla pipet ilo gotiiriiliir.

3.68.5.3. Suyun svvalcadan durulagdirilmasi. Zsruri durulasdir-
mani, xromat metodu ils oksidlesms tsyin edilmo naticaesins asasan
toxmini hesablamaq olar.

Bunun iigiin 1 dm3-da oksigenin milligramu ils ifads edilon ok-
sidlogsma adadini 4 vo ya 5-o boliirlor. Alinmis notics analiz edilon
suyu negs dofs durulagdirmag gostarir.

Nambslum OBI-li suyu taqdim edarkan bir ne¢a durulasdirma ils
tacritbe qoymaq moslohstdir (1:10-dan, 1:10000-don va ¢ox).

Durulagdirma agagidaki yollarla aparihr:

100:500 vs ya 1000 sm3-nin 6lgii kolbalarma kolbanin yarisina-
dok durulasdiric: su tékiib, pipet ilo daqiq ol¢lilmiis tadgigat suyu
(5, 10 sm3 vo s.) slave edarak, xatto gadar durulagdinici su tékiirlar.
Kolba tixacla baglanir vo o digqatls garigdirihir.

Ogor daha ¢ox durulagdirma talob olunursa onda alinan moh-
luldan pipet ilo miisyyan hocm gétiiriib, onu eyni ils yuxarida tosvir
olundugu kimi digar kolbaya kegirorak miioyyan hacmadok duru-
lagdinci su ils durulagdiniriar.

Durulagdirman hordsnbir bir ne¢s dofs tokrar etmok lazim go-
lir.

3.68.6. Tayinatin aparimas:

OBIs va OBl lazim oldugda duru ¢irkab suyunu inkubasiya
liglin sifon va ya italayici giisgonin kémayi ilo 3 siisa gaba doldururlar
Axira gadar doldurub, gil tixacla el baglayirlar ki, tixacn altinda
hava gabarciglarn gqalmasimn.

Belo isulla diger 3 siiso qabi da eyni qurulagdirici su ilo
doldururlar. ,

Smmaq edilon su ils dolu 3 giigo gabdan biri va durulagdirici su
olan 3 digsr siigo gabdan birinin suda hall olmus oksigenini darhal
analiz edirlor. Qalan har 2 siigs gab1 termostata qoyub, orada 5 va
20 sutka 10-20°C-ds saxlayirlar. S sutkadan sonra (sonra 20 sutka-
dan sonra) skafdan siigo gablan ¢ixarib ondaki oksigenin migdarini
tayin edirlar.

Oksigenin miqgdarini bu gayda ils tayin edirlor: Dvvalca mohlulu
rongsizlogdirirlor. Bunun iiglin gaba 1 sm? 0.1 mol/dm? KMnO, va 0.6
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sm? HSOs mahlulu (hacmes 2:3) daxil edilir. Siige qab tixacla baglamr,
qansdimlir va qaranliq yerds 10 daqiqe saxlayrlar (siiso gabdan 1.5 sm?
maye tokiliir). Artiq KMnOs-lin reaksiyaya girmssi Gigiin 1 sm? 0.5 %
natrium-oksalat mehlulu daxil edilir, tixacla baglayirlar vo rongsizlego-
nadok garanhq yerds saxlayirlar (2-3 daqige) (siise gabdan 1 sm? maye
tokiiliir). Rangsizlesmos basa ¢atdiqda kolbaya ayr1 pipet ilo onu diiz kol-
banin dibina salmaqla 2 sm? doymus mangan duzu mahlulu vo 2 sm?
KJ-in golovids mahlulu daxil edilir. Sonra siig qab: tixacla baglayirlar
(bu zaman siigo gabdan 3 sm? sinaq edilon sudan tokiiliir) va ¢oxlu ga-
nsdinrlar . Kolban: 5-10 daqige sakit saxlayilar ki, omolo golmis ¢6-
kiintii diba ¢oksiin. Cokiintii ¢dkdiikden sonra kolbaya ehtiyyatla 1 sm?
qgat1 sulfat tursusu tokiib, kolbam tixacla baglayirlar (1 sm? tokiiliir) va
kolbani ¢evirmekls qangdinrlar. Biitiin ¢okiinti hall oldugda, maye 500-
1000 sm? konusvart kolbaya kegirilib, ayrilan yodu 0.01 mol/dm?
Na,S,0; mahlulu il solgun-sar rang olanadsk titrloyirlor vo sonra 1 sm?
nisasta mohlulu aslave edorsk, gdy reng yox olanadok dama ilo titrlo-
mokds davam edirlar.

5.68.7. Naticanin tahlili
5.68.7.1. Oksigenin istehlakin hesablamagq iiglin avvalca duru-
lagdirict suyun OBI-ni mg/ dm3 bu diisturla hesablayirlar:

OBl ds=—3 % __.5.C-8-1000
V=55 V,~55

burada:

a, - durulasdinct va ya tadqiq edilon suda inkubasiyaya qoadar
oksigenin miqdarim tayin etdikds titrloamaya sarf edilan 0.01
mol/dm’ Na.S,0; mahlulunun hacmi, snr’;

a, — inkubasiyadan sonra durulagmis va ya tadqig edilon suda
oksigenin migdarin tayin etdikda titirlamaya sarf edilan 0.01
mol/dn?® Na,S,0; mahlulunun hacmi, sm’;

V, - inkubasiyaya qadar oksigenin tayin edildiyi siisa gabin hacmi, sm’;

V, - inkubasiyadan sonra oksigenin tayin edildiyi siiso qabin hacmi,
sm’;

C - 0.01 moldm’ Na,S,0; mahlulunun nominal qatihgy;

8 - Na,S,0;-un nominal qatthgina diizalmis amsal;

8 — oksigenin ekvivalent kiitlasi;

5.5 —reaktiviorin hacmi (tursudan basqa), snt’

Sonra analiz edilon niimunsnin OBI-si mg/dm3, bu diisturla he-
sablanir:
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OBIan= a] - a2 CBSIOOO-OBIrV }92(')-
I/l - 595 V2 - 5,5 ’ B
burada:

B — analizs gotiiriilan va sonra 1000 sm’ qador Gl¢ii kolbasinda durulasdirilan
cirkab suyunun hacmi, snv’.

5.69. Havada hidrogen-sulfidin
tayin edilmosi {izrs metodika

5.69.1.Mabhiyyati va tayinat

Metodika havada hidrogen-sulfidi teyin etmoak ti¢lindiir.

Metod trietanolaminkadmium kompleksinin gslovide mahlulu
ilo hidrogen-sulfidin udulmasi prosesinde alman kadmium sulfidle
FeCl; ilo dimetilparafenilendiaminin garsihiglt tesiri naticasinde
metilen - gdyiinin amslo golmasine ssaslamir. Moshlulun renginin
intensivliyine goéra hidrogen-sulfidin migdarn tayin edilir. Optiki
sixliq fotokolorimetrlo tayin edilir.

Analiz zamani metilen gdyiiniin giximi nazeri ¢iximun 65 %-ni
taskil edir ki, bu da analizin naticalerini hesablayan zaman 1.54
omsalin daxil edilmasi ilo nozers alinur.

Olgiilon qatiliglarin diapazonu 0.004-0.12 mg/m? (80 dm3 hava
niimunssinds) tagkil edir.

5.69.2. Cihazlar va reaktiviar

» Fotokolorimetr KFK, KFO va ya digari.

» Barabanli qaz saygaci,DUIST6463-53 (maye tixach, tip QSB-

400)

» Rixter uducusu

» Kip aparat1 va'ya ikibogazli siiss qab.

» Konusvar kolba KN-250.

> Biiret 1-2-25-01 DUIST 20292-74.

> Pipetlor 1-1-10, 1-1-25,DUIST 20292-74.

» Olgii kolbasi 2-100-2, 2-1000-2, DUIST 1770-74.

» FeS (va ya NasS) «k.t»

» Yod DUIST 4159-79, 0.1 n. mshlul

» CdSO,- 8H,0 DUIST 4456-75.

» (CH;CO0).Cd - 2H,0 DUIST 5824-79. «a.ii.t»
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Limon tursusunun kalium duzu, DUIST 5538-78, «a.ii.t»

FeCly+ 6H,0 DUIST 4147-74, «k.t»

Dimetilparafenilendiamin, 0.1%-li xlorid tursusunda mshlul (1:1)
«k.t»

Trietapelamen TU 6-09-2448-72 «t»

Na;S:0; - 5H;0 0.1 n. mshlul

NaOH, DUIST 4328-77 0.1 n. moahlul

Nisasta, hall olan, DUIST 10163-76, 0.5 %- li mohlul.

Xlorid tursusu DUIST 3118-77, 5%-li mahlul.

YVVYYY VYVYVY

5.69.3. Reaktivisrin, mahlullarin hazirlanmast.

5.69.3.1. Uducu mahlulun hazirlanmas:. 5 gram kadmium-asetat vo
ya 4.8 qram kadmium-sulfat vo 1 gram kalium-limonat 1 dm? dl¢ii
kolbasinda 500 sm3 suda hall edilir vo 80 gram trietanolomin (400
sm3 20 %-1i mahlul) slavs edarak su ilo xatts gadar doldururlar. Ogor
mahlul rangs boyanibsa (sar1 rangden tiind-qahvayiyadak) onda onu
tomizlayirlor.

Uducu mohlulun saxlanma miiddati bir aydir.

5.69.3.2. Domir 3-xlorid mahlulu. 50 gram FeCl; azaciq miqdarda
suda holl edilib, hacmi 50 sm3-a ¢atdirithr. Mbahlulun saxlanma
miiddati bir aydir.

5.69.3.3. Hidrogen-sulfid gazi.. Hidrogen-sulfid almaq ti¢in Kip
aparati diametri 1-2 sm olan FeS ilo durdurulur vo sulfat yaxudda
xlorid tursusu tokiiliir (1:4 nisbatds durulasdiriimis).

Na;S-dan hidrogen-sulfid almagq iigiin, onu ikibogazl: siise qaba
yerlasdirir va yavag-yavas damct ilo, qifdan 5-10 %-li xlorid tursusu
tokiirlor, barabar islanmaq ligiin qabi silkslsyirler. (Ehtivath olun!
Cox migdarda tursu tixaci ata bilar ) Hidrogen-sulfidla sorucu skafda
islamali.

5.69.3.4. Ilkin hidrogen-sulfid mohluly. Toze hazirlanmus 0.1
mol/dm? qatiigh natrium-hidroksid mahlulunu hidrogen-sulfidle
doydurmaqla hazirlanir.  {lkin  mohlulda  hidrogen-sulfidin
kiitlagatiigs yodametrik toyin edilir. Bunun iigiin 250 sm? -lik
konusvar kolbaya daqiq 25 sm? 0.1 mol/dm? gatihgh yod mahlulu,
10 sm3 5%-li sulfat tursusu mehlulu vo 10 sm? ilkin hidrogen-sulfid
mohlulu tékib daim qansdirirlar. Kolbani baglayib 5 daq.
saxlaywrlar. Sonra kolbann igindekini zeif-sari rong alanadok 0.1
mol/dm3 qatihglt Na,S$;0; mshlulu ils titrlayirler, bir ne¢s damci
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nigasta slavo edib, mohlul tam rangsizlogona gadar titrlomakds
davam edirlor. Ug toyinatdan orta qgiymst segirlor. Eyni vaxtda
yoxlama titri aparilir, bunun i¢iin 3 konusvan kolbaya 0.1 mol/dm3
yod mehlulundan 25 sm?, 10 sm3 5%-li sulfat tursusu mohlulu va10
sm? su alavs edilir. Titrloms yuxarida gostarildiyi sokildo aparlir,

Ilkin mohlulda hidrogen-sulfidin kiitle payr (X), mgq/sm3,
agsafidaki diisturla hesablanir:

X = (Vl“Vz)'l-7
10
Burada:
V, — yoxlama tacriibasina sarf edilon Na,S,0; mahlulunun
hacmi,
v, —numunaya sarf edilan Na,S,0; mahlulunun hacmii,
1.7 -1 s’ Na,S,0, mohluluna ekvivalent hidrog gen-sulfidin
kiitlasi,
10— titrlamaya gétiiriilan asas mahlulun hacmi, sni’.

5.69.3.5. 500 mkq/sm’ kiitls gatihgh standar hidrogen sulfid
mahlulu. 1lkin mohluldan hazirlanir. Standart mohluldan hidrogen-
sulfid daqiqg miqdar: 5.69. 3.4 bondi iizro titriometrik tayin edir.

5.69.3.6. 5 mkq/sm’ kiitls gatihqh isci standar hidrogen-sulfid
mahlulu. Hazirlanmis standart mshlulu dorhal hazirlayirlar. Bunun
iiglin 100 sm3-lik dl¢ii kolbasma 70-80 sm? uducu mehlul tékiiliir va
damci-damci 500 mkqg/sm? kiitlo qatiigh hidrogen-sulfid standart
mohluldan lazimi migdar slavas edilorak qarigdirilir. Sonra kolbanin
menski xattinadak uducu mohlul doldurulur. Is¢i standart mohlul 24
saat yararldir.

.5.69.4. Daracali grafikinin qurulmas:
5.69.4.1. Doracali grafiki qurmagq iigiin cadvel 1-o miivafiq 100
sm3- lik 6lgii kolbasinda bir neg¢s standart mahlul hazirlanir.
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Cadval 5.15.
Hidrogen-sulfidin tayin edilmosi zamani standart mohlullar skalas
hazirlanmasi ii¢iin mashlullar

Standart mahlullarin némrosi

, Meahiul 1T 1 2 1314]5] 6] 7
{?ﬁ;}?ﬁ;‘f;&ﬂghml 1 | 2 lal|s|i6]24] 32
Uducu mohlul, sm? hor kolbaya 100 sm3-dok

Ssm? standart mahlul
hidrogensul-fidin ~ kiitlesi, | 0,25 0,5 |1 |2 | 4 | 6 8
mkq

5.69.4.2. Standartlar skalasi hazirlamaq t¢lin hor bir smaq
siisasine 5 sm? standart mohlul v biitiin amsliyyatlar 8. 6 analizin
gedisine uygun aparihr. Eyni vaxtda sifir niimunsnin optik sixlig:
olgiliir. Daracali grafik 3-5 skalanin naticlerinin orta qiymati
asasinda qurulur.

5.69.5. Niimunoanin gotiiriilmasi

Niimuna gétiiran borunun bir ucu niimunanin goturulduyu yera
birlesdirilir ve analiz havas: ilo fiiriiliir. Sonra diger ucu, igarising
5 sm3 uducu mohlul doldurulmus Rixter uducusu ila kip
birlesdirilir. Uducu mahluldan 20 daqiqe arzinds 4 dm?/daq siiratls
hava buraxilir. Buraxilan qazin miqdar1 qaz saygaci ilo olgiiliir.
Niimuns gétiiron zaman uducu cihazi diiziine giines siialarmdan
miihafizs etmak lazimdir.

5.69.6. Analizin aparimas:

Uducu cihazda mahlulun saviyyasi distills suyu ils cizgiye 5 sm3
galana godar doldurulur. Uducu cihaza 1 sm? dimetilparafenildiamin
(DMPFDM) va 0.04 sm? (1 dameci) FeCls mohlulu tokiiliir. Qabin
icindoki diggstlo galxalamr vo 30 dagiqs sonra 680 (670) dalga
uzunlugunda 10 mm isiq uducu qat gqalinhqgh kiiveytds suya nisbaton
optik sixhg olgiilir. Axirinci reaktivin slava edilmssindsn optik
sixligin 6lgiilmosina gader olan vaxt biitin niimunoler i¢iin eyni
olmalidir. Eyni vaxtda sifir niitmune 6l¢iiliir, bunun i¢lin 5 sm3
uducu moahlul niimunays uygun analiz edilir. Sifir mahlulunun optik
sixhginin giymati 0.02-den ¢ox olmamalidir.
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Niimunods hidrogen-sulfidin  kiitlasi sifir vo niimund
mohlullarinin optiki sixhqlarmin élgiilmiis naticalarinin fargins gore
daracs grafikinin kdmoyi ile toyin edilir.

_ M-1000-154 M -154
y.9-1000 V-9

Burada:

M — doraca ayrisindan taplan, havadak hidrogen-sulfidin kiitlasi, mkq;

V — buraxilan gazin hacmi, dnt’; 8 — qaz n.y. gatirmak iigiin diizalis amsali;
1.54 — reaksiya grxinurm 100%6-2 gatirmak tigiin amsal.

5.70.Kiikiirdlii-golovili ¢irkab sularindan yaranan qaz
fazada yiingiil karbohidrogenlorin xromatografik
tayin edilmosi iizra metodika

5.70.1.Tayinat: va mahiyyati

Metodika kiikiirdli-galovili ¢irkab sularndan qaz fazaya
desorbsiya edilen yiingiil karbohidrogenlari tayin etmok iigiindiir.

Metod AlO; ilo doldurulmus (8%-li Na,COs ile modifikasiya
edilmis) kolonkada komponentlorin xromatoqrafik ayrilmasina
asaslanir. Toyinat xatti programlagdirma rejiminds apariir. Cixan
komponentlar istilikkegirici vo ya alov-ion detektoru ilo geyd edilir.
Xromatoqram miitlaq kalibrlome metodu ilo hesablanur.

5.70.2.Cihazlar, reaktiviar

» Xromatograf- istilikkegirici va ya alov-ion va programlasdinl-
mus temperaturlu.

» Xromatografik kolonka paslanmayan poladdan, uzunlugu 5 m,
daxili diametri 3 mm.

» Kalonka doldurucu: aktiv, A-1 markali A1,Os, DUIST 8136-76,
zorranin Slgiisii 0.25-0.315. 250°C —do 3-4 saat hava corayaninda
kozardilmis. )

> Qazdasiyici — texniki azot, sixalmus, DUIST 9293-74, DIP igiin

vs helium gazi, DUIST 20461-76 katorometr iigiin.

Termostat.

Tibbi spris, hocmi 1 vo 5 sm?
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Saniya 6lgan, DUIST 5072-79
Olgii lupasi 10 x DUIST 8309-77
Taraz buxar almagq iigiin kolba.
Pipet-tubuslu, qaz ii¢lin

Etilen, DUIST 25070-81.

VVVVYYV

5.70.3.Xromotograf cihazimn hazirlanmas:
5.70.4.Niimunanin gétiiriilmasi

Niimunonin gétiirmozdon avvel mshsulun temperaturu 180C-
dsn asag1 olmamalidir.

5.70.4.1. Boru komorindon niimunsnin _gdtiriilmasi. @vvalcadan
drenaj xattini iifiiriib, 0.5 dm3 butulkaya kiikiirdlii — gslovili niimuno
gotiiriiliir. Bu zaman els etmok lazamdir ki, karbohidrogen tobagasi
butilkanin konari ilo dasib axmasin vs tixacin altina oan az qaz
fazasi olsun (5 sm?). Butilka polietilen tixacla (ftoroplast) ortiiliir.
Niimunenin bagqa gaba bosaldilmasina yol verilmir. Gotiiriilmiis
niimuns diqgetls, otaq temperaturunda su vo karbohidrogen
tabagasi arasindaki ayirici xatt yox olanadsk garigdirilir.

3.70.4.2. Rezervuardan mwiimuns gotirilmasi. Condon  va
rezervuardan niimuns niimunagétiiran cihazla gotirilir (DUIST
2517-80, paslanmayan polad marka X18H10T). Karkasa polietilen
txach 0.5 dm?3 siiso gab qoyulur. Niimuns gétiirillonadsk gab karka-
sa borkidilir. Condon niimuns niimunagotiironi ¢onin dibins salmaq-
la gotlirilir. Sonra kendirin kémayilo qabdan tixaci ¢ixarnirlar ki,
gab on az1 0.99 hocm dolsun. Tam doldurulmur ki, sagar varsa
karbohidrogen tabagesi diigmasin. Mohsulun digser qaba bosaldil-
masma yol verilmir. Sonra niimunagétiiron gablar yuyucu vasita-
larla yuyulub, su ilo yaxalanaraq qurudulur va bagh yers qoyulur.

5.70.5. Analizin aparilmas:

3.70.5.1. Niimunonin hazirlanmasi. Analiz edilon nimunadan
bir hissa tamiz kolbaya kegirilir. Kolba rezingath 6ziikiplesen tixac-
la tachiz olunub, tixac istifads edilmazdan avval 15 daqiqs arzinds
distills suyunda yuyulub ganadilmalidir. Maye fazanin qaz fazaya
olan nisbati 1:4 olmahdir. Qaz va maye faza arasinda tarazligi tayin
etmok lgiin tixach kolba termostata yerlogdirilir va 500C-da 15
dagigs miiddstinds niimunsni ehtiyatla dovri qarigdirmaqla saxla-
nir.
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3.70.5.2. Daraca garisigimn hazirlanmasi. Daraca qansigs (005-
0.1 % hocm azota etilen) gaz pipetkasinda va ya 100 sm? tibbi
sprisds hazirlayirlar.

5.70.5.3. Analizin soraiti

Cadval 5.16.
: Olgii Parametrin giymeti
e Parametrin adi vah%di DIP katarometr
1. | Kalonkanin uzunlugu sm 500 500
2. | Daxili diametr mm 3 3
3. | Qaz-dasiyict azot helium
4. | Kalonka temperaturu 0.5
170 41
a) baslangic oC | 35deq| 170
b) son sonra 1.3 dgq
. | Program siirati 0/daq 12 25
6. | Qaz niimunssinin hacmi sm3 0.5 5
7. | Diagram lentinin siirati mm/s 720 720

3.70.5.4. Analizin aparimasi. Analizin aparilmasi seraiti band 5.3-do
gostorilib.Qaz faza 1 ve ya 5 sm? hocmli tibbi sprisi ilo gotiiriiliir.
Sprisin temperaturu tarazhgin miisyyan edilmasi temperaturundan
agagr olmamalidir ki, onun daxili ssthinds toyin edilon maddsler
asorbsiya getmssin. Analiz qaz1 ilo gprisi yiimagq iiciin, iynani sinaq
sigosindon gixarmayaraqg,bir neco dofs (3-4) qaz gétiirmali vo
kolbam geri buraxmah, sonra gdtiirmali vo dsrhal xramatoqrafa
daxil etmoali. 2-3 niimunsni analiz etmak lazimdir.

Daracs qarisiginin analizi ds hamin seraitds hayata kegirilir.

Komponentlorin ¢ixma qaydas:.

Hava, metan, etan, etilen, propan, propilen, izobutan, butan,
allen, aitilen, buten-1, buten-2, izopentan, n-pentan, divinil, Cs, Cs,
benzol, toluol, Cs, Cs va C; piklarinin miqdari piroqazin tarkibindan
asih olarq doyisa bilar.

5.70.6. Naticalarin tahlili

Yiingiil karbohidrogenlor qarsigii toyin etmok iigiin pikin
sahasini Slglirlor vo doraca qangigindaky etilen pikinin sahasi ilo
miiqayiss edirlor.

Hesablama bu diisturla hoyata kegirilir.

Ci=oix§
Burada:
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C,, B, va S;— hacm pay, diizalis amsal va tayin edilon pikin sahasi;
S., va B,, — pikin sahasi va etilenin diizalis amsals.
C., — daraca qansigindaku etilenin qatibg;

Anoloji natica kimi 2-3 &lgiiniin orta qiymati gétiiriliir.

5.71. Cirkab sularinda fenollarm toyin
edilmoasi iizro metodika

5.71.1. Mahiyyati va tatbiq sahasi
Metod qolovi mithitds fenolun diazotlagdirilnms p-nitroanilinle
asagidaki reaksiya iizrs boyaq amola galmasina ssaslanir.

HCl-NO;- & -N=N +( -OH-

5NO» O -N=N- (O -OH+HCI

Boyagn rongi fenolun qatihgindan asili olaraq narnc rongdon
qirmizi rangadok doyisir.

Metod ¢irkab sularinda 0.05-1,5 mq/dm3 gatihqda fenollart
tayin etmok ii¢iindiir.

Analiz miiddati 25-35 dogiqadir. Orta xata 4-14 %-dir.

5.71.2.Cihazlar, qablar, reaktivilor

FotokolorimetrKFK.

Ol¢ii kolbass, icra 1 va ya 2, hacm 50, 100, 200 sm? dag. sinif 2,
"DUIST 1770-74.

Olgiilii silindr, icra 1, hacm 10, 25, 100, 200 sm?, DUIST 1770-

74.

Pipetlor, icra 1, hacm 1, 2, 5, 10, 100 sm? vs icra 6, hacm 5, 10

sm3, d.s.1. DUIST 20292-74.

Fenolun qovulmasi iigiin cihaz:

a) yumrudibli kolba, icra 1, hacm 500 sm?

b) K tipli soyuducu, icra 1, gévdenin uzunlugu 400 mm

v) damcitutan, icra KP.

Cini kasa Ne 4 va ya Ne S5, DUIST 9147-80.

VD tipli gif, icra 1, DUIST 25336-82.

Universal indiqator kagizi.
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n- nitroanilin, TU 6-09-258-77. _

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «a.ii.t» 1n va duru mohlul.
Na,COs «a.ii.t, DUIST 83-79, 1n mohlul.

NaNO,, DUIST 4197-74, «k.t» 2%-1i mohlul.
CuSO4*5H,0, DUIST 4165-78, 10%-li mahlul.

sulfat tursusu, DUIST 4204-77, haocmcs 1:3 nisbatda duru.
Fenol, DUIST 6417-72, «k.t»

NaOH, DUIST 4328-77, «k.t» 50 %-li mohlul.

CCls, DUIST 20288-74, «k.t» va ya «a.i.t»

VVVVVVVYY

5.71.3.Reagentlarin, mohlullarin hazirlanmasi

3.71.3.1. NaNO, mahlulu. 2.0 gram NaNO; 100 sm3-lik 6lgi
kolbasinda distille suyunda hall edilib, xstts godar doldururlar.

5.71.3.2. Paranitroanilin mohlulu. 0.69 gqram paranitroanilini 1
mol/dm3 qatiligli 65 sm? HCI tursusunda hoall edib, 1 dm3 hacms
gadar distills suyu ile durulasdirirlar. Mohlul tiind rongli bankada
saxlanir.

3.71.3.3. Diazotlasdirilms paranitroanilin. 20 sm3 paranitroani-
lin mahlulu, kip tixach silindrs tokiib, 2 sm3 2%-li NaNOs; mahlulu
slave edarsk qarigdirirlar. Sari-yasil rengli mohlul diazotlasdiqda
rongsizlesir. Mohlul 1 sutka davamldir.

5.71.3.4. Standart fenol mohluly. Standart fenol moshlulu (1
mg/dm3 qatiigh) 1 gram tomiz fenol 1 dm? distille suyunda holl
etmoakls hazirlayiriar.

Isci standart mshlullar1 ssas standart mshlulu 10 dofo
durulasdirmagla hazirlayirlar.

0.01 mg/sm3 gatihglt Ne 2 standart ig¢i fenol mohlulu, ssas
standart mahlulu 100 dofs durulagdirmaqla hazirianir.

5.71.4. Daracali grafikinin qurulmasi
Igindo 10-15 sm? distillo suyu olan 100 sm3 6l¢ii kolbasina 1 Ne-
It ig¢i standart fenol mohlulundan 1-10 sm3 tékiib, 1 mol/dm?
gatiliglt 10 sm? Na,CO; mohlulu, 22 sm? diazotlagmis n-nitroanlin
alava edirlor va kolbani distillo suyu ils doldururlar. 15 dsqiqaden
sonra 450-500 km dalga uzunlugunda 50 mm uducu qat galinhgh
kiivetds bos niimunoys nisbaton moshlulun optik sixhign olgiiliir.
Alinmig naticays osason absis oxuna niimunodoki fenolun kiitlasi,
ordinat oxunda iss miivafiq optik sixlifi qoymagla kalibr ayrisi
qurulur,
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Anoloji olarag, Ne 2 standart fenol mohlutu ils dsraca oyrisi
qurulur (uducu gat 30 mm).

5.71.5.Niinmunonin gotiiriillmasi va hazirlanmast

Su niimunasi, kimyavi davamh, soffaf siigo qaba yigihb, kip ti-
xacla 6rtiiliir. 100 mg/dm3 qatiigh niimuna, gotiiriildiyd giin analiz
edilmirsa, onda har 1 dm? niimunays 4 gram NaOH olavs etmokls
saxlamilir. Niimuno saxlanmldigdan sonra, analizin aparilma miid-
doti mohdudlasdirilmur, xiisusi saxlama soraiti toleb edilmir. Torki-
binds 100 mq/dm3 fenol olan niimuna konservlasdirilmir, onu an azi
5 sutka analiz edirlor.

0.05 mq/dm? qatihqli niimune ds saxlanilmir, analiz darhal
aparilir.

Ayirict qifa 100 sm3 tadgiq edilen su tokiiliir. Oger nimuns
saxlamlmayacaqsa, pH 12-12.5 olanadek 50%-li NaOH mohlulu
slava edirler.

Niimunads karbohidrogen oldugda, biitiin nimuns 12-12.5-
adak qolevilesdirilir, 5-10 deqiqa ekstraksiya edilir. Bu zaman biitiin
fenollar su tabagasine kegir. Su tobagasi ayrildigdan sonra stiziiliir
va analiz edilir, karbohidrogenlar atilir.

Analizo mane olan 1izvi qangiglann ¢ixarmaq lgin
golavilesdirilmis niimuno 2-3 dagigs ekstraksiya edilir. (har 100 sm3
niimunays 5-10 sm? hissalorle karbon 4-xloridls).

Y& 100

14

Burada:
a — doraca qrafikindon tapilan fenolun kiitlasi, mg;
V — analiz suyunun hacmi, snt’.

5.71.6.Analizin apariimast

5.71.6.1 Fenollarin_tayin edilmasi. Bunun iiglin avvalcae onu qo-
vurlar. 100 sm3 analiz suyuna 10-15 mq CuSOs (sulfidlori
¢okdiirmek tiglin) slave edib, sulfat tursusu ila tursulasdirirlar ve
govma aparirlar. (kolbada 30-40 sm® maye qalanadak). Qaliga 100
sm? distillo suyu alavs edib, qovmani davam etdirirlor. Qovmam
tam aparmaq {g¢iin smaga soyuducudan gixan mayedan bir negs
dama yigib, p-nitroanilin olava etmokls onda fenolun oldugunu
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yoxlamali. Distillat: 250 sm3 6l¢ii kolbasina kegirib distille suyu ile
xatts qader durulagdirir vo analiz iiglin alikvot hissa gotiiriiliir.

5.71.7. Naticalarin taohlili
5.71.7.1. Cirkab sularinda fenollarin imumi qatiigi (X)
mg/dm3, bu diisturla hesablanir:

X=a-100

Burada:
a — daraca qrafikindan tapilan fenolun kiitlasi, mq;
V - analiz suyunun hacmi.

3.71.7.2. Uducu fenollarin (X;) kiitla qatiigi mgqg/dm3, bu
diisturla hesablanur:

_a-250-1000
: 100-7
Burada:
a — daraca grafikindan tapilan fenolun kiitlasi, mq,
250

~—— - govulmamn durulasdirilmasi;

100

V — qovulmarin hacmi.

5.71.7.3. Analizin noticesi kimi iki analizin orta giymati
gotiiriiliir. Nisbi xata * 14 %-dir.

5.72. Suda sarbast karbon tfurgusunun tayini

Karbon gaz — tobii sularin terkibinds genis yaylmis qazlardan
biridir. Qaz halinda olan karbon 4-oksid CO; suda hall olduqda bir
hissasi hidratlagib dissosiyaya az ugrayan karbon tursusu H>COs
omoals gotirir. Bunun da asasini karbon 4-oksid tagkil edir. Karbon
4-oksidin hacmi, qazometrik va coki metodlari ilo toyin olunur.

Tarkibinds COz-nin miqdar: 200 ml/l-dan ¢ox olmayan rangsiz
sularda CO;-ni tayin etmok iigiin hocmi metoddan istifads olunur.
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Toarkibinds CO-nun migdar 50mq/l-dsn ¢ox olan miixtalif tobii
sularda COpni toyin etmok tiigin daha deqiq metod olan
gazometrik metoddan istifads olunur.

Tarkibinde ¢ox migdarda CO; olan karbon tursulu sularda
CO,-ni tayin etmak iigiin daha dagiq, lakin ¢ox vaxt vo smak toleb
eden ¢aki metodundan istifads olunur.

5.72.1. Metodun mahiyyati

Hocmi metod-fenolftalein istiraki ilo holl olunan karbon 4-

oksidin qalovi mahlulu ils titrlenmasina asaslanir. '
NaOH + CO; = NaHCO;
C02 +H20 nd H2C03

indigator kimi fenolftaleindon istifads olunur. Titrlemo
pH=8,3-8,4 olana gader aparilmalidir, bunu da alman itmaysn agiq-
¢ohray reng tesdiq edir. Reaksiyanin qurtarmasinm dagiq toyin et-
mok asandir. Bozi hallarda bu magsadlo nozarat ti¢iin mineral stan-
dartlardan istifads olunur.

5.72.2. Mane olan tasirlar

Movcud metodla CO,-nin 1g/l-s gadsr olan vs ciizi ranglonmis
sular iigiin yararhidir. Tadgiq olunan suyun codlugu yiikssk oldugqda
vo torkibinds demir olduqda titrlomamisden avval 1ml seqnet duzu
slavs olunur.

5.72.3. Avadanhq va reaktivior

200 ml hacmli 6l¢ii kolbalar:

50 ml hacmli 6lgii silindirleri

10 ml hacmli mikrobiiretlar

0,05%-1i natrium golovi mshlulu

0,1%-li fenolftalein mohlulu (0,1q fenolftalein 100 ml spirtds
hall olunur)

VVVVV

5.72.4.Analizo hazirlq

Mineral standart.

Standart mahlulu hazirlamaq ftigtin 2qram CaClz*6H,0 va 2,01
gram CuSO4*5H,0 200ml-lik kolbada hall edib, tizarins 2 ml HCl
(sixlig1 1.19) alavs edib hacmi 200 ml-o catdirirlar.
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Standart igci mohlul

Osas mineral mohlulu tadqiq olunan su is 10 dafs
durulagdirirlar. Bunun igciin 200 mi hacmli kolbaya 20 ml ssas
mineral mohlulu tékiib, tadqiq olunan su ilo sifon vasitasi ilo hacmi
200 ml gatdirilir. Segnent duzu mohlulu, 30%. L

5.72.5. Analizin aparilmast

2 adod 200 ml hocmli 6lgii kolbalarimi tadqiq olunan su ilo
yaxalayirlar. Birinci kolbada yuxarida géstorilon kimi standart
mohlulu hazirlayirlar. Sifon vasitesi ils (sifon kolbanin dibins
catmahdir) ehtiyatla ikinci kolbada tadqiq olunan su ilo hacmi 200
ml-o ¢atdirirlar. Bu kolbaya 2 ml fenoftalein slava, tixacla baglayib,
ehtiyatla ¢alxalamamagq sorti ilo kolbani gevirirlor. Dgar kolbada
¢ohray: rong almnrsa, geyd olunur ki, niimunads karbon tursusu
yoxdur. Suda ¢shray: rong ahnmadiqda onu kigik hissalarlo daimi
sakit gangdirmaqla natrium golovisi ils ehtiyatla titrlayirlor. Alinan
rong 3-5 daqigs srzinds itmomslidir va onun ranginin intensivliyi
standart igci mohlulunun rangi ils uygunlagsmalidir. Agar kolbadaki
suyun rongi 3-5 deqige arzinds standart mshlulun rangi ilo uygun
qalarsa, titrlomos basa ¢atmis hesab olunur.

5.72.6. Hesabatin apariimas:
Sarbast karbon tursusunun miqgdan (X) mq/l asagldakl dustur
ils hesablanir:
a-N-44-100
vV

X =

Burada:
a — karbon 4-oksidin tayinina sarf olunan NaOH mahlulunun hacmi, ml;
N - NaOH mahlulunun gatihgr (normalhigi);
44 — hazirk: reaksiyada COy-nin ekvivalent hacmi;
V — tadqiq iigiin gétiiriilmiis suyun hacmi, ml
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5.73. Sarbost va birlosmis xlorun toyini

5.73.1. Hipoxloridd> aktiv xlorun tayini
5.73.1.1. Metodun mahiyyati. Bu metod turs mithitdo natrium
hipoxloridin tesiri ils kalium yoditden yodun ¢ixarimasna
osaslanir.

Cixarilan sarbest yod nigastann istiraki ils tiosulfat mohlulu ilo
titrlanir.
5.73.1.2. Avadanhq va reaktiviar

Kip tixagh 250ml hacmli konusvari kolba
25 ml hacmli biire

10%-1i kalium yod mshlulu

0,01 n- natrium goalovi mohlulu

0.2 n sulfat turgusu

0,01n natrium tiosulfat mohlulu

1% nisasta mshlulu

VVVVVVY

5.73.1.3. Analizin_aparimas:. 50 ml distills suyu olan konusvari
kolbaya biiret vasitosi ilo dogiq migdarda 0,2 n sulfat tursusu
(hipoxloridds aktiv xlorun miqdarindan asih olaraq 20 mi-don -
40ml-o gadar) va 20 ml kalium yod mohlulu alavs edirlor. Kolbanin
agzim tixacla baglayib 0,01+0,02 gram dagqiqliyi ilo texniki tarazids
¢okirlar.

Sonra kolbaya 1+1,5qram tadqiq olunan Hipoxlorid mshlulu
slava edib agzin1 tixacla baglayib yeniden tarazide ¢okirlor. Alinan
sarbast yodu 0,1n natrium tiosulfat mshlulu ils titrioyirlar.
5.73.1.4. Hesabatin aparimasi. Aktiv xlorun (X) miqdarm ¢aki %-
ilo asagidaki diistur ils hesablayirlar (xlora goéra)

X = a-K-0,00355100
q

a - niimunanin titrina sarf olunan 0,1n tiosulfat mohlulunun migdar:, mi;

K - natrium tiosulfat mahlubun dagig 0,In qatihga gatirmak iigtin diizalis amsah;
0,00355 - 1 ml daqig 0,1n natrium tiosulfat mohbuluna ekvivalent olan xlorun
miqgdari;

q - tadgiq okunan hipoxlorid mahlulunun ¢akisi, qgram.
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5.73.2. Umumi qahq xlorun tayini
5.73.2.1. Metodun mahiyyati. Metod turg miihitde qalq xlorun
tosiri ilo kalium yodidden yodun cixarilmasmna ve alnan yodun
kraxmalin istiraki ilo natrium tiosulfat mohlulu ilo titrlonmasine
ssaslanir. Azad vs birlesmis xlorun comins iimumi qaliq xlor deyilir.
5.73.2.2. Mane olan tasirlar. Nimunonin torkibinda {izvii
maddalarin migdari cox oldugda bu metod 6ziinii dogrultmur.

5.73.2.3. Avadanlig va reaktiviar
Kip tixach 250 ml hacmli konusvar: kolba
25 ml hocmli biiret
25,100 ml hacmli 6lgii silindirlori.
0,01n- natrium tiosulfat mohlulu
Kalium yodit
30 %-1i sirks tursusunun mshlulu
Sirko asetat bufer mshlulu — 102 ml In sirks tursusunun mahlu-
lu vo 98 ml 1n natrium asetat mahlulunu qarigdirib hacrai distil-
lo suyu ilo 1 litrs ¢atdirirlar.
a) ln sirkos tursusu, 57 ml gat1 sirks tursusunun hacmini distille
suyu ila 1 litra catdirilir.

b) 1 n natrium asetat mshlulu 136 q natrium asetat 1 litr distil-
la suyunda hall edirler.

VVVVVVYV

5.73.2.4. Analizin _aparimasi. Konusvar: kolbaya 50-100 ml
analiz olunan niimunani tokib iizarins 0,5 gram kalium yodit vo 10
ml 30 %-li sirka tursusu slavs edirlor. 5 daqiqedon sonra ayrilan
yodu 1-2 ml 0,5%-li nisasta mohlulunun istiraks ils 0,01N natrium
tiosulfat mohlulu ilo titrloyirlor.

5.73.2.5. Hesabatin aparilmasi. Qahq xlorun miqdan (X) mq/l
asagidaki disturla hesablanir.

_ aK0,00355100
q
Burada: ,
a - titrlamaya sarf olunan 0,01N natrium tiosulfat mahlulunun hacmi,
mi; '

K - natrium tiosulfat moahlulunu daqiq 0,0In gatihgina gatirmak
iiciin, diizalis amsah; ,
V' - analiz digiin goturulmu; numunanm hacml mi.
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0,355 — Iml 0,0In natrium tiosulfat mahluluna ekvivalent olan xlorun
migdari, milligramm,

Qeyd. Niimunanin tarkibinds dsmir (3 valentli), nitritlar cox
oldugda, sirka tursusunun avazina har 100 ml analiz nimunasina 6 ml
bufer mahlulundan istifads olunur.

Suyun galeviliyi 4mq-ekv-don gox olduqda olave olunan bufer
moahlulunun miqdarim uygun olaraq artinirlar (1,5 ml geloviliyinin
har mq-ekv-ts).

Metodun hassashign — 0,05 mqg/l. Nisbi sorf - 1%. Analizin da-
vamiyyati — 20 daqiga.

5.74. Ceyran-Batan suyunda hall olan
silikatlarin kalorimetrik tayini

5.74.1.Metodun mahiyyati

Mohluldak: biitin formah silikatlar golovi hidrolizi ils
ortasilikatlara kecirilir.Ortosilikatlar1  turs miihitds molibdat
reaksiyasi ils tayin edirlor.

Reaksiya mahsulu sar1 rangli heteropolitursudur. Hs [Si(Mo3Oio)s] -
H,0 va onun miqgdar: kolometrik iisulla tayin olunur.

Bu iisulla 0,5 mg/l dagigliyi ilo 1-den 20 mg/l-s gadar SiO;
miqdari toyin olunur.

Tayino tam olan hidrogen sulfidi hava ifiirmakle konarlas-
dirirlar. Nimuns rongli vo bulanig oldugda onun optik sixhig:
olciiliir vo analiz olunan niimunoanin optik sixligindan cixilir.

5.74.2. Avadanlq va reaktivior

Banovsoyi filtirli fotometr (A=410 nm)

2-5sm galinhg oln kiiveyt

20%-1i NaOH mshlulu ils islonmis platin kasa

10%-li ammonium molibdat mohlulu, 10q. (HN4)s M07027 -
4H,0 az miqdar distills suyunda hall edib, hacmi 100 ml-s cat-
dirilir.

Durulagdirilmus (1:1) xlorid tursusu

Oksalat tursusu 10 gram H,C,042HO distille suyunda holl
edib hacmini 100 ml catdirirlar.
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20%-li natrium galovi mohlulu
20%-1i sulfat tursusu mohlulu
0,2%-li dinitrofenol mahlulu
Kalium xromat, standart mahlulu 0,223 qram K,CrQ, distills
suyunda hall edib hacmi 200 ml-s catdirirlar.

Bu moahlulu onun 50 ml-e qodar durulagdirdigda 1 ml aldig:
rang 4 mq SiOy/ litr uygun olur.

VVVYVY

5.74.3. Daracaoli qrafik

Skalant qurmaq tgiin 50 ml hocmli 6l¢ii kolbalarina asag:
hecmds standart kalium xromat mohlulu daxil edirlor.

0; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0; 1,5; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 vo hocmi distills suyu ila
50 ml-a ¢atdirirlar.

Alman mohlullarin qatiigr: 0; 1; 2,0; 3,0; 4,0; 6,0; 8,0; 12,0;
16,0; 20,0 SiO; mg/l .Optik qatilif1 6lgiib, reaktiviorin tomizlik de-
racalarini nazers alaraq, qatiligdan asih olaraq sixhiin qrafikini qu-
rurlar.

5.74.4. Analizin apartimas:

Filtirdon (goy lent) siiziilmiis 50 ml niimunsni platin kasaya
tokiib, tizarina 1 ml 20%-li NaOH moahlulu slavs edib gqaynayan su
hamaminda 20 dogigs qizdirirlar. Soyuduqdan sonra pH 4-5 olana
goder sulfat tursusu ila neytrallagdirirlar (indigator - dinitrofenol).
Mbohlulu 50 ml hacmli 6l¢i kolbasmna kegirib taxminen 2/3 hacmine
gadar distille suyu ilo durulagdirirlar. Yoxlama tacriibs mohlulu da
homin bu isulla hazirlanir. Kolbaya 2 ml molibdat mehlulu slave
edib qangdiririar. Sonra 1 ml xlorid tursusu slava edib yeno
qarigdirirlar. 5 dogiqadon sonra 1,5 ml oksalat tursusu mehlulu
slava edirlor. Qarigdirib hocmi 50 ml-o ¢atdirib optik sixligini
olglirter. Eyni vaxtda yoxlama 6l¢iinii aparib, diizalisi nozars alaraq
kalibr ayrisi lizra silikatlarin miqdarin: tayin edirlar.

5.74.5. Hesabatin aparilmas:

Suda hall olan silikatlarin miqdar: (X) mq/l asagidak: diistur ilo
hesablanir.
_C50

A"

X

Burada:
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C - Si0, qanhg mg/l (doracsli qrafik ayrisindan taprlmis);
V — analiz olunan niimunanin hacmi, mi; :
50— durulagdirimis niimunaonin hacmi.

5.75. Cirkab sularinda sintetik yuyucu maddolorin sulfanolun,
nekahnin toyini

5.75.1. Metodun mahiyyati

Bu metod anionlu sintetik yuyugu maddolorin (sulfanol, nekal vo

s.) metilen gdyle xloroformda hell olan kompleks birlogmalerin amala
gatirmasina osaslanir. Metilen gdyiin 6zii xloroformda hoall olmur.
Kompleks birlesmolorin ekstraksiyasi avval gelovi miihitde (bufer
mohlulu, pH10) aparilir, sonra birlesmis xloroform ekstraksi-yalarm
metilen gdyiin turs mehlulu ile yuyulur. Bu ikiqat ekstraksiya yolu ilo
reaksiyaya mane olan xlorid, nitrat, rodanid va zilallar konarlagir.
Reaksiyaya mane olan sulfidlerthidrogen piroksidle oksidlogdirarak
konar edirler.

5.75.2. Avadanhq va reaktivlar
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Qirmuzi filtirli FEK — 56 kolorimetr

Qalinhig: 30 vo 10 nm kiivet

200-250 ml hacmli ayirig1 qif

Pipetlar (5,10,15)

Qum saati (1 dagig9)

Olgii kolbalari(50,100 mi)

Fosfat bufer mohlulu. 10q susuz natrium hidrofosfat: suda hall

edib, natrium golovi mshlulu ilo pH —1 10 catdurb, 1 litra qader

distilla suyu ilo durulasdinb qansdinirlar.

Metilen gdyiin neytral mohlulu.0,35q metilen goyi litr hocmli

6lgii kolbasinda hall edib distills suyu ila 1 litrs catdinirlar.

Metilen gdyiin turs mohlutu. 0,35q metilen gdyii 500 ml distills

suyunda hall edib, iizerins 6,5 ml gat1 sulfat tursusu slave edib

hocmi 1 litrs catdirirlar.

Xloroform

Yuyugu maddonin standart mehlulu. Toyin olunan maddani

0,1 gram distille suyunda holl edib hecmi 1 litrs catdirirlar. Bu

moshlulun 10 ml- 100 ml-s qodar durulagdinlir. Alman durulagdi-

rilmis mohlutun 1 ml-nin terkibinds 0,01 mq yuyucu madds vardur.
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5.75.3. Analizin aparilmasi :

Analiz iigiin gotiiriilon ¢irkab suyunun hocmi ela gotiiriiliir ki,
tarkibindaki toyin olunan maddsnin miqdar: 20 mkqg-dan 300mkqg-a
qadar olsun. Dgar 100 ml ¢irkab suyunun terkibinds maddsnin mig-
dan 20 mkq-dan azdirsa, su buxarlandirihir.

Gétiiriilen niitmuns 200-250. ml hacmli ayirigr qifa tokiiliir, distillo
suyu ilo 100 m!i gadar durulagdirihb, iizerins 10 ml fosfat bufer mshlulu,
5 ml metilen g6y neytral mohlulu va 15 ml! xloroform slave edirler.
Toabogalore ayirmaq ti¢iin 1 dagige ehtiyatla ¢alxalayirlar. Sonra xlo-
roform tabagesini, avvalden 110ml distills suyu vo 5 ml metilen goy
tursu mohlulu tokiilmiis ikinci eyni hacmli ayirici qifa bosaldirlar. Tkin-
ci qifin igindakilarini birinci qifdaki kimi qangdirirlar va tobagalenmeni
gozlayirler. Asagidaki xloroform tabegssi, iginda avvalcadan xloroform
hopdurulmug diametri 5-6 sm olan filtir yerlasdirilmis kigik qifin 50 ml
hacmli 8¢l kolbasina siiziiliir. Sonra birinci qifa yens 10 ml xloroform
olava edib, yuxarida gosterilon omoliyyatlar tekrar edilir. I dofs
ekstraksiya 10 ml, II dofs 5 ml xloroformla aparilir. Olgii kolbasinda
40 ml gadar xloroform ekstrakti yigilmalidir. Hacmi xloroformla 50 m!
catdirirlar vo qanigdinirlar. Rengli xloroform mehlulunu fotokalori-
metrin gqalinhgi 20 mm vo ya 30 mm olan kiivets tokiib, optik sixligin
olgtirlor. Tkinci kiivetds yoxlayici mohlul yerlogdirilir. Yoxlayict
mohlulu hazirlamagq tigiin 100 ml distillo suyu gotiiriiliir v niimunsnin
islonmasinds istifado olunan reaktivlerden vo yuxarida gostarilon
amoliyatlardan istifads olunur. Olglinii qirmuz: filtirle aparirlar.

Daracali grafiki qurmagq tigtin 100 ml 6l¢ii kolbalarina 2;5; 10;
15; 20;25;30 ml yuyucu maddenin standart mohlulu tékiiliir ve hac-
mi distillo suyu ilo 100 ml ¢atdirirlar. Yuyucu maddsnin migdar:
doracali grfiks gbrs tapilir.

5.75.4. Hesabatin aparimas:
Suda hall olan nekalin migdan (X) mq/l, asagidaki distur ile
hesablanir:
a100

v

a — daracali qrafika gira taplan nekahn migdan, mg;
V — analiz iiciin gétiiriilan wiimunanin hacmi, ml

X =

277



5.76. Suyun torkibinds akrilonitrilin toyini

5.76.1. Akrilonitrilin vasfi analizls tayini

5.76.1.1. Metodun mahiyyati. Bu metod akrilonitrilin natrium
sulfidls gedon reaksiyasina asaslanir.

Reaksiya naticasinds ayrilan azad golovi timolftalein istiraka il
tadqiq olunan niimunani goy rengs boyayir.

5.76.1.2. Mane olan tasirlor. Turs vo golovi xarakterli natrium
sulfitle golovi omols gotiron (aldehidlor) qangiglar analizin
aparilmasina mane olur.

Azad karbon 4-oksid reaksiya naticssindo ayrilan golovi ilo
karbonatlar amale gatirir, bu da toyinin hessashgmi azaldir.

5.76.1.3. Avadanhq va reaktivior

» 2 ml bolgili smaq siigesi (hiindiirliyii 180 mm, diametri 23

mm)

» 2N natrium sulfat mahlulu

» 0,1%-li timolftaleinin (indigator) spirtde mohlulu

5.76.1.4. Analizin aparilmas:. Sinaq siisosine 4 ml natrium sulfit va
6 ml analiz olunan niimunaden tékiib, tixacla baglayib 2-3 deqiga
qanigdiraraq iliq suda saxlayirlar.

Sonra 5 damci timoeftalein adava edarak rongin deyismesini qeyd
edirlor. 1 ml hocmda 0,01 mq akrilonitril olmas1 reaksiyamn hos-
sashgidir.

Analiz olunan niimunads akrilonitrilin miqdari 0,002% oldugda
zoif mavi rang, 0,01% olduqda - intensiv mavi rong,0,02% va gox
olduqda - gdy reng miisahide olunur.

5.76.1.5. Akrilonitrilin _caki analizi il _tayini. Bu metod
akrilonitrilin natrium sulfitle reaksiyasi naticesinds alinan gelovinin
timolftalenin istirak: ila turs mohlulu ilo titrlenmosina ssaslanir.

Reaksiya asagidaki kimi gedir:

CH,=CH - CN+Na,S0;+H,0—~CH, - CHz -CN+NaOH

SO3Na
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5.76.1.6. Avadanhq va reaktivior

VVVYV

>

>

300 ml hacmli kip tixach konusvar: kolbalar.

50, 25 vo 100ml 6l¢ii silindirlari.

Qum saati.

2 N natrium sulfit mohlulu:126 gram Na;SO; 1 litr suda hall
edirlor. (Mohlulun saxlama miiddsti 5 giindiir). Mahlulun ney-
traligmm yoxlamaq ii¢iin analiz aparilan soraitds yoxlama
tacriibasi aparilir. Mshlul rangsiz olmahdir vo 1-2 damci 0,1n
golavi mohlulu hsll etdikds géy rang alimir. Lazim olduqda moh-
lulu hesablanmig miqdarda tursu ils neytrallagdirirlar va onun
neytrallifini timolftaleinin igtiraki ilo yoxlayirlar.

Mohlulun titri 0,01 qram akrilonitrile barabar olan 1n xlorid va
ya sulfat tursusu.

0,1%-1i timolftaleinin spirtde mohlulu.

5.76.1.7. Analizin _aparilmasi. Titrlams iigiin istifads olunan

kolbaya 50 ml natrium sulfit moahlulu va 25 ml analiz olunan sudan
tokiib, tixagla baglayib 3 doaqiqs ihq (30-36°C) suda quzdirilir va
sudan g¢ixarlmamaq sgorti ilo hordon qarnsdirilir. Sonra kolbani
sudan ¢ixarib 1 dogige ¢alxalayirlar, 6-7 damci indigator slave edib
g0y rang itans kimi tursu mohlulu ils titrlayirlor.

5.76.1.8. Hesabatin aparimasi. Akrilonitrilin migdarim (X) ¢oki

%-1 ils agagidaki diistur ils hesablanir:

a-0,01100
25

X =

Burada:
a - titrlamaya sarf olunan tursu mohlulunun migdar:, mi;
0,01 - Iml tursu mahluluna ekvivalent olan akrilonitrilin migdan.

5.77. i¢moali suyun torkibindo misin toyini

Bu metod zoif ammonyak mohlulunda ikivalentli mis ionlarinin

natrium dietilditiokarbonatla reaksiyasi naticesinds sari-qonur
rangli mis dietilditiokarbonatin alinmasina ssaslanir.

2[(C2H;);NCS;}Na + CuSO4 = [(C2Hs):NCS7]2Cu + Na,SO4
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Reaksiyaya mane olan domirin tasirini seqnet duzunun mohlu-
lunu slavs etmokls kenarlagdirirlar.

5.77.1.Avadanhq va reaktivior

Fotokalorimetr

Siiga qif, diametri 60 ml

Kagz filtir (ag lent)

50-200 ml 8lgii silindri

1 vo 10 ml 6l¢ii pipeti

200 ml farfor kasa va 200-300 ml kimyavi stokanlar.

50-100 ml ayrici quf

Universal indiqator kagizi

Natrium dietilditiokarbanat, 1% mohlul. 1gram natrium dietil-
ditiokarbanati az miqdar suda holl edib siiziirlor va distillo suyu
ilo 100 ml-s ¢atdirirlar; mahlulu bir ay arzindo tiind rongli siigodo
saxlayirlar

Seqnet duzu, 33 %

5 % ammonyak

4-xlorlu karbon

1:3 sulfat tursusu mshlulu

Standart mohlul. 0,3928 gram mis sulfat1 CuSO45SH20 1 litrlik
dlgii kolbasinda holl edib, hacmi distille suyu ilo 1 litra -
catdirirlar. Alnan mshlulun 1 ml terkibinds 0,1 milligram Cu
vardir. Kalibr ayrisini qirmaq iigiin standart moslulu 10 dfs du-
rulasdirirlar vo alinan mohlulda misin miqdan 0,01 mq/litr bu
mohluldan 3-4 giin arzinds istifads etmak olar.
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5.77.2. Analizin apariimas:

Mexaniki gansiglan kenar etmek igiin analiz olunan ¢irkab
suyunu siiziirlor. 50-200 ml ¢irkab suyuna(torkibinds misin miqdar1
0,01-0,07 mq oldugda) pH-2 olana gadar sulfat tursusunun mashlu-
lunu aslave edirlor vo hacmi 20 ml qalana gader buxarlandirirlar.
Sonra mohlulu ayiric1 qifa kegirib, stokam va kasam 5-10 mi distills
suyu ils yaxalayib mohlulun iizerins tdkiirlor. Qifa 1 ml seqnet du-
zunun mohlulunu slave edib, mshlulu garisdirirlar, indiqator kagi-
zina gbra ammonyakla neytrallasdirirlar. Neytrallagdigdan sonra 1
ml ammonyak vo 1 ml natrium dietilditiokarbanat mohlulu slave
edirlor.Mshlulu yaxs1 qarisdirirlar 10 degigeden sonra dagiq 10 ml
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dérdxlorlukarbon slava edirlor va 1 daqgige orzinde ekstraksiya
edirlor. Mayenin tsbaqgelosmosini gozlayirlor vo rongli dérdxlorlu
karbon qatim quru kagiz filtirden quru kiivets siiziirlor. Mshlulu
goy filtirls kalorimetrds tayin edirlor. Bununla barabar 20 ml distills
suyu ile vo hamin reaktivlorls yoxlayigi tacriibs aparirlar.

5.77.3. Hesabatin aparimast

Suda misin miqdarim X mgq/litr asagidaki diistur ilo hesab-
layirlar.
_al100

A%

X

Burada:
a — daracali qrafika géra tapilmis misin migdarr, mgq;
V — analiz iigiin gtiiriilmiis suyun hacmi, ml.

5.77.4.Daracali grafikin qurulmast

Ayiric qiflara mikrobiiret vasitasi ilo 1; 2; 3; 4;5;6 ml tarkibinda
0,01 mg/ml olan standart mshlulu tékiib distille suyu ils hecmi 20
ml ¢atdirirlar.

Sonra qiflara horssindon 1 ml, seqnet duzu, ammonyak vo
natrium dietilditiokarbanat mohlullar1 slave edib qangsdirirlar. 10
dogigedon sonra 10 ml dérdxlorlu karbonla ekstraksiya edib,
tabagelogmani gozloyirlar va asagidaki qat1 10 ml kiiveyts siiziirler vo
goy filtirle kalorimetrik toyin edirlor. Bununla barabar yoxlayici
tacriibs aparirlar.

Farglondirici kiivets distills suyu tékiirlor. Yoxlayici tacritbani
nazers alaraq mis mohlulunun konsentrasiyasindan optik sixhigmn
asilihq qrafiki qurulur.

5.78. Divinil istehsalatinda cirkab sularinda misin tayini

5.78.1. Metodun mahiyyati
Bu metod mis ionlarinin natrium dietilditiokarbanatla reaksiy-
as1 naticasindo rangli kompleks birlosmonin alinmasina ssaslanir.

2§=C-SNa+Cu*—=S=C-S S-C=8+2Na
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N(C:Hs), N(C:Hs): Cu N(CoHs).

Fotokalorimetrik iisulla rongin intensivliyina gora suyun torki-
bindaki mis ionlarinin miqgdar tayin olunur.

5.78.2. Avadanhgq va reaktivior

Fotokalorimetr FEK - M

300 - 500 ml hacmli ayricr qif

1; 5; 20ml hacmli Mor pipet

5 ml hacmli 6l¢ti pipet

50 ml hacmli 6l¢ii silindri

50 ml hacmli &l¢ii kolbalar

Qat1 azot tursusu

10 % ammonyak mahlulu

Izoamil spirti

0,1 % natrium dietilditiokarbanat mahlulu

Mis duzunun standart mahlulu

0,3939 gram CuSO4-5H-O distillo suyunda holl edib hocmi 1litra
¢atdinrlar. Bu moahlulu 100 ml basqga 6l¢ii kolbasinda 1 litrs qadar
durulasdirirlar. Bu mohlulun 1 ml torkibindes 0,01 mq mis var.
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5.78.3. Daracoli grafikin qurulmasi

150-200 ml distills suyu tokiilmiis ayric1 qiflara 1;2;3;4;5;....10
ml standart mohlulu slavs edirlor. Sonra da 10 ml qati azot tursusu
slave edib, ganigdirirlar ve zaif qoxu galons kimi 10 % -li ammonyak
moahlulu ils neytrallagdinb {izorine 3 ml ammonyak mohlulu slave
edirlar.

Qifa 5 m! 0,1 % -li natrium dietilditiokarbonat mohlulu slave
edib 3 daqigs arzinds qangdirirlar. Sonra 30 ml izoamil spirti slava
edib, 3-4 daqigs qansdirb, tabagalesmays qoyurlar. Tabasgslesondon
sonra rangli tabageni quru filtirden 50 ml hacmli kolbaya siiziirler.
Roangin intensivliyi ¢ox oldugda 15-20 ml izoamil spirti ilo ekstrak-
siya yenidoen tokrar olunur. Ranglonmis toabageni do bu kolbaya
siiziib izoamil spirti ilo hacmi 50 ml ¢atdirirlar vo goy filtirli foto-
elektrokorimetirds sixligini Slgirlar. Kiivetin qalinligi 30 mm-dir.
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Miigayiso kiivetinds yoxlayig1 niimuns olmalidir. Alinan natics-
lors goérs deracali qrafik qurulur. Absis oxunda- misin miqdari,mq,
ordinat oxunda - optik sixligin gostaricilori geyd olunur.

5.78.4.Analizin aparimasi

300-350 ml ayinic1 qifa 10-20 mli ¢irkab suyu tokib (misin gati-
higindan asili olaraq), tizarins 10 ml qat1 azot tursusu slavs edib te-
zadan qanigdirirlar. Qifdaki mehlulu zeif qoxu alinana kimi 10 % -li
ammonyak mohlulu ilo neytrallagdirirlar ve 3 ml ammonyak moah-
lulu slava edirler.

Analizin davam kalibr ayrisinin quragdirmasi zamani aparilan
analizlo eyni olur. Bununla barabor «yoxlama» tacriibssi aparilir.
Mboshlulun ahnan optik sixligina gors daracali grafikdan analiz iglin
gotiiriilon niimunads misin miqdarini toyin edirlor.

5.78.5. Hesabatin aparilmas:
Misin migdar1 X mq/litr agagidak diistur ilo hesablayirlar:

X=a-1000
vV

Burada:
a —daracsli gqrafikdsn tapilan misin migdari, mg;
V - analiz iigiin gotiiriilmiis cirkab suyun hacmi, ml.

5.79. Cirkab sularinda polimer
danaciklorinin migdanmn tayini

5.79.1.Metodun mahiyyati
Metod filtirasiya ilo sudan polimerin ayridmasi va qurudulub
¢akilmoasing asaslanur.
Avadanhyq
> 2 Ne-lt Sotta filtiri
» 50 ml hacmli 6l¢ii silindiri.

5.79.2. Analizin apariimast

Analiz olunan suyu saxlayib 20-25 ml (polimerin miqdarindan
asit olaraq) silindra tékiirlor. Sonra silindirdeki suyu sotta
filtirden(1059C-5 sabit ¢okiya gotirilir) stiziiliir.
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Analizin aparilma miiddstini azaltmaq {i¢lin stizmani vakuum
nasosunun kémayi ilo aparmaq olar.

Silindiri distille suyu ils yaxalayib, filtiro bosaldirlar. Cokiintii
ilo birlikds filtiri 1,5 saat orzinde 105°C qurudulur, eksikatorda
soyudulur vs analitik tarezida ¢okilir.

5.79.3. Hesabatin aparidmas:
Polimerin migdarim X g/litr asagidak: diistur ila toyin edirlar.

5 - (@a=b)1000

A%
Burada:
a - ¢okiintii il birlikds filtirin ¢akisi, gram;
b - bos filtirin ¢akisi, gram;
V — analiz iiciin gotiiriilmiis suyun hacmi, ml.

5.80. Caxir tursusunun istiraki ils girkab sularinda
vanadimun tayini

5.80.1.Metodun mahiyyati
Bu metodla vanadiumu kalium permanganatla oksidlegdirarak
besvalentliys ¢atdirirlar vo migdarmi hacmi metodla tayin edirlor.

5 80.2. Avadanhyq v reaktivior

500 ml hacmli konusvari kolbalar.

25 v5 50 ml hocmli biiretlar.

1; 10; 20 ml hacmli pipetlor.

25; 200 ml hacmli 6lgii silindirlori.

5 % oksalat tursusunun mahlulu.

1 : 3 sulfat tursusu.

Ortofosfat tursusu, xiisusi ¢akisi - 1,7 g/sm?.

0,1 % -li fenilantranil tursusunun mehlulu

0,1 gram fenilantranil tursusunu 30-40 ml isti suda hall edilir,
sonra onun iizarine 0,2 gram susuz natrium karbonat ya da ki 0,6
qram kristallik natrium karbonat slavs edib {imumi hacmi distills
suyu ilo 100 ml-s gatdirirlar. Alinan mohlul siiziiliir, tind rengli
slisoya bosaldilir vo qaranliq yerds saxlayirlar. Mshlul 3 ay orzindo
istifadoys yararhdir.

YVVVVYYYV;
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9. 0,01 N Mor duzunun mshluly; 3,95q Mor duzunun terkibin-
do 50 ml gat: sulfat tursusu olan 200 m! suda hall edirlar va hacmi 1

litra ¢atdirdir.
10. 0,01N kalium bixromat mohlulu.

5.80.3. Analizin aparimas:

500 ml konusvari kolbaya 20 ml analiz olunan girkab suyunu
t&kiib, iizorina 20 ml sulfat tursusu alavs edib, tursunun buxarlari
¢ixana gader buxarlandirirlar. Kolbam soyudub iizerine 100 ml su
va 5 ml fosfat tursusu slava edib, vanadiumu besvalentliyins gadsr
davaml gohrayi rang alana kimi kalium permanganat slavs etmakls
oksidlegdirirler. 5 dogigaden sonra bir nege damci oksalat tursusu
alave edib, ¢ohray: rang itons qader qarisdiririar. 2 dogigeden sonra
yens bir dame1 oksalat tursusu slava edirlor. Sonra kolbaya 120 ml
soyuq halda 1:3 nisbatinds sulfat tursusu mohlulu va 0,5 ml fenilan-
tranil tursusu (¢ohray! reng alinana kimi) slava edib,gshrayr rong
zaif rango kegans kimi Mor duzu ils titrlayirlar.

5.80.4. Hesabatin aparilmas:
Vanadiumun migdarim  (mg/l) asagidaki  dustur  ils
hesablayirlar:

X = AK-0,509421000
A%
Burada:
A - titrlomays sorf olunan 0,01N Mor duzu mahlulunun hacmi,

mi;
K — Mor duzu mohlulunun qatthgimn daqiq 0,01N-a catdiran
diizalis amsah,
0.50942 - 0,01 N Mor duzu mahlulunun 1 ml-> uygun olan vanadiuniun
miqgdar:, mq;
V  — analiz iiciin gotiiriilan girkab suyunun hacmi, ml

_ Qeyd: Diizoliy omsahmi tapmaq digiin 200 ml hocmli konusvari
kolbaya 10 ml 0,01N kalium bixromat mshlulu tokiib, tizerine 100 mli su,
10 ml sulfat tursusu, bir nego damci fenilantranil tursusu slavs edib rongi
¢ohrayidan yagila kegono kimi Mor duzu moahlulu ils titrlayirlor.
Diizolis amsah K asagidaki diistur ilo hesablanir.
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_ VK,
Vi

K

Burada:

V — analiz iiciin gétiiriilmiis K,C,0, mahlulunun hacmi, mi;
V, ~ titrlamaya sarf olunan Mor duzu mahlulunun hacmi, ml;
K, — kalium bixromat mahlulunun diizalis amsalr.

5.81. Cirkab sularinda Liminissent metodu ila
neft mahsullarinin tayini

5.81.1. Metodun mahiyyati

Metod xloroform vasitssi ilo sudan neft mohsullarnin
¢rxarilmasi, onlarin xromotoqrafik kagizda qatilagmas: ve alinan
fluoresensiyanin intensivliyinin fliiorometr vasitasi ilo &lgiilmusine
asaslanir.

5.81.2. Avadanhq v reaktivior

GF-3M fliiorometr.

Liiminessen isiglandirigist (cive-kvars lampasi PRK-4; PRK-2;
UFS-3; UFS-4; UFS-6) ya UM-1 va KP-IN tipli cihazlan.
Analitik tarazi.

Quruducu skaf.

Su hamami

1 litr hacmli ayrict qif

70-100 ml hacmli kimyavi stakan

Kip tixacl sinaq siigast

10 ml pipetka

100 m] hacmli 6l¢ii kolbasi

Universal indiqator kagizi

«B» xromotografik kagiz vo ya xloroformla islenmis 0,7 x 20
mm olgiilii zolaglarla kasilmis filtir kagiz

Xloroform

Heksan

10 %-li sulfat tursusu mahlulu

10 %-li ammonyak mahlulu

VVYVV VVVVVVVYVYY VY
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5.81.3.Tayins hazirlhgq

Xromotografik kagizin iglonmosi

«B» xromotoqrafik vo ya adi filtir kagizim 0,7x20 mm zolagla-
ra kasib, i¢ino 5-7 ml xloroform tékiilmiis sinaq siisasine yerlosdirilir
va xloroformun tam buxarlanmasina qadar saxlayirlar.

5.81.4. Analizin aparimas:

Ayiricr qifa 500 ml girkab suyu tdkiib, sonra miihitdon asili
olaraq onu ya 10 %-li sulfat tursusu yada ki, 10%-li ammonyak
mohlulu ilo neytrallagdirirlar. Reaksiyanin neytralhgmi universal
indiqator kagizi il yoxlayirlar.

Sonra neft mohsullarm: 15 ml xloroformla 2-3 daqiga
calxalamaqla 2 dofo ekstraksiya edirlor. Mayeni tobagslosmoya
qoyurlarva sonra alt tabagani 70-100 ml hacmli stakana siiziirlor.

Xloroformda neft mohsullarinin ahnan ekstraktini 40-45°C-da
quruducu skafda vo ya su hamaminda 10-15 ml hocms qoder
buxarlandiririar.

Sonra neft mohsullarinin qatilasmasmi xromotoqrafik- kagiz
zolaglarinda aparirlar. Bunun iigiin i¢orisinds ekstrakt olan stokana
xromotografik kagizin zolagmi elo yerlosdirirlor ki, o stakanin
divarlarma toxunmasimn vo onun ucu stokanin dibina ¢atsn.

Bu kagizi 16-18 saat xloroform tam buxarlanana qodsr bu
vaziyyatde saxlayirlar. Eyni zamanda xloroformla yoxlama
tacriibasi aparirlar. Bunun {iciin kimyavi stokana 10 ml xloroform
tokiib, yuxarida gostarilon kimi xromotoqrafik kagizi yerlosdirirlor.

Xromotografik ve yoxlayici tacriibonin kagizlarinin analizinin
novbati morhalasi asagidak: ardicilhigla aparilir. Qatilasma aparilan
stokanlara pipet vasitesi ilo 7 ml heksan slava edib 40-45 dagiqs
gozloyirler. Sonra qaranhqda liminissent isigqlandinicisinin altinda
kagizlara baxib karandagla liiminissent zamamni sarhadlorini geyd
edirlor. Sonra qeyd olunan isigsagan saholori kasib agzi kip
baglanan sinaq siigesine yerlogdirib {izarina 10 ml heksan slavs edib,
saxlayib vo 30 dagige saxlayirlar.30 dagigadon sonra alnan heksan
mahlulunu fluorometrin sinaq siigasine kecirib va onun fluores-
sensiya intensivliyini fliiorometritds dlgtirlar.

Analiz olunan nymunads neft mahsullarinin migdarm kalibr
oyrisina goérs tapirlar.
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5.81.5. Daracali qrafikin qurulmast

Doracali qrafiki qurmagq iigiin 5-6 litr girkab suyunu universal
indigator kagizina gors pH 7-8 qader neytrallasdirirlar. Ayirigt qifa
500 ml su t6kiib tizarins 15-20 ml xloroform slavs edib 2-3 dafs neft
mohsullarmi ekstraksiya edirler.Xloroform mshlullarin birlagdirib
6zliilii tiind-qonur neft mohsulu almana kimi 40-45°C ~ds su
hamamunda buxarlandirirlar. Sonra 3-4 saat orzinds 60£30C
temperaturda qurudurlar. 0,01+0,03 gram neft mshsulunu 100 ml
6lgii kolbasinda xloroformda hall edilorok standart mahlul
hazirlanir. Sonra stekanlara 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5; 4,0; 4.,5;
5,0 ml standart mohlul tokiib, tizerins 10 ml xloroform slavs edib,
xromotografik kagiz zolaglannda neft mohsullarim gatilagdirirlar
va yuxanda gostorildiyi kimi, liminisensiyamn intensivliyini
olgtirlar.

Paralel olaraq yoxlaygi tacriibo aparirlar.

Ordinat oxunda fluorometrin gostorigilorini, absis oxunda 1o —
neft mohsullarinin migdari milligramla geyd olunur.

5.81.6. Hesabatin aparimasi
Suda neft mohsullarmin miqdan X (mg/l) asagidaks distur ilo
hesablanur:

_ 21000
v

X

Burada:

X - analiz olunan suda neft mahsullarimn migdari, mg/litr;

a - kalibr ayrisina gora tapilan neft mahsullarimn migdari, mq;
V — analiz iigiin gotiirilmiis tadgiq olunan suyun migdan, ml.

5.82.Cirkab sularinda infraqurmiz spektirin sahasinda
spektrometrik metodla yaglarm toyini

5.82.1.Metodun mahiyyati
Metod 2925 sm-! tezlikds olan infraqurmizi giialanma enerjisini
udmagq qabiliyyatine ssaslanur. Bu da yaglarn ssas hissasini (80110
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%) toskil edon CH qruplarinin miqdarina uygun oldugundan, qru-
plarn toyini yaglarin éimumi miqdarinin toyinins imkan verir.

Cirkab sularinda yad dérdxlorlu karbon vasitasi ilo ekstraksiya
olunur. Ekstrakti quruyana qader CCL -ii buxarlandirmagla qati-
lagdinirlar. Quru qaliq CCls- Is islonilir.

Qatilagdirilmis ekstraktin spektri 2730-3085 sm!- diapazonda
IKS-14 infraqurmuzi spektrometrds yazilir va 2925 sm!- tezlikdo op-
tiki sixhig hesablanir. Yagin miqdari optiki sixhigin optiki qatiigdan
asithligini gostoron formula ilo hesablanur.

5.82.2. Avadanhyq va reaktivisr

LiF prizmah IKS-14 (IKS-14A, IKS-22 va's.)
Maye ¢alxalayan cihaz

Kiiveyt

Kip tixachi 3 litrlik siiso qablar

1,5 litr vo 100 ml hacmli ayrici giflar

10 ml va 50 ml pipetlor

Biikslor

Dordxlorlu karbon

VVVVYVVY

5.82.3.Analizin aparilmas:

3 litrlik stigo qaba 1 litr ¢irkab su tékiib tizerina 50 ml dérdxlor-
lu karbon slavs edirlor.20 daqgigs arzinds gangdirirlar. $iise gabda
olan mohlulun 1 litrini ayrig1 qifa bogaldirlar.

Tabagalara ayrildigdan sonra déroxlorlu karbon tabaqasini az
miqdarda analiz suyundan gétiirmokls 100 ml hacmli ayric1 qifa bo-
saldirlar. Mayenin ikinci dofs tobaqalasmasini gozlayirlor.

Ekstraksiyam 2-3 dofs aparirlar. Ekstrakt: filtirdsn kegirib
tizerine 20 ml CCls stakana bosaldilir. CCls sorucu skafda 700C-da
su hamaminda buxarlandirilir. Ekstraktla barabar basga 100 ml
stakanda eyni su hamaminda 50 ml tomiz dérdxlorlu karbonu bu-
xarlandirirlar.

Alman ¢okiintilorin iizarins 10 ml dérdxlorlu karbon alava
edilir. Sonra isci kiiveto analiz olunan suyun qatilagdinlmis yag
ekstrakti, miiqaiss kiivetino iss 50 ml tomiz dérdxlorlu karbonun
buxarlanmasindan abnan ¢okiintii mahlulu tékiiliir.
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2730-3085 sm-! diapazonda spektr geyd edilir. Barabanmn stire-
tinin tezliyi 4,5-dir, kagiz barabanm siirati 3-diir. Qeyd olunan spek-
tirin ug néqtasindan fon xatt ¢akilir.

Optik sixliq D asagidak diistur il hesablanur.

D=In -'—]—0—
J
Burada:
C, ~ niimuna fizarina diisan siialanmanin intensivliyi,
C - niimunadan kegan giialanmanin intensiviiyi.

5.82.4.Hesabatin aparilmasi
Yagm qatiigin (C) mg/! asagidaks diistur ilo hesablayirlar:
0,417-V,-D 417-D

C=
v,
Burada:
0,417 - CH,-nin bir qrupunun udma amsal,
V, - qurudulmus ekstraktin hall olunmasina sirf olunan 10 ml
dordxlorlu karborun hacmi,

D - 2925 sm! tezlikda optik sixhq,
/ - kiivetin uducu tabaqasinin gahnhgi, 1sm;
V, — analiz tigiin gétiiriilan ¢irkab suyunun hacmi

5.83. Caxur tursusunun istiraka ilo ¢irkab sularinda
kalorimetrik iisulu ilo aliiminonla aliiminiumun tayini

5.83.1.Metodun mahiyyati

Bu metod aliiminium duzlarimin miisyyan soraitde aliiminonla
al-qirmuzi rangli lakin alinmasina ssaslanur.

Kolorimetrik isulu ilo aliiminola aliiminiumun tayinino
domirin, floridlarin, polifosfatlarin, hidrogen sulfitin, xlorun, ¢axir
tursusunun, boyaq maddslorinin vs civenin istiraki mane olur.

Mane olan domirin vs ¢axir tursusunun kenarlagdinlmasini
analizin gedisatinda gdrmak olur.

290



5.83.2. Avadanhq v reaktivlor
Fotoelektrokolorimetr FEK-H-57
Mufel sobasi.
100,250 ml hacmli 6lgii kolbalart.
50 ml hacmli ¢ini tigel.
1,2,5 ml hacmli pipet.
25 ml hacmlm ayrici qif.
1 N vs qats xlorid tursusu.
8 5 N-ammonyak moahlulu.
Amil spirti.
10.3 N ammonyak asetatin mahlulu.
11. Dietil efiri
12. 10 %-li kalium rodanit mahlulu
20 %-li natrium gslovi mahlulu
0,1 % -li aliiminon (anrintrikarbon tursusunun ammonium du-
zu) mahlulu 2 saatdan sonra istifads olunur.
100 ml/ standart aliminium mehlulunu aliimokalium zsyinden
hazirlayiriar.

VVVVVVVVVVVVVY

5.83.3. Tayinata hazirhq

Deracali grafikinin qurulmas:

Doracali grafiki standart mohlulun istiraki ile qurulur. 250 ml
8lcii kolbasinda 437 ml aliimokalium zoyin hall edilmasi ils standart
mohlul hazirlanir. 100 ml 6l¢ii kolbalarina pipet vasitesi ilo 0,2; 0,3;
0,4ml vo saira standart mohlul tokiib iizerine 20 ml su,5 mllN
xlorid tursusu mehlulu, 5 ml 3N ammonium asetat va 2,5 ml 0;1%
aliminium karbonat olava edib hecmi distille suyu ils 100 ml
¢atdinlir. Sonra alinan mehlulu yasl filtirle Smm qalinligt kiiveytda
kolorimetrlayirlor. Miiqaise kiiveytina distille suyu tékirlor.

Doracoli qgrafikin qurmaq igliin ordinat oxunda standart
mohlulu (yoxlayict mehlulun optiki sixii nezars alinmagqla) optik
sixligini absis oxunda ise aliiminiumun miqdari, mq/litrs geyd
olunur.Yoxlayic1 mahlulda aliminjumun miqdarmi teyin ederksn
analizds istifada olunan biitiin reaktivlordon istifads olunur.

291



5.83.4.Analizin aparilmas

Aliiminiumun kalorimetrik tayinins domir va ¢axir tursusu ma-
ne olur. Buna géra do domir avvslcaden kenarlagdiriimall, ¢axir tur-
susu iss par¢alanmalidir.

Aliiminonlla_aliiminiumun_tayini. Istifado olunan reaktivlerin
nisbati, temperaturu va mohlulun hocmi aliminonla aliiminiumun
tayinins giiclii tasir edir. Buna gors ds rengli mohlullarin hazirlanma
qaydalarma ciddi riayst etmok lazimdir. Domirin tayini tiglin 25 ml
hacmli ayirici qifa 10 ml analiz olunan suyu tékiib, tizerine 2 damci
qat1 xlorid tursusu, 1 ml 10%-li kalium rodanit mohlulu ve 5 ml
(1:1) efir-amil qarisig1 slava edirlor.

Qifdaki mayeni qanigdirib suyu ayirirlar. Efir-amil tobagasi
rangsiz olana kimi ekstraksiyam tokrar edirlor. Sonra pipet ils su-
dan els hacmda gdtiiriirler ki, onun torkibinds aliiminiumun miqdari
0,01+0,1 mq olsun. Gétiiriilon su niimunasini ¢ini tigele bosaldirlar
va tigeli elektrik sobasinda buxarlandirirlar. Sonra tigelin i¢indoki
¢axir tursusunu pargalamaq iigiin, ag ¢okinti alinana kimi 600°C
temperaturda mufel sobasinda kézsrdirlor. Tigel soyudugdan sonra
¢okiintiinii 5 ml xlorid tursusunda 1:1 nisbatinds hall edib, mahlulu
100 ml olgii kolbasina bosaldirlar. Tigeli distills su ilo yaxalayib,
hamin kolbaya bosaldirlar. Alinan moshlulu agiq ¢ohray: rang alina-
na qadar fenolftaleinin igtiraki ilo 20%-li natrium golovisi ilo neytral-
lagdirirlar. Sonraki morhosloler standart mahlulun analizinds oldugu
kimi aparilir.

Fotokalorimetrds optiki sixligi tayin etdikdan sonra kalibr ayri-
sina gdro niimunads aliiminiumun miqdarmi tayin edirlor. Sonra
durulasman nazars alaragq, ilkin gétiiriilmiis suda aliiminiumun mi-
qdarini X(mgq/litr) toyin edirlor.

X=C-P
Burada:
C — kalibr ayrisina asasan tapilan aliiminiumun qatihg, mq/litr;
p - durulagmanin daracasi.
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5.84.Tsbii suyun tarkibinds misin tayini
(qurgusun dietilditiokarbominatla)

Tobil suyun torkibinde mis hom ion, hom do miixtalif iizvi va
qeyri-iizvi maddslorlo kompleks birlosmolar formasinda olur. Tabii
sularda misin migdar1 adstan bir negs mkgq/l-e ¢atir. Umiimsanitar
gostarigisine gora igmali su anbarmda suyun tarkibinds misin bura-
xila bilen haddi 0,1mq/l olmalidir.

Misin on asan ve hessas toyini disulu qurusun dietilditiokar-
bominatdan istifads iisuludur. Bu metod cirkab sular {igiin nezards
tutulub. Suyun terkibinds olan misin kompleks birlagmslerini parca-
lamaq vo ion formasina gstirmok iglin todqiq olunan suya
gabagcadan kiilsiizlsgdirirlor.

5.84.1.Metodun mahiyyati

Bu metod tursu miihitinde (pH 1+2) ikigat qovulmus xloro-
formda hall olunmus qurgusun dietilditiokarbominatla - [N(C;Hs),
CS,] Rb mis ionlar: arasinda geden yerdsyismo reaksiyasina ssasla-
nir.

Mis karbominatin rengi saridir, qurgusun karbominat iss rong-
sizdir. Mis qurgusunu sixigdiraraq xloroform tsbsgasine kegir va
onu sari rangs boyayir. Bu metodika ilo 2+60 mkq/¢ Cu*Zonlarinin
miqdarini tayin etmak olar.

5.84.2.Misin tayinins mane olan tasirlor

Suda bismutun miqdar 30 mkg/litrdon gox oldugda (bu nadir
hallarda olur) misin dietilditiokarbominatla toyin olunmasina mane
ola biler.

5.84.3. Avadanhq va reaktiviar

Fotoelektrokolorimetr

Olcii kolbalan

Ayrict qiflar

Pipetlar

Sinaq siigesi

Qurgusun dietilditiokarbomina t504100 ml bidistillatda
0,1gram qurgusun asetatt holl edib, tizerins suda holl olmus 0,1
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qram natrium alavs edib dietilditiokarbominatin ag ¢okiintiisii
omala galir. Cokiintii ils barabsr mahlulu ayirier qifa kegirib tize-
rina 250 ml xloroform slavs edib, qarngdirirlar. Cokiintit xloro-
formda hall olur. Su tobagssini kanarlagdirib xloroformu qutu
filtirdon 500 ml-lik kolbaya siiziirlar vo hacmi xloroformla 500
ml-o catdinrlar. Reaktivi tiind rengli siisado 3 ay erzindo saxla-
magq olar.

Ikiqat qovulmus xloroform

Tomizlonmis HC1 1:1. Tomizlonmis tursunu almaq {iciin onu
1:1 nisbatinds bidistillatla durulagdinb qovurlar. Ilk govulan
hisss atilir. Alinan bidistillatin gatiligt 6 N olmalidir.

Misin asas mahlulu.

0,3228 q Cu SOs 5H,0 bidistillatda hall edilir va 1 litrs ¢atdirilir.
Alman mahhulun 1 ml-in tarkibinds misin migdari 0,1 mq-dir.
Osas mohlulu 100 dafs durulagdirmagla ig¢i moahlul alimir. Bu
mohlulun 1 mi-ds mis 0,001 mq olur.

Tomizlenmis ammonyak. Qapag1 kip baglanan eksikatorun
icinds gat: ammonyak mshlulunun iizerinds olan kationitlosdi-
rilmis suyun ammonyakla doydurulmasi ile hazirlanir.

5.84.4. Qablarin tamizlanmasi

» Xlorid tursusu (qovulmus) ils yaxalayirlar.

> Bidistillo suyu ilo yaxalayirlar.

» 1%-litrilon V ilo yaxalayirlar.

» 5-6 dofo bidistillatla yaxalayirlar.

Quruduqdan sonra lazim oldugda biitin qablar xloroformla

yaxalanir.

5.84.5. Analizin aparilmas:

100 ml tursulasdirilmis suyu metilorancin istiraki ilo am-

monyakla neytrallagdirib 250 ml hocmli ayric1 qifa kegirirler, iizes-
rina 5 damci xlorid tursusu (1:1) vo biiretkadan doqiq 10 ml
xloroformda holl olunmus qurgusun dietilditiokarbomiat mshlulu
olave edib 2 daqigs arzinds intensiv qarigdirirlar. Maye tabagelos-
dikdan sonra, xloroform tabagasini agzi1 kip baglanan sinaq siisaesina
bosaldib, goy filtiri FEK-ds 10mm kiivetds optiki sixhig1 dlgiirlor.
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Miiqayiss mohlulu kimi 200 ml bidistillat gotiiriib iizorina 10
dama xlorid turgusu (1:1) va 20 ml qurgusun dietilditiokarbominat
alava edirlar va 2 dagigs qarisdirirlar.

5.84.6. Daracoli qrafikin qurulmast

Doracali grafiki qurmaq iigiin asagidaki miqdarlarda iset
mohluldan gétiiriiriar: 0; 0,2; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0

Is¢i mohlulun 1 mi-ds misin migdar 0,001mq-dir(1mkq).

Ekstraksiyan1 metodikada géstardiyi kimi aparirlar.

Qaranliq yerds saxlamaq sorti ilo is¢i mohlul 5-6 giin srzinds
davamhdir.

5.85. Hoacmi iisulu ilo suda yodun tayini

5.85.1.Metodun mahiyyati

Bu metod yodun bromla oksidlasmasi naticasinde yodatin
alinmasma vo alinan yodatin natrium tiosulfat mehlulu ils titrloms-
sins asaslanir.

J» + 5Br; + 6H,0 = 2HJOs + 10HBr
2HJO; + 10KJ + SH2SO, = 5K;3804 +6]; + 6H,O
J» + 2N2,S,03 = NayS4,06 + 2NaJ

5.85.2. Avadanhq va reaktiviar

250-300 ml 6l¢iilii konusvari kolbalar
Pipetlor

Biiretlar

30 %-1i sulfat tursusu mohlulu
Kalium yod

Qati brom

0,005N natrium tiosulfat mohlulu

1 %-li kraxmal mohlulu

VVVVVVVYYVY
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5.85.3. Analizin apariimas:

Konusvarikolbaya 100 ml ikigat qgovulmus distille suyu tokiib,
pipet vasitasi ilo 1-2 ml siiziilmiis ¢girkab suyu slava edirlor. Kolba-
nin i¢indaki mayeni 2 ml sulfat tursusu ilo tursulasdirirlar (konqo
kagiz1 gy rangs boyanir), 2-3 ml brom slavs edib, brom tam hall
olana qader qarigdirirlar. Bromun artiq hissasini mehlul rengsizle-
sana va brom qoxusu yox olana gadar 15 daqigs qaynatmaqgla ke-
narlasdiririar.

Kolban: soyudurlar, 2 ml 30 %-li sulfat tursusu ve 2 ml 10 %
kalium yod mshlulu slavs edib, garigdirirlar. 5 degigeden sonra ay-
rilan yodu 0,05N natrium tiosulfat mahlulu ila titrlayirlor.

5.85.4. Hesabatin apariimas:

Cirkab sularinda yodun miqdan (X) mg/l asagidak: diistur ils
hesablanir.

_ ak0,105751000V
v

X

a - niimunanin titrlanmasina sarf olunan 0,005 N ¢atdinlan diizolis amsal,;
0,10575 — Iml 0,005N natrium tiosulfat mahluluna uygun olan yodun miqda-
ri;
V — analiz iiciin gotiiriikinon ¢irkab suyunun hacmi, ml.

Yoxlayict tacriiba aparildiqgda, hesabat asagidak: diistur ilo
hesablanir.

(a—b) -k -0,10575-1000

V .
Burada b - yoxlayici tacriibanin titrlonmasins sarf olunan 0,005 N
natrium tiosulfat mehlulunun hacmi.

5.86. Potensiometrik metodla suda yodun toyini

5.86.1. Metodun mahiyyati
Bu metod turs miihitds kalium permanganatla yodun oksid-
losmasine asaslanir.
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10KJ + 2KMnOy + 8H2SO4 = 6K,SO04 + 2MnSO4 + 512 + 8H20

5.86.2.Avadanhq va reaktiviar

pH- metr, platin vo kolomelelektrodlu potensiometr
5 — 10 ml hacmli avtobiiret

50 ml titrlomok ii¢iin stakan

15, 70 ml hacmli pipet

Elektromaqnit qarigdiric

0,01 N kaliumpermanganat mshlulu

4 N sulfat tursusu mahlulu

VVVVYVVYS

5.86.3.Analizin apariimas:

Analiz aparilmas tigiin quru stokana 10 mi su niimunasi ils 5 ml
4N sulfat tursusu qarisdirtlir vo mohlula elektrodlar yerlosdirilir.
Hor bir analizin apanlmasindan avval elektrodlar distilla suyu ila
yaxsi yuyulur vo filtir kagizi ilo qurudurlar.

Titrlomads avval stokanin igindokini yaxsica qansdirib, ilkin
potensiali qeyd edirlor. Qarigdirma elektromaqnit qansdiricida apa-
rlir. Qarigdirma zamani elektrodlar maye ilo ortiilii olmalidir vo
stokanda olan maye ilo strafa sigramamaldir.

Titrlomonin siirati 3 saniyads 1 damcidir. Titrloms prosesinds
hor dafs permanganat alavs etdikde moahlulu gansdiraraq gostarici-
lori geyd edirlar.

Hor dofo mahlulun potensialini géstaron ox skalanin axirmna ¢a-
tanda 6lgma haddi tutgaci vasitasi ilo garginlik tanzimlonir.

Titrlomanin avvalinds elektrodlararas1 potensialin dayigmasi
ciizidir (5-10mv).

Ekvivalent ndqtesine ¢atdiqda potensiallar forgt 15-20 mv qa-
dor yiiksalir vo ekvivalent néqtasinds birden g¢oxalaraq 70 va 70-den
ds ¢ox mv-a catir. Ekvivalent ndqtssins ¢atdiqda, olgiinii dagiqlos-
dirmak ticiin 0,05 ml 0,01 N kalium permanganat mohlulu slava
edirler. Mhlulun potensialinin an yiiksak giymati suyun tarklbmds
olan yodun miqdarina ekvivalent sayilir.

Titrlomadan sonra elektrodlar: distills suyu ils yuyurlar.

5.86.4.Hesabatin apariimasi
Suda olan yodun miqdarm (X) mg/l asagidaki diistur ils
hesablayirlar:
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_a-k-0.001269-1000-1000
14

X

Burada:
a — titrlamaya sorf olunan 0,0IN kalium permanqanat maohlulunun
hacmi, ml;
k - kalium permanqanat mahlulunun qatahgim daqiq 0,01N-a gatiran
amsal,
0,001269 ~ 1 ml 0,0IN kalium permanqanat mahluluna uygun olan
yodun migdari;
V — analiz ii¢iin gétiiriilon niimunanin hacmi, ml

Qeyd: Suda yodun migdari ¢ox oldugda titrlamak iiciin 0,1N kali-
um permanqanat mahlulundan istifada olunur.

5.87.Qoalovili cirkab sularinda
sulfidli kiikiirdiin tayini

Bu metod polisulfidlerin natrium sulfitle qarsihqh tasirine asas-
lanur.
NasSs + 3Na,SOs; = Na,S + 3INa;S,04
Bu zaman alinan natriumtiosulfat: yodla titrloysrok toyin edir-
lar.
2Na,;S;03 + J; = NaJ + NaxS40s

5.87.1. Avadanhq va reaktivior
Konusvari kolbalar (250-300ml)
Biiret (50 ml)

Mor pipets1 (20 vo 50 ml)

Ol¢ii silindirlari (10;25 vo50ml)
Ol¢ii kolbas: (200 ml)

5 %-1i tazohazirlanmus natrium sulfit mshlulu
30-40 % formaldehid mahlulu
10 % natrium asetat mshlula

10 % sirks turgusu mahlulu

10 % sink sulfit mahlulu

0,1N yod mshlulu

0,5% kraxmal mohlulu

VVVVVVVVVVVY
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5.87.2. Analizin aparilmas:

Konusvar kolbaya pipet vasitasi ilo 40 ml durulagdiriimus galo-
vili ¢irkab suyunu tokiib 30 ml natrium sulfit mahiulu slavs edib 10-
15 doaqgige 50°C-ys godor su hamamimnda quzdirirlar. Moshlulun
rongsizlogmosine natrium sulfitlo gedan reaksiyanin qurtarmasini
gostorir.Sonra mohlulu soyudub, natrium sulfiti ¢6kdiirmak iigiin 20
ml sink sulfit slave edib, qarigdirirlar. Alman mshlulu 6l¢ii kolbasi-
na siziirlor, filtirds galan ¢okiintiinii distills suyu ilo yuyurlar vs
kolbadaki mohlulun hocmini 200 ml-s gatdirirlar. Qarisdirdigdan
sonra alman mohlulun 50 ml-ni pipet vasitssi ilo konsvari kolbaya
bosaldib, artiq qalan natrium sulfitin neytrallagmas: iiciin 5 ml
formaldehid mahlulu ve sonra {izarino 20 ml sirka tursusu slavs edib
20 daqigs gozlayirler. Kolbanin igindakilari mahlul rang alana goador
kraxmalin igtirak: ilo yod mohlulu ils titrloyirlar.

5.87.3. Hesabatin qaydast
1 ml durulagdirilmis galovi girkab suyunda olan lmkurdun bir-
losmasina sarf olunan 0,1N yod mahlulunun migdar (yi)- ml
V-K-200-500

: 10-50-40

Burada:
b - titrlamaya sarf olunan 0,1N yod mahlulunun migdar:;

K - yod mohlulunu daqiq 0,1N-a catdiran diizalis amsali;

X, - 1 ml tetrasulfid mohlulunda olan natrium tiosufidin birlagsmasina
sarf olunan 0,1IN yod maglulu - polisulfidlorin gatihgim miiayyanlasdi-
rildikd> tayin edilir;

y;-da olan kiikiirdiin qgram-atomlar: asagidak: diisturla hesablanr :

V.0,003207-1000
= +
X, 32,07

burada:

0,003207 -1 ml 0,1IN yod mahluluna uygun olan kiikiirdiin migdari, qram;
32,07 — 1 mol kiikiirdiin ¢aokisi, gram;

X, ~ polisulfid mahlulunun qatihgimn tayini zamam hesablanan 1 litr mahlu-
lun tarkibindski polisulfidlarin mollarimin migdari.
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5.88.Cirkab sularinda izopropil spirti, diizopropil efiri
va toluolun tayini

5.88.1.Metodun mahiyyati

Bu metod komponentlorin xromotoqgrafik ayriimasina va daxili

standartlarin istifadasi ilo onlarm migdaririn teyinins osaslanir.

5.88.2.Avadanhq va reaktivlar

>
5

VVVVYY VVVVVY

Alovlu ionlasma detektorlu xromotograf

Korpicin ¢okisinin 10 5-i qader sothina trietarolaminin tri-p-
sianetil efiri hopdurulmus diatomit karpici (0,25+0,5 mm frak-
siya) ilo doldurulmus uzunlugu lm, daxili diametri 4mm olan
xromotografik kalonka

10 mkl hacmli gpris — 2adad

Hidrogen

Dasiyic1 qaz - helium yaxud arqon

Qurudulmus vs tizvi gansiqlardan tamizlonmis hava

25 ml hocmli pipet

Slifi d=12,5 mm tutqach toxac olan konusvari kolba (hacmi
50 ml)

50 ml hacmli 8lgii silindri

200 ml hacmli yumrudibli kolba

Tetrahidrofuran

Qovulmus izopropil spirti

Qovulmus diizopropil efiri

Toluol

5.88.3. Analiza hazirhg

200 m! hecmli yumrudibli kolbada 2 saat 900°C-do kézardilen

20 sm3 diatomit kerpici (0,25+0,5 mm fraksiya) ¢okilir. Kolbani su
hamamuna qoyurlar (40°C-da) va vakuum altinda asetonu qovurlar.
Asetonun qoxusunu kenarlagdirmagq iigiin kolbam dastyici ils bir-
likda 30-40 daqigs quruducu skafa qoyurlar (60°C). Bu tisulla hazir-
lanmus karpicin tozunu kenarlasdirmagq iigiin onu slekdan kegirib

0,25+0,5 mm &l¢iili donaver fraksiyasina yigirlar.
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5.88.4. Kolonkanin doldurulmast

Doldurmadan avval kolonkani benzin, aseton va ya efirla yuy-
ub hava axmi ilo qurudurlar. Sonra daima ddyaclomakls kolonkani
hazir doldurucu ils doldururlar.

5.88.5. Analizin aparilmast
50 ml hacmli olgii kolbasina 25-40 ml su niimunasinden
gbtiiriib, tutgacl tixac ilo baglayib 0,0002 qram daqiqlikle ¢akirler
vo spris vasitasi ilo 1 damci daxili standart-tetrahidrofuran slavas
edib yenidon ¢okirlor. Tetrahidrofuramin ¢okisini tapirlar. Xromo-
toqrafda tacriibonin parametrlarini tayin edirlor.
1. Kolonkanin temperaturu — 560C
2. Buxarlandiricinin temperaturu — 100°C
3. Qazdastyicinin siirsti — 28 ml/dag
4. Artma skalas1 1; 3; 10
5. Girig miigavimati — 107 va 10° om
Cihaz is¢i rejimina ¢ixdigdan sonra xromotoqrafin buxarlasdi-
ricisina 8 mkl analiz olunan su niimunasi daxil edirler.
Komponentlorin ¢ixma ardicillig: sokil 5.2-da gostarilib.
Alnan xromotogramlara géra daxili standartin kémayi ils dii-
zopropil efiri, izopropil spirti va toluolun migdarini (mg/l) asagida-
k1 formula il hesablayirlar.

Y= A4,-C-1000-K

A, B
Burada:
A, — izopropil spirtinin (diizopropil efiri va toluolun) pikinin sahasi, mm’;
A — tetrahidrofuran pikinin sahasi, mnt’;
B — analiz ii¢iin gétiiriilmiis niimunanin hacmi, mi;
C — daxil olunan tetrahidrofuramin migdari, mq;
K — diizalis amsah.
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Sakil 5.2. Komponentlorin gixma ardicilligi: 1 - diizopropil efiri, 2 -
tetrahidrofuran, 3 — izopropil efiri, 4 — toluol.

K-n1 tayin etmok iiciin suda holl olmus vo gakilmis toluol, dii-
zopropil efir va izopropil spirtinden bir negs siini qarsiglar hazirla-
nir.

Qarisiglar analiz olunub asagidak: diistur ils hesablanir:

K= G4y
Cer -4

Ayri-ayr1 komponentlor iigiin K-nmn orta giymoti hesablanir.
Burada:

C, - gariiga daxil olan daxili standartin (tetraqidrofuramin) migdari, mq;
A, — tayin olunan komponentin pikin sahasi, mm’;

A tetrahidrofuran pikinin sahasi, mm’;

C;— hazrlannag daxili standart (tetrahidrofuran), mq.

Hor bir niimunenin 2-3 dofo analiz edirler ve toyin olunan
komponentin qatiliginin orta giymatini tapirlar.

5.89.Cirkab sularmda asetonun toyini
5.89.1.Metodun mahiyyati

Bu metod iisulu analiz olunan su niimunesindon qovulmus ase-
tonun daxili standart iisulu ilo xromotoqrafik tayinina asaslanir.
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5.89.2.Avadanliq v reaktivlor

» Alovlu ionlagma detektorlu «Svet -1» xromotoqrafi

> Sothino korpicin ¢okisinin 2%-1 godar polietilenglikol -400 vo
17%-1 trikrezilfosfat hopdurulmus diatomit korpici (0,25 +
0,5mm fraksiya) il doldurulmus uzunlugu 1 metr vs daxili
diametri 4mm olan xromotografik kalonka

Mikrosipris 0,01ml hacmli

Elektrolitik hidrogen

Uzvi qansiqlardan va sudan tomizlanmis hava

Dagiyic1 gaz- helium va ya arqon

Deflegmatorun uzunlugu 250 mm olan 200 ml hacmli Viirs
kolbasi

Libix soyuducusu

Alonj

14,5 mm-li slifmuftali hacmi 40 ml olan gabuledici (kolba)
Tutgach tixac

Elektrik pe¢i

Qabuledicini soyutmagq tigiin qab

5000C-ds kozardilmis stige pambiq

Aseton

Qovulmus tetragidrofuran

VVVVVVVVY VVVVY

5.89.3.Absorbentin hazirlanmas:

Diatomit korpici ¢ini hovangdastada azib, slokdan kegirib, 20-25
ml fraksiyalan yigirlar. Sonra tozdan tomizlemak iigiin distillo suyu
ils yuyurlar. Yuyulmus karpi¢ 1200C-do quruducu skafda qurudu-
qdan sonra 3 saat arzinds 900°C-ds mufel sobasinda kézardilir. Ha-
zir karpic agz1 kip baglanan siigo gabda saxlayirlar.

5.89.4.Bark dagtyiciya harakatsiz mayenin hopdurulmast

Uzunlugu 1 metr va daxili diametri 4 mm olan kalonka t¢iin 15-20
sm? quru dasityicint tarizads ¢akilir. Sonra karpicin ¢akisinin 2% qs-
dar polietilenqlikol va 17%-5 qadar trikrezilfosfat ¢akirlor. Cokilmis
quru dagtyicini ¢ini kasaya bogaldib silkalamokla {izorins 60 ml hoil
olunmug polietilenglikol slavs edirlor. Kasani su hamamina qoyub
silkalomokls asetonun qoxusu tam yox olana qader qizdiririar.

Polietilenglikolla modifikasiya olunmus korpigin iizarins trikre-
zilfosfat hopdurulur. Bunun iigiin igorisinds diatonit ksrpic olan
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kasaya 60 ml efirds hall olmus triresilfosfat slava edib, silkalayarak
efir tam buxarlanana gadar quzdinirlar. Bu iisulla hazirlanmis da-
styicini alayib 0,25+0,5 ml fraksiyalar: gotiiriirlar.

5.89.5.Kolonkamn doldurulmas

Doldurmazdan avval aseton, spirt va ya efirlo yuyurlar, sonra
qizdiraraq hava ilo qurudurlar. Daimi eyni siiratle ddyacloyarak
kalonkaya hazirlanmis dastyict doldururlar. Cihazin tslimatinda
gostorildiyi kimi kalonkamin hor iki ucunu siiso pambigh tamponla
baglayib, doldurulmus kalonkam xromotografin termostatina bar-
kidirlar.

Cihazin optimal igloma soraiti

Kolonkanin temperaturu — 60°C

Buxarlandiricinin temperaturu — 150°C

Qaz-das1yicimn siirati — 34ml/daq

Daxil olunan niimunonin hacmi — 34ml/daq

Olgmo haddi 1:1, 1:3, 1:10 vahid

Giris miigavimsti 107om vs 10°0m

5.89.6.Analizin aparilmas:

Libix soyuducusuna birlegdirilmis Viiris kolbasmna 100 ml tad-
qiq olunan girkab suyu tékiib va onun 25 ml-ni qovub alonj vasitasi
ilo daqiq ¢okilmis gabulediciys yigirlar. Tarkibinds qat1 aseton olan
kondensat: buzla soyudulan gabulediciys yigirlar.

Qovduqdan sonra qobulediginin agzim tutqach tixacla
baglayib, analitik tarszide ¢okirlor. Sonra sprisle tixac1 degorsk qo-
bulediciys daxili standart kimi 2-4 damci tetrahidrofuran (THF)
alava edib, yenidon ¢akilorak ve THF-in ¢okisini tapwrlar. 0,04 ml
hocmds niimunani xromotografin buxarlandiricisina daxil edirlr.
Xromotogramda avvalce asetonun piki sonra tetragidrofuramn piki
cixir (yazilir).

5.89.7.Hesabat gaydas:

Suda olan asetonun miqdarimi (mq/t) asagidak: diistur ilo he-
sablayirlar:
_S,-4-K-100

S, B

X
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A - THF-in ¢akisi, mq;

S, — aseton pikinin sahasi, mnt;

S;— THF pikinin sahasi, mnt’;

B — govulmag ticiin gétiiriilmiis su nmiimmnasinin hacmi, ml (100);
K — eksperiment naticasinda aseton iiciin tapilan diizaliy omsah.
Asetonun tayin olunmasmn asagi haddi 0,5 mq/¢

5.90. Cirkab va tabii sularda toluol, ksilol, stirol
vo alfametilstirolun tayini

5.90.1. Metodun mahiyyati

Bu metod karbohidrogenlarin fenetolla ekstraksiyasina, xromo-
tografik ayrilmasina va daxili standart metodundan istifadssi ila
migdarinin tayinine ssaslanir.

5.90.2.Avadanhq va reaktivior
» Alovluionlagsma ditektorlu «Svet» xromotoqrafi
» Uzunlugu 1m, daxili diametri 4mm xromotoqrafik kalonka-
nin sathi karpicin g¢okisinin 10%-1 qadar trietaholanidiatomit
karpigls doldurulur.
I mk! hacmli mikrosipris
Rezin tixacla baglanan 20 ml hacmli konusvari kolba
10 ml hacmli 6l¢ii kolbas:
I ml hacml pipet
2,5¢ hacmli ayricy qif
10 litrlik siiga qab
Qovulmus fenutol
Toluol
Ksilol
Qovulmus stirol
Qovulmus alfa-metilstirol
N — propilbenzol 2
Balonda arqon
Balonda hidrogen

VVVVVVVVVVVVVYY
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5.90.3.Analizs hazirhq :

Inert bark dasiyicl kimi istifado olunan diatomit karpicini ho-
vangdastads azib, slokdsn kegirirlor. Alman 0,25 +0,5 mm fraksiya-
smi1 tozdan tomizlomak iigiin distille suyu ilo yuyub, 1200C-ds quru-
durlar va 900°C-do 2-3 saat mufel sobasinda kozordirler. Soyudu-
qdan sonra sathins maye faza hopdururlar.

20 sm? diatomit karpicini ¢ini kasaya tékiib qarigdiraraq iizari-
no karpicin ¢okisinin 10%-na qodoar gotiiriilmiis 80 ml asetonda hall
olunmus trietanolaminin trisianetil efiri slava edirler.

Kasam su hamarmna qoyub asetonu qoxusu yox olana qadar
qovurlar. Hazirlanmus dagsiyicim 60°C—ds 30 daqigo quruducu skaf-
da qurudurlar. Soyuduqdan sonra slokden kegirib 0,25+0,5 mm
bletili fraksiyasmni yuyulmus va qurudulmus xromotoqrafik kolon-
kaya doldururlar. Kolonkan1 xromotografin termostatina yerlogdi-
rirlor.

Cihaz asagidaki parametrlorls isloyir:
Kalonkanimn temperaturu - 110°C
Buxarlasdiricinin temperaturu - 160°C
Qaz dagiyicmnin siirati - 46ml/daq
Daxil olunan niimunsnin migdar1 — 2mkl
Giris miiqavimati — 107 va 10° om
Skalanmn artiricisi— 1; 3 va 10

ARl

5.90.4. Analizin aparilmast

Ayirict qufa 1-2 litr analiz olunan suyu tékiib, iizorine 8 ml qo-
vulmus fenetol alava edib 7 dagiqs arzinds méhksm calxalayrrlar.
Tabagslogdikdon sonra ekstrakti (yuxari tobagani) kolbaya bosal-
dib, tixacla baglayirlar. Tokrar ekstraksiyan 4 ml fenetolla aparir-
lar; alinan ekstrakt homin kolbaya bosaldirlar. Uzorins 0,5ml daxili
standart slave edirlor. Xromotoqrafin buxarlandiricisina toxminan
2mk] fenetol ekstrakti daxil edirler.

5.90.5.Daxili standartin hazirlanmast
1 gram n-propilenbenzolu 100ml fenetolda hall edirlor.Ahnan
mohlulun 0,5ml torkibinds 0,005 gram n-propilbenzol var.
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5.90.6.Hesabatin aparilmas:
Daxili standart metodu ilo xromotogramaya ssasen suda holl

olmus aromatik karbohidrogenlerinin migdarmni (Ci) mgq/? tayin
edirlar,

_4,-Cep-100-K

¢,
Acr - B

Burada:
A — tayin olunan karbohidrogenin pikinin sahasi;
Aer - daxili standart kimi xromotografa daxil edilon normalpropilben-
zolun pikinin sahasi, mm?;
Cer  —daxili standartin ¢akisi;
B — analiz digiin gotiiriilmiis suyun hacmi, ml;
K —diizolis amsal.

K-n1 tapmaq li¢lin toyin olunan komponentlorden vo daxili
standartdan siini kalibr qangign hazirlayirlar. Diizolis omsaling
asagidaki diistur ilo hesablayirlar:

K = C/ : ACT
CCT ' Al

Ayri-ayn diizolis amsalimin orta giymatini 3, 4 analiz ssasinda

hesablayirlar.

~ .

‘J B N
Sakil 5.3. Komponentlorin ¢ixma ardicilhign: 1 — benzol, 2 - ttoluol, 3 - etil-

benzol, 4 - stirol, 5 - alfa-metilstirol, 6 - fenetol.
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5.91. Cirkab sularinda domir, sink, mis, titan vo aliiminiumun
birgs istiraki ilo onlarm toyini

5.91.1.Metodun mahiyyati

Bu metod ammonyakia aliiminium, demir va titan hidroksidis-

rin ¢okdiiriilmasi, onlarn filtir vasitasi ilo stiziilmasi va sinkin, demi-
rin, aliiminiumun - trilonometrik, titanin ve misin - kalorimetrik
isulla tayin edilmasins asaslanir.

5.91.2. Avadanhq va reaktivlor

YYVVVVVVVVYVVVYVYY

Fotoelektrokolorimetr FEK - M

200, 300 ml hacmli kimyavi stakanlar

Kimyovi qiflar (& 6+8sm)

Konusvari kolbalar 250ml]

Pipetlor 1,5 +50

Olgii silindirli 10, 100ml

Biiret 10ml

5% va 20+25%-li ammonyak mohtulu

Xlorid tursusu (sixlig1 1,4 gram/sm?)

Sulfat tursusu (s1xlig1 1,84 gram/sm?) vo 3N-l1 mahlul

40%-li kalium hidroksid mahlulu

3% -li hidrogen peroksid

Titan 2-oksid

Ammonium sulfat

0,05N trilon B. 9,3 gram trilon B-ni suda hall edib, filtirdan ke-
¢irib, filtirin hocmini 1litra ¢atdirirlar. Mshlulun faktorunu
ammonyak-bufer mohhulunun istiraki ils maqnezium sulfatla
toyin edirlor.

0,02M domir-ammonium zoyinin moahlulu. 9,64 gqram zayi 1,5
ml qatitursusu ils (sixlig1 1,84 qram/sm?) tursulasdirib hacmi su
ilo 1litrs catdirirlar.

Ammonyak-bufer mshlulu. 20 gqram ammonium xlorid mahlu-
Jlunu 900 ml suda hall edib iizorina 100 ml 20+25%-li ammonyak
mohlulu slavs edirlor.

Asetat bufer mohlulu.275 gram natrium asetati, 500 ml suda
hall edib, 500ml In asetat tursusu ile qarigdinirlar.

Natrium sulfasalisil tursusunun mohlulu.10 gram sulfasalisil
tursusu 60ml suda hsll edib, lizerins 35 ml 2n natrium galavi
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mohlulu slave edirlor (mshlulun miihiti metiloranja gora turs
olmalidir).

Izoamil spirti va ya xloroform

Xromogen gdy (indigator).0,5 qram xromogen goyi 20ml am-
monyak bufer mshlulunda holl edib hocmi distille suyu ile 100
ml-o ¢atdirirlar.

» Kongo-qirmizi kagizt (indigator)

» Potasl sodanin qansig (1:1)

» Kalium biosulfat

\ 24

5.91.3. Analizin aparilmast

Kézordilmis qaliq olan kasaya 5-10 ml xlorid tursusu (1:1 moah-
lulu) gqaynayana kimi plitads qizdirirlar. Kasanimn divarlarinda qa-
lan ¢okiintiinii rezin ucluglu siise gubugq ils yigirlar. Alinan mahlulu
stokana bosaldib, yens do kasam tursu ilo yuyurlar. Comi sarf olu-
nan tursunun miqdari 20-30 ml olmalidir. Hall etmani svvslca tursu
ilo aparirlar, sonra su ilo hacmi 100 ml gatdirirlar. Kézardilmis qaliq
tursuda tam holl olmadiqda, hsll olmayan qaligi kagiz filtirdsn
siiziib, filtirla qarigiq platin tigelo goyub, yandirib, mufel sobasinda
kozoardirler. Sonra tigeli soyudub iizarine 0,5 qram potasla soda qa-
- nisig1 (1:1) ya da ki 1 qram kalium (natrium) bisulfat alavs edib yens
do mufel sobasina qoyurlar.

Tiqeldoki kiitls tam maye halina ke¢dikds srintinin alinma pro-
sesi qurtarmis hesab olunur: potasla 10 daqigedan; kalium bisulfitle
2-5 dogigadan sonra. Alinan orintini kozerdilmis qalig kimi xlorid
tursusunda hall edib, moshlulu stokana bosaldirlar. Stakana 1-2 ml
gat1 azot tursusu slavs edib bir nege dagiqs qaynadirlar. Sonra ste-
kana konqorot kagizi alirlar vo indigator kagizi qizarana kimi
damci-damc1 qati ammonyak mohlulunu slavs edirler. 2 ml am-
monyak slave edib, sobada qaynayana kimi quzdmrirlar. Alinan
¢okiintii mohlulu kagiz filtirden kegirib, filtirat1 konusvari kolbaya
stiziirlor. Cokiintiinii 5-6 dofs vo har daofa 15-20 ml hacmli isti su ils
yuyurlar.

Filtiratda - sinki ve misi, ¢okiintiids iso — aliiminiumu, domiri va
titani toyin edirler.
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5.91.4. Filtiratin analizi.

Sinkin tayini

Filtirat olan kolbaya 5 ml natrium dietilditiokarbonat mohlulu,
10 ml bufer moahlulu vo bir ne¢s xromogen goyiin kristallarin slava
edirlor. Kolbadakini rengi tindqurmizidan géy rangs kegono kimi
0,05N trilon B mahlulu ils titrleyirler.

Niimunada sinkin migdarini (X) mq/€ asagidak: diistur ilo he-
sablayirlar.

X = a-K-1,635
V
Burada:
a - titrlomaya sarf olunan 0,05 N trilon B mahlulu migdari, mi;
K - trilon B mahlulunun konsentrasiyasint daqiq 0,05 N gatiran amsal;
1,635 — Iml 0,05N trilon B mahluluna ekvivalent olan sinkin niigdari;
V  —analiz iigiin gétiiriilmiis cirkab suyun migdar

Qeyd. Natriumdietilditiokarbonati slava etdikda alnan sari
rang onu gostarir ki, suyun tarkibinds mis var. Misi izoamil spirti
vasitasi ilo kanarlasdiririar.

Misin tayini

Filtirat: 350 ml hecmli ayirig1 qifa bosaldib tizerine 10 ml gats
azot tursusu alava edib, qansdirirlar. Zsif qoxu smoale galona kimi
10%-li ammonyak mohlulu ils neytrallagdirirlar. Sonra qifa 5 mi
natriumdietilditiokarbonat slavs edib qarigdirirlar. Mshiulun torki-
binde mis oldugda onun rengi saralir. Rong saraldiqda qifa 30ml
izoamil spirti slava edib 3-4 daqigs qarisdirib tebagalesmays qoyur-
lar. Sonra asagidaki tobogoni konusvari kolbaya siiziib, golacokds
sinkin toyini iigiin istifads edirlor, yuxaridaki rangli tobsqgani isa qu-
ru kagz filtirden 50 m! hacmli kolbaya siiziirlor. Rang ¢ox intensiv
olduqda izoamil spirti ilo ekstraksiyani tokrar edirler. Ekstraksiya
tigiin 15-20 ml izoamil spirti gotiiriirlor. Alan ekstrakt: 6l¢ii kolba-
sina bosaldib, izoaml spirti ilo hacmi 50 ml-s ¢atdirib qansdirrlar
va qalinlig 30 ml olan kiivets tokiib, gy filtirli fotokalorimetrlorda
optiki sixhif 8lgiirlor. Miigaisa kiivetine izoamil spirti tokiiliir. Tapi-
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lan optik sixlig1 ve kalibr qrafikine asasan analiz olunan niimunada
misin migdarim toyin edirlor.
Misin miqdarin asagidaki diisturla hesablayirlar

_a-1000
v

X

Burada :

X — misin migdari, mg/t;

a — qrafika asason tapilan misin migdari, mq;

V - analiz iigiin gotiiriilmiis cirkab suyun hacmi, m;

5.91.5.Daracali qrafikinin qurulmas:

Qrafiki standart mahlulun kémayi il qururlar. Standart mahlu-
lu 1€ hocmli olgli kolbasinda 0,3928 gram mis sulfatin
(CuSO4-5H:0) suda holli ils hazirlayirlar.

Kalorimetrlomanin aparilmas iigiin standart mohlulu 10 dafs
durulagdirirlar. Alinan mohlulun lml-i torkibinds misin miqdarn
0,01 mqg-dir. Ayiric1 qifa 150-200ml distillo suyu tokiib, mikrobiiret
vasitasi ilo 1; 2; 3 vo s. ml misin migdan 0,01 mq/ml olan mohlulu
slavs edirlar. Sonraki merhalelori yuxarida géstorilon kimi aparirlar.
Alnan nsticolora goérs daracsli qrafiki qurulur: ordinat oxunda —
optiki sixhig1, absis oxunda iss — analiz iigiin gétiiriilmiis nimunads
misin miqdarini geyd edirlar.

5.91.6.Cékiintiiniin analizi

Cokiintii ilo birgs filtiri hidroksidlorin ¢6kmoasi aparilan stakana
goyub, 40 ml 3n sulfat turgusu slavs edib, ¢okiintii tam holl olunana
gader qizdirirlar.

Isti mahlulu 100 ml hecmli 6l¢ii kolbasma siiziib, filtiri isti su ila
yuyurlar. Kolbadaki mshlulu soyudub distills suyu ils 100 ml ¢atdi-
rib qangdirirlar.

5.91.6.1.Damirin va aliiminiumun tayini

Domirin tayini ,

Konusvan: kolbaya alman mshlulun 50 ml-ni tékiib igino
konqort kagizi qoyub kagiz qizarana kimi damci-damer 40%-li
kaliumun qalovi moahlulunu slavs edirler. Sonra 10 ml 1n xlorid
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tursusu mohlulu alavs edib, 60-70°C-s gadar qizdirib, 1 ml natrivm

sulfasalisil slava edirlor. Domir oldugda mohlu] tiind qirmizi reng

alir. Rongli mohlulu rang itans kimi trilon B mohlulu ils titrloyirlor.
Niimunado domirin migdan (X) mg/f asagidaki distur ilo

hesablanir.

_ a-K-14-2-1000

v

X

Burada:

a — titrlsmaya sarf olunan trilon B mahlulunun hacmi, mi;

K - trilon B mohlulunun qathigi daqiq 0,05 N gatiran diizali omsall;
1,4 Iml0,05N trilon B mahluluna ekvivalent olan domirin migdart;
V - analiz iiciin gétiiriilan girkab suyun hacmi.

Aliiminiumun tayini

Domiri teyin etdikdan sonra kolbanin igindski mshlulu 5 daqi-
go gaynadirlar. Aliminiumun migdarindan asth olaraq isti mohlu-
lun @izorins 5-10 mi trilon B mahlulu slava edib, yenidan 5 dagiqe
qaynadib konqorot kagizinin istiraki ilo kagiz quzarana qadar 5%-li
ammonyak mohlulu slavs edirlor. 10 ml 2 noémrali bufer moshlulu
alava edib, soyudurlar vs narinci reng alinana gador damir ammo-
nium mehluhy ils titrloyirlor. Eyni zamanda trilon B mohlulu ils de-
mir ammonium zoyin mehlulunun nisbatini tayin edirlor. Bunun
ficiin konusvari kolbalara 1; 3; 5 ml trilon B mohlulu tékiib, hocmi
distills suyu ilo 100 ml-5 gatdirirlar. 5 ml 2 némrali bufer mohlulu va
1ml patrium sulfosalisil olava edib, alinan mohlulu domir ammoni-
um zayinin mahlulu ils narme1 reang alinana qadar titrlayirlor.

Niimunads aliiminiumun miqdarini (X) mq/{ asagidaka diisturla
hesablayirlar.

_(b-a-k)-K -0,675-2-1000

X
14
b - analiz iiiin gotiiriilmais 0,05N trilon B mohlulurun migdan, mi;
a - niimunanin titrlomasina sarf olunan damirammonivum zayi mahlulunun
migdart, ml;
k - Imd domirammonium zayi mahlubuna uygun olan trilon B mohlulu;
K - trilon B mohlubunun qanhgim daqiq 0,05 n gatirmak tigiin diizali

amsal,;
0,675 - Iml 0,05N trilon B mohluluna ekvivalent olan aliiminiurmun migdari,
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mg;
A% — analiz liglin gotiiriilon, suyun hacmi, ml.

Titanmn toyini

Aliminium va demirin tayinindsn sonra 50ml-lik 8l¢ii kolba-
sinda galan metallarin sulfat turgusunda mahlulunun {izarins 5 ml
3%-li hidrogen piroksid mohlulu slavs edib, hscmi 50 ml-5 gatdirib
qanigdirirlar va 30 mm qalnhg kiivetds géy rangli filtirlo fotoelek-
trokalorimetrds optiki sixigini tayin edirlor.

Tapilan optik sixliqlar va deracsli qrafiks asasan niimunsnin
torkibindaki titanin miqdari (mq) tayin olunur va sonra 1 litr ¢irkab
suyunda asagidaki diisturla hesablanir:

r=2 2-1000
- vV
Burada:
x — titamin migdari, mg/{: a - daracali grafikdan tapilan titamn
migdari, mq;

V — analiz diciin gétiirilmiis ¢irkab suyun migdar:, ml.

5.91.7.Daracali qrafikin qurulmas: _

Daracali grafiki qurmagq iigiin standart moahlul hazirlayirlar. 100
ml hacmli 6l¢ii kolbasinda 0,1 qram titan 2-oksidi, 5,6 qgram ammo-
nium sulfat1 va 25-20 ml qat1 sulfat tursusunu (1,849 g/sm?3) gansdi-
rirlar. Qarigigr titan 2-oksid tam holl olunana gadar plitads qizdirir-
lar, soyudurlar va distilla suyu ils hacmi 100 ml-s ¢atdirirlar. 100 ml
hacmli 6l¢ii kolbalarina 20-30 m¢# distillo suyu tékiib, iizarins 1; 2; 3
va s. ml standart mahlulu, 20 ml 3 n sulfat tursusu mohlulu va 5 ml
3% hidrogen peroksid mohlulu slavas edib hacmi 100 gatdinb, gans-
dirirlar va 30 mm qalinhqda kiivetds goy rongli filtirlo kolorimetr-
loyirlar.

Miiqaisa kiivetina distille suyu tokiirlor. Tapilan optiki sixligla-
ra gore deracali grafik qururlur. Ordinat oxunda optik sixliglar, ab-
sis oxunda isa titanun miqdari (mq/l) geyd olunur.
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5.92. Qotran va yag tursularmnin birgs tayini

5.92.1.Usulun mahiyyati

Qotran va yagh tursularinin cominin tayini onlarin iizvi holle-
dicilerls (efir, xloroform) girkab sulardan ¢ixarihib, birbasa galovi ila
titrlonmosina asaslanir.

5.92.2.Avadanliq va reaktivior
Ayirial qiflar 250 - 300 ml
Pipetlor

Silindirler

Kip tixach kolbalar 250 ml
Etil efiri

Xlorid tursusu

Natrium galovisi 0,5n mahlul
Metiloranj 1%-li mahlul
Fenolftalein 1%-li spirtli mahlul
Etil spirti, rektifikat

YVVYVVVVVYVYVYY

5.92.3.Analizin gedisi

250-300 ml hacmli ayiric1 qifa 100 ml girkab suyu daxil edirlar
va metiloranja gdra rongi saridan qirmiziya kegons kimi damci-
dama xlorid tursusu alave edirlor. 25 ml doymus natrium xlorid
mohiulu va 25 ml efir slave edib gatran va yagh tursularm ekstrak-
siyas: iigiin 3 daqiqa saxlayirlar. Efir ekstraktim basqa aywrict qifa
bosaldib, 25 ml efirlo qalan su tabaqasini tokrar ekstraksiya edirler.
Ayiricr qifa birlesdirilmis efir ekstraktlarini metiloranja goro neytral
reaksiyaya gedor natrium xloridin doymus mohlulu ils yuyurlar.
Neytrallagdinlmis ekstrakt: kip tixach konusvari kolbaya daxil
edib, 25 ml spirt va 10 dama fenolftalein slavs edib 1 daqigo arzinda
dayamgl gohray: rang almana kimi 0,05n natrium galovisi mshlulu
il titrloyirler.

Titrlamonin axirmda niimuneni intensiv saxlayirlar. Titrlomani
mikrobiiret ilo aparirlar. Paralel olaraq 100 ml distille suyu ils kon-
trol (xolostoy) tacriibe aparihr.
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5.92.4.Hesablama gaydalar:
Kanifola géro goatran va yagh tursularinm miqgdarim asagidak:
diisturla hesablayirlar

¥ = YV -7)-K-0,0151-0,01075-1000

100
Burada:

V - niimunanin titrlamasina sarf olunan qalovi mahlulunun hacmi,
mi;

v, - kontrol tacriibaya sarf olunan galavi mohlulunun hacmi, mi;

K - galavi mahlulunun qanhgm daqgiq 0,05 n Na gatran diizalig
amsalh

100 - niimunasnin hacmi, ml;

00151 - 1 ml 0,05rn natrium qolovisina ekvivalent olan gatran

tursularin (abiyetin tursusuna gora) miqdan, q;
0,01075 - Iml 0,05 n natrium qalavisina ekvivalent olan yag tursularimn
(fraksiya C,~C,,) migdari, q.

5.93.Cirkab sularinda
gatran tursularinn toyini

5.93.1.Usulun mahiyyati
Bu metod gotran tursularimin xloroformla ¢ixardilmasina va
alinan mohlulun natrium galavisi ila sonraki titrlomasine esaslanir.

C1oH2sCOOH+NaOH — CsH3COONa +H>O

5.93.2. Avadanhq va reaktivior

Ol¢ti silindirlari, hecmi 10, 25, 100
Avyirict qif hacmi 250ml
Konusvari kolba 250ml
Xloroform

Sirks tursusu, 10%-1i mahlul
Natrium xlorid, doymus mohlul
Barium xlorid, 10%-li mahlul

Etil spirti, hidrolizli

Natrium galovisi 0,1N mshlulu
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» Indiqatorlar 0,1%-li metiloranj mahlulu va 1%-li fenolftalein
mshlulu

5.93.3. Analizin gedisi

100 ml analiz olunan sudan 250 ml konusvan kolbaya daxil
edib, iizerine 25 ml 10%-li barium xlorid mshlulu slavs edib, gayna-
ra catdinb otaq temperaturuna godor soyudurlar. Niimuneni
stiziirlar va 10-20 ml distillo suyu ils yuyub ¢okiintii olan filtirs bosal-
dirlar, filtirat1 sonraki toyin iigiin saxlayirlar, filtirli qifi iso bagqa
kolbaya yerlosdirirler va filtirds olan ¢ékiintiinii 25 ml 0,IN xlorid
tursusu mahlulu ile yuyurlar vs neytral miihit alinana qador distille
suyu ilo yuyurlar, yudugdan sonra filtirat: atirlar, ¢okiintii ila olan
filtirat1 birinci siizmada alan filtirata daxil edirler va metiloranja
gbra dameci-damar sirks tursusunu slavs etmaklo ¢ahrayi rangs gadar
mohlulu tursulagdirirlar.

25 ml natrium xloridin doymus mshlulunu olava edib, filtir tam
aglq vaziyyats diisens kimi yaxsica qarigdirirlar. Kolbadaki mshlulu
ayirict qifa kegirirlar, filtiri 2 dafs 20 ml distille suyu ilo yuyurlar vs
ayiricl qifa bosaldirlar. Sonra ayricr qifa 25 ml xloroform daxil
edirlar vo 3 dogige arzinds ¢alxalayirlar, qoyurlar durulasir, sonra
alt tobaqgeni titrlomak ii¢iin konusvari kolbaya bosaldirlar. Ekstrak-
"siyami 25 ml xloroformla 2 dofs tokrar edirlor. Yigilmus ii¢ paya 50
ml etil spirti vo 10-12 damci fenolftalein slava edib, intensiv qarigdi-
raraq bir doqige arzinds itmayan ¢ohrayi rong alana kimi qarigigi
0,1 N natrium qalovisi mohlulu ils titrlayirlar. Paralel olaraq 100 ml
distills suyu ila kontrol tacriibs aparilir.

5.93.4.Hesablama qaydas:
Tursularin migdarin tursusuna géra miqdarmt X g/l asagidaki
diisturla hesablayirlar.

_(a=b)-K-0.0302-1000

X
100
Burada:
a - niimunanin titrlamasina sarf olunan 0,1 n galavi mahlulunun
migdari, mi;
b~ «kontrol» tacriibanin titrlomasina sarf olunan 0,In galavi

mahlulunun miqdari, mi;
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K - qalavi mahlulunun qanhgim dogiq 0,1 n-a gatiran diizalis
amsal.
0.0302 — 1 ml0,In golavi mohluluna iiygun olan abiyetin tursusunun
migdari, gramm;

Qeyd: 1 serumun analizinds 25-50 ml prob va 75-50ml distilla
suyu gotiriirlar.

5.94. Divinilnitril kauguk istehsalatimin ¢cirkab sularinda
akril tursusunum nitrilinin toyini

5.94.1.Usulun mahiyyati
Metod akril tursusunun nitrilinin galovi ils ammonyaka gader
sabunlagmasina, onun sonraki qovulmasina vs sulfat tursusu ilo
udulmasina ssaslanir.
Reaksiyanin tonliyi
CH: = CH-CN + NaOH + 2H:0 — CHz = CH - COONa + NH; + H,0
2NH; + HaS04 — (NH4)2S04

5.94.2.Mane olan amillor ’

Tayino ammonyak ve ammonium duzlari mane olur, onlarin
miqgdar1 ayr1 niimunada toyin olunur vo son naticonin hesabinda
nazars ahnir.

5.94.3. Avadanliq va reaktivisr

Yiimru dibli kolba 500ml

Damecilayic1 qif

Damci tutan

Libix soyuducusu

Allonj

Natrium gslovisi 25%-li va 0,05n mahlul

Suifat tursusu - 0,05n mahlul

Qarisiq indigator 0,1%-li metilenli goyiin spirtli mshlulunu
0,1%-li metilenli qirmizi mohlulu ilo 1 : 2 nisbstinds gansdirir-
lar. Mohlul tiind rangli siigs qabda saxlanilir.

Fenolftalein, 1%-li spirt mahlulu

VVVVVVVYVY
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5.94.4. Analizin apariimas:

Konusvar1 gsbuledici kolbaya biiretden 25 ml 0,05 n sulfat tur-
susu mohlulu, 25 ml distills suyu ve 5-7 damci qarisiq indigator da-
xil edirlor va kolbani soyuducunun altina birlagdirands alonjun
ucunu bir az mayenin igina sahrlar. Akril tursusunun nitrilinin tex-
min edilon migdarmndan asili olaraq, distillo kolbasina 30-50 ml
girkab suyu daxil edirlar va kolbadaki hacmi distills suyu ile 300 ml-
o ¢atdirirlar.

Kolbaya moesamsali material daxil edirlor vo damecii qif ve
damcitutan taxilmis tixacla kip baglayirlar. Kolbam damcitutan
vasitasi ilo soyuducuya birlegdirirlor. Bundan sonra qif vasitasi il
kolbaya 25 ml 25%-li galovi mohlulu tokiib vo gangigt qizdirirlar.
Ayrilan ammonyak gabuledicido sulfat tursusu ils udulur. Kolbann
igindakinin hacmi avvalinci hecmin 2/3 gador azaldigda qovulmam
saxlayirlar. Qovulmamn tamligin yoxlamag figiin saat siigesine bir
nego damci qovulan mayeden gotiiriib, iizerine bir damct fenol-
ftalein mohlulu slave edirlor. Rongin olmamast ammonyakm ta-
mamile govulmasini gosterir. Qovmani qurtardiqdan sonra gsbul-
edicidoki mohlulun morugu (tiind qirmizi) rengin agig-yasi rengo
kecona kimi 0,5n galovi mehlulu ile titrlayirlor. Bununla barabar
yoxlayicr tacriiba aparirlar. Yoxlayici tacriibada suyu, gslovini va
tursunu todqiq olunan suyun analizindski gadar gdtiiriirlor.

5.94.5.Hesabat qaydas:
Akril turgunun nitrilinin miqdarin1 (X) mq/l asagidaki diisturla
hesablayirlar.

_(a-K-b-K)-C-K-2,65-100
4

X

Burada:
a - gobuledicids ammonyakin udulmas iigiin gétiiriilmiis 0,05n
sulfat tursusu mohlulunun migdari, mi;
K - sulfat tursusu mohlulunun qahgimin dagiq 0,05n gatiran
diizalis amsali;
b - tadqiq olunan niimunads artiq qalan sulfat tursusunun titr-
Ismasina sarf olunan 0,05n qalavi mahlulunun miqdari, mi;
K, - golavi mahlulunun qatthgim dagiq 0,05n gatiran diizalis
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omsali;
V - analiz iigiin gotiiriilmiis girkab suyunun hacmi, mi.
C Amonyakin qatihig.

2,65 -1 ml 0,05n sulfat tursusu mahlulunun ekvivalent olan akril

tursusunun nitrilinin migdari, mq,

5.95 . Cirkab sularmnda nekalin vo
leykonolun ayri-ayri tayini

5.95.1.Usulun mahiyyati

Metod nekalin va leykanolun etil spirtindas farqli hall olunmasi-

na va sonra onlarin miqgdarimn spektrofotometrik iisulu ils tayinina
osaslamur.

5.95.2.Avadanhq va reaktivlor

VVVVVVVVVVVYVYY

Spektrofotometr SF -4

Xromotografik kalonka, uzunlugu 58 sm vo diametri 8 mm
LATR -1

Ustii ortiilii elektri sobas:

Yumru dibli kolbalar 50-100 ml

Kalonkani quizdiran sistem

Cini kasalar 50 ml

Silindrlar 50 - 100 ml

Nekal

Leykanol

Distills suyu

Etil spirti, rektifikat

Xromotografiya ii¢giin narin aliiminium oksidi

5.95.3.Tayinata hazirhq

Bork dasiyict kimi istifads olunan aliiminium oksidi, tozdan

azad etmok iigiin, distilla suyu ilo yuyurlar, 120-1500C-ds quruducu
skafda qurudub, 350°C-do 3 saat miiddotinds mufel sobasinda ké-
zardirlor. Hazir dasiyicini kip bagh qabda saxlayirlar.
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5.95.4.Analizin aparilmas:

50-100 ml (nekahn vs leykanolun miqdarnndan asili olaraq) ¢ir-
kab suyunu yumru dibli kolbada hacmi 5-10 ml ¢atana kimi elektrik
sobasmda buxarlandirib ¢ini kasada olan aliiminium oksidin (0,2-
0,4 q) lizorina bosaldirlar. Kolbam 2-3 dafs 3ml distille suyu ils ya-
xalayib, kasaya bosaldirlar. Niimunoni quruyana qadsr buxarlandi-
rirlar va avvalcadon aliiminium oksidle doldurulmus (gat 1sm) xro-
motografik kolonkaya kegirirlor; gini kasani 2-3 dafa 3 ml etil spirti
ilo yuyub, ehtiyatla xromotoqrafik kalonkada olan Al;O;-lin laymna
bosaldirlar (sokil 5.4.)

¥ =400m¥

450

v

Kolonka 50 mm diametrli siiss borudan hazirlanmis kéynok,
Koéynayin asag: hissosine sistemi qizdirmaq igiin iki elektroddan
ibaratdir. Kdéynoyin yuxari hissasinds ilanvari soyuducu yerlos-
dirilib. Kdynayin asagi hissesins 100-150 ml etil spirti tokiirlor. Etil
spirtinin buxarlanmasi va buxarlarin kondensasiyas: hesabina sis-
temds 78°C temperatur sabit saxlanilir.

Nekah kolonkadan etil spirti (¢irkab suda nekalin miqdarmdan
asih olaraq 50-75 ml), leykanolu iss distills suyu o (50-75 ml
3ml/daq siiratls) ilo yuyub ¢ixarirlar.

Sokil 5.4.
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5.95.5.Nekahn ya leykanolun migdarimn tayini

Nekalin va leykanolun spirtde va suda miqdarim spektro-
fotometrik isullu ils tayin edirlar. UF oblastinda dalgalarmn uzun-
lugu 289 vo 285 nm uygun olaraq, nekalm va leykanolun udma
spektrindan istifads olunur. Bu dalga uzunluqlarinda 0,0005--0,03
mg/ml qatihglarda optik sixhbiginin qatihiqdan diiz xstli asilligi
miigahide olunur, yoni Lambert-Ber ganuna riayat olunur. Nekalin
va leykanolun gatiliglar: qrafika asason tapihr.

5.95.6. Daracali qrafiklorinin qurulmasi.

100 ml-lik 6l¢ii kolbalarinda nekalin spirtds va leykanolun dis-
tillo suyunda miisyyan olunmus (0,0005-don - 0,03mqg/mil-s qador)
mehlullar hazirlanur. Hazirlanmig 0,005 mg/mé gadar olan mohlulla-
11 qalinlig1 3 sm olan kvars kiivetlords 6lgiirlsr, yuxar1 qatiiglarda
1so galinhig1 1sm olan kiivetlordan istifado edirlor.

Yoxlama kiiveti eyni galinliqda olmaqla nekal iigiin spirtls, ley-
kanol ug¢tin 1sa distillo suyu doldurulur. Kvarsh spektrofotometrda
nekal {i¢iin 285 nm dalganin uzunlugunda gatiligi malum olan neka-
Iin vo leykanol mohlullarinin optiki sixliglari 6lgiiliir. Ahnan qiy-
matlors asason qrafik qurulur, absis oxunda mshlulun gatiligi - ne-
kahn spirtds (mg/m?) ya leykanolun suda (mq/mf) —, ordinat oxun-
da iso onlara uygun optik sixliglar geyd olunur.

Qrafiklor optiki sixhgin gatiligdan diiz xstli asilhigim gaéstarir.

5.95.7.Namalum konsentrasiyalarin tapimasi

Kolonkadan yuyulmus nekalin spirtds va leykanolun suda
mahlullarini qatiligs az oldugda 1sm qahnhqh kiivets tokiirlor.

Miqayisali eyni qalmligh kiivetlor iss uygun olan halledicilarls
doldurulur, leykanolun 285 nm vas nekahn 289 nm-da optiki
sixhiglann olgiilir. Optiki sixhglarin olgiilmils qilymstlorins asasan
grafikdsn kolonkadan yuyulmus nekalin vs leykanolun qatiifini
tapiriar.

Cirkab sularda leykanolun vso nekalin qatiigimi asagidaki
diisturla hesablayirlar:
_C-a-100

b

X

Burada:
X - ¢irkab sularinda nekahn va leykanolun qatilig
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C - daracalonma grafikina géra tapilan nekahn va hiykanolun qanhg,

mg/mi; .
B - analiz iigiin gotiiriilmiig cirkab suyun hacmi, mi;
A - nekaln va leykanolun yuyulmast iiciin sarf olunmug spirtin ya da

distills suyun hacmi, ml

5.96.Divinilnitril kauguklari istehsalatimn ¢irkab sularinda
spektrofotometrik iisulu ila nekahn toyini

5.96.1.Usulun mahiyyati

Usul dibutilnaftalinsulfotursulu natriumun maksimal udulma-
sina iiygiin olan dalga uzunlugunda nekalin su mohlulunun optiki
sixhiginin dl¢iilmasins ssaslanir.

5.96.2. Avadanhq va reaktiviar

» Spektrofotometr (SF-4A ya SF-4)

> Olgii kolbasi 50 ml

> Daracalors béliinmiis pipet (5 ml, 2 ml, 1ml)
> Butil spirti ilo Tomizlonmis quru nekal.

5.96.3.Daracali qrafikinin qurulmast

Qatiiga daqiq olan nekal mohlulundan istifade etmokls, gati-
hgin optiki sixhqdan asilliginin grafikini qururlar. 9sas standart
mohlulunun hazirlanmasi iiglin svvalcadan butil spirtin ekstraksiyasi
vasitasi ilo mineral duzlardan tomizlonmis, quru nekaldan istifadoe
olunur. Osas standart mahlulunun nekalin migdan 1g/l olmahdir.

Osas standart mohlulunun durulagdirilmasi yolu ils nekalin qa-
tiligr 10 mq/l; 20 mg/l; 30 mg/l vs saira. 100 mq/l-o gadar standart
mohlullar seriyas1 hazirlanir. Tadqiq olunan moshlullarin spektrofo-
tometrds 6Slgiilorini apararksn optiki sixligin 0,05-1 intervalinda ol-
- masi arzu olunandir.

Alinan mohlullarmmn optiki-sixhig 285 nm-ds tabagenin qalinbg:
0,5 sm olan kvars kiivetds olgiiliir. Miiqaisa kiivetinda distilla suyu
olgiiliir. Alinan optiki sixligin giymatlorins ssason onun qatiligdan
asilihiq grafiki qurulur.
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5.96.4.Tayinin aparilmas: '

Is¢i kiivetine todqiq olunan ¢irkab suyu niimunasini tokiirler.
Cirkab suyunda nekalin migdari 100 mq/€-s gadsr oldugda, niimu-
nani durulagdirmirlar.

Miiqaisa kiivetine isa girkab suyunun tarkibinds olan nekaldan
basgqa biitiin kompmonentlari daxil edirlar.

Analiz miiddoti 15-20 daqigadir.

5.97.SKMS -10S, SKN -4OS, SK-18S, SKS-30 ARKM-15,
SKS-30S kauguk istehsalatlarmin ¢irkab sularinda
leykanolun spektrofotometrik toyini

5.97.1.Usulun mahiyyati
~ Metod leykanolun ultrabsnovssyi sahads udulma spektrinin ve-
rilma gabiliyystins asaslanir.

5.97.2.Mane olan tasirlor _

Leykanolun tayinine kanifol mane olur. Kanifolu toyin etmok
tiglin nimunani dietil efiri ilo ekstraksiya edirlor. Dietil efirinin suda
hall olmasini azaltmagq ligiin natrium xlorid slavs edirlor.

5.97.3.Avadanhyq va reaktivior
Spekrofotometr

Ayirici gif - 50 ml

Pipet - 10 ml

Silindr - 10 ml

Olg¢ii kolbasi 25 ml
Damcilayict

105°C-ds sabit ¢okiys gatirilmis texniki leykanol
Dietilefiri, tibbi

Qatt xlorid tursusu

Natrium golavisi 10%-li mohlul
Natrium xlorid

Universal indigator kagizi

VVVVVVVVVVVY
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5.97.4.Tayinatin apariimasi

25 ml siiziilmiis ¢irkab suyunun iizerine universal indigator
kagizina géra pH 2-0 ¢atana kimi damei ile gati xlorid tursusu slava
edib, dietilditiokarbonatin parcalanmasi tigiin 2 doqiqo elektrik so-
bada gaynadirlar. Soyudulmus mohlulu &l¢i kolbasinda hocmi dis-
tille suyu ile 25 ml gatdirirlar. Kolbanin igindskini universal kagizin
pH=4 olana gador 10%-li natrium galsvisi mohlulu ils neytrallasdi-
nirlar. Qurudulmus ayirici qifa 10 ml neytrallagmis niimunoe daxil
edib iizarine 1 gram natrium xlorid, 10 ml dietil efiri slave edib 2
dagiqe saxlayirlar. Asagidaki tabsgeni bosaldib onun optik sixhigmi
spektrofotometrds 278 nm dalga uzunlugunda toyin edirlor.

Miigaisa kiivetinas distillo suyu tokiirlor, 6lgii figiin tobagoe galn-
lig1 1 sm olan kiivetlordon istifade olunur. Daracslenma grafikine
gora girkab sularinda leykanolun gatihgini tapirlar.

5.97.5.Daracalanmo qrafikinin qurulmasi

Qatili 5, 10, 15, 20, 25, 50 mq/] olan leykonolun sulu mohlul-
larinun optiki sixlig1 tobagenin galinlig: 1sm olan kiivetlorde vo 278
nm dalga uzunlugunda dlgiliir. Miiqaise kiivetins distills suyu tok-
iirlor. Alinan giymotlore gors deracelonme grafiki qururlar, absis
oxunda mohlullarin gatihfini, ordinat oxunda iss onlara uygun
olan optiki sixliglar: geyd edirlar.

Usulun hassashg 2 mq/l

Analiz miiddati 30 daqigs

5.98. SKN-18S, SKN-26S, SKN-40S butilakrilat kaucuk
istehsalatinin ¢irkab sulaninda natrium alkilsulfatin toyini

5.98.1.Usulun mahiyyati

Metod xlorid tursulu miihitds natrium alkilsulfonatin metilen
goylo birlosmasi naticasinds gdy rengin alinmasina ssaslanir.

Cirkab sularinda rengin intensivliyi natrium alkilsulfonatin
miqgdari ile diiz miitsnasibdir.

5.98.2.Avadanliq va reaktivlar
» Fotokalorimetr FEKN-57
»  Ayiria qif - 150 ml
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Silindrlar - 25 mi

Pipetlor - 25 ml

Damcilayici

Olgii kolbalar: 1,2,5,10 ml

Natrium xloridden temizlenmis texniki natrium alkilsulfonat
Xloroform

Metilenli géy 1%-li su mahlulu

Xlorid tursusu, qati

VVVVVVVY

5.98.3.Tayine hazirhqg
5.98.3.1.Daracali qrafikin qurulmas:

150 ml hocmli ayiric1 qifa ardicil olaraq 1,2,4,6,10,12 ml 10mq/l
gatiliglt natrium alkilsulfonatin sulu mahiulunu daxil edib, {izarins
20mi distillo suyu olava edirler.5 damci gat1 xlorid tursusu, Iml 1%-
li metilenli goyiin sulu mahlulunu va 20 ml xloroform slavs edirlor.
Niimuneni 1 daqiqe saxlayib, durulasana goder gézlsyirler. Alinan
xloroform tabaqasini bagqa ayirici qifa bosaldirlar. Qalan suyu tak-
rar 20 ml xloroformla ekstraksiya edib 1 doqiqe saxlayirlar.

Xloroform ekstraksiyalarinm ikisini do birlesdirirler, 20 ml dis-
tillo suyu, 3 damci qati xlorid tursusu slave edib 1 daqige
calxalayirlar. Xloroform tebagasi ayrildigdan sonra, onu 50ml
hecmli 8l¢ii kolbasinda titrlayirlar, filtiri xloroformun kigik porsiya-
lart ilo yuyurlar va kolbadaki mohlulun hacmini xloroformla 50 ml-
5 gatdirirlar. Alman mohlulunun optiki sixligini FEKN-57 tipli fo-
toelektrokolorimetrdas tayin edirlar.

Miiqaissli niimunoeni yuxarida gostarilen kimi hazirlayirlar, la-
kin 20 ml distillo suyu gétiiriirlor. Hesablamam sol barabana gore
aparirlar. Alinan giymotlor asasinda doracali grafik qururlar, absis
oxunda analize gotiiriilen natrium alkilsulfonatin miqdarm (mg),
ordinat oxunda iss uygun olan optiki sixliglar: geyd edirlar.

5.98.3.2. Analizin aparilmas:

150 ml hocmli ayiric1 qifa, natrium alkilsulfonatn miqdarindan
asilt olaraq, 20 ml- qadar niimuna daxil edirlor va analizi yuxarida
gostarilon kimi davam etdirirlor.
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Cirkab suyunda natrium alkilsulfonatin gatihgin1 asagidaki
diisturla hesablayirlar.

XY= a-100
|14
Burada:

X — girkab suyunda natrium alkilsulfonatin migdan, mq/t:

a — dsracali qrafika géra tapilmus natrium alkilsulfonatin migdari, mg;
V — analiz iiciin gotiiriilmiis ¢irkab suyunun hacmi, ml.
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