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1 FOSIL

1 Islonmis sulfat tursusunda tursunun
miqdarmin fayini

Tayinat analiz olunan mshsulun galovi mshlulu ils titirlonmasi-
no ssaslanir.

1.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivior va qablar
500 ml hacmli 6l¢ii kolbasi

50 ml hacmli pipet

250-300 ml hacmli konusvari kolba

I n natrium hidroksid mahlulu

1% fenolftaleinin spirthh mshlulu (indigator)

VVVVY

1.2. Tayinatin gedigi

Texniki tarazids 10 qrama yaxin analiz olunan mshsulu ¢okir-
lor, sonra dlgii kolbasina tokarak cizgiys qadar distills suyu ile duru-
lagdinib, diggatle garigdirirlar. Konusvari kolbaya pipet ilo 50 ml
durulagmis tursudan tokiib, S0 ml distills suyu va bir ne¢s damci fe-
nolftalein slave edirlor v 1 n natrium hidroksidls ¢shrayi rang ali-
nana qador titirlayirlor.

Sulfat tursusunun miqdarmi ¢oki %-la (X) asagidaki disturla
hesablayirlar.
_a-f-0,049-500-100 a-f-49

X
q q
Burada;
a - titrlomays sarf olunan 1 n N natrium hidroksid mohlulunun hacmi,
ml.

[ -~ 1n natrium hidroksidin faktoru
q - analiz iigiin gotiriilon turgunun ¢akisi, gram.
0,049 ~ dagiqg 1 n galovi mohlulunun Iml —5 uygun sulfat tursusunun
miqdari,qram.

Tayinata sarf olunan vaxt 10+15 daqiqgs.
Yol verilan xota 0,5%.



2. Natrium hidroksid mahlullarinda natrium
hidroksidin migdarmn toyini

Toyin olunan mshsulun analizi fenolftaleinin istiraki ilo tursu
mohlulunun titirlanmasins asaslanir.

2.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivlar va gablar
> 200-250 ml hacmli konusvari kolba
> 1n xlorid va ya sulfat tursusu mohlulu
» 1%-li fenolftaleinin spirtde mahlulu

2.2. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbada texniki terezi ile 0,01-0,02 gram dagiglikle
5 qram analiz olunan niimunani ¢okirlor, 30 ml distille suyu, bir ne-
¢a damcai fenolftalein slavs edirlor vo 1 n tursu mohlulu ils rang its-
no gadar titirlayirlar. Natrium hidroksidin miqdarini, ¢aki %-ls (X)
asagadaka diisturla hesablayirlar:

o f-0040-100 a-f 4
q q

burada:
a - titrlamaya sarf olunmug In tursunun migdar, ml
f - In tursunun faktoru '
q - analiz olunan mahlulun migdar
0,040 - dagig In tursu mohlulunun Imi-> uygun natrium hidroksidin
migdar1, gram.

Toayinata sorf olunan vaxt — 10 dagigoy» yaxin.
Yol verilon xota:

1) 5%-o qadoar olduqda-0,2%

2) 5-dan 20%-dan olduqda - 0,3%

3) 20%-dan yuxari oldugda —0,5%

3. Hipoxlorid mahlulunun analizi

Hipoxlorid mohlulunda feal xlorun miqdari yodometrik tisulla
(a), galovinin migdar titirlams (b) ilo tayin olunur.
Aktiv xlorun hipoxlorid mshlullarinda yodometrik toyini
asagidaki reaksiyalara asaslanur: '
NaQOCHH+H,;S04+2KJ = NaCl+K;S04+H,0+1;
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J2+2NasS,0;5= 2NaJ + Na,S406

3.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktiviar va qablar
»250 ml hacli konusvari kolba
» 10 ml hacmli pipet
»10%-li kalium yod mohlulu
»0,1 n sulfat tursusu mshlulu
»0,1 n hiposulfit mahlulu
»1%-li nigasta mohlulu (indiqator)

3.2. Toyinatin gedisi

Konusvari kolbadaki 50 ml distillo suyuna biiretdon daqiq mig-
darda 0,1 n tursu mohlulu (hipoxloritde foal xlorun migdarindan
asili olaraq 40-dan 80 —dsk ml) vo 10 ml kalium yod mohlulu slave
edib kolbani tixacla baglayib 0,01-0,02qram doaqiqgliyi ilo texniki
torazids ¢akirler. Sonra kolbaya 1,5+2,0 qram analiz olunan hipox-
lorid mahlulu slave edib vo tixacla baglayib, yens do gokirlar. Ayril-
mis yodu 0,1n hiposulfit mohlulu il ag1q sar1 rangs gador titirloyir-
lor. Sonra 1-2 ml nisasta mohlulu olavs edarak titirlamoni nisastanin
olavesinden alinan goy rang itons kimi, davam etdirirlor.

a) Aktiv xlorun miqdarmi ¢oki %-lo (X) asagidak diisturla he-
sablayirlar.
_a-f-0,00355-10 _a- f-0,00355

X
q q
burada:
a - aynlan yodun titrlamasina sorf olunan 0,In hiposulfit
mahlulunun migdan, ml
f - 0,1n hiposulfit mahlulunun faktoru
q - hipoxlorit mahlulunun ¢akisi, gram

0,00355 - daqgiq 0,1 w hiposulfit mahlulunun Iml-a uygun olan xlorun
migdart, gram.

Toyinata sarf olunan vaxt: 10+15 dagiga.

Yol verilan xata: 0,3% .

b) Azad gslovinin tayini faal xlorun toyininds slavs olunan sul-
fat tursusu qaliginn titrlamasine asaslanir.



3.3. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:
> 0,1n natrium hidroksid mohlulu
» 0,1%-li metiloranj mshlulu

3.4. Tayinatin gedisi
Xloru tayin etdikdsn sonra mohlula 1-2 damci metiloranj
mohlulu olava edersk 0,1n gelovi mehlulu ile rangin ¢ohrayidan sa-
riya kegana gador titrlayirlar.
Azad golovinin miqdars ¢oki %-le (y) asagidaki diisturla
hesablayirlar:
y= a-fi—(a, f, —a- f)-0,0040-100

@
q
burada:
a, —aktiv xlorun tayini iigiin gotirilmis 0,In tursu mahlulunun
miqdari,ml
fi —0,1n tursu mahlulunun faktoru
a, — slava olunmus turgunun qahgmn neytrallasmasina sarf

olunan 0,In galavi mahlulunun migdar, ml
- 0, 1n tursu mahlulunun miqdar

0,004 - 0,1n turgu mohlulunun 1 ml uygun olan natrium hidroksidin
migdar1, gram.

Qalan isarsler diistur 1-ds oldugu kimidir
Toyins sorf olunan vaxt: 54 daqgiqa.
Yol verilen xata: 0,5%.

4. Emilqatorlu tursunun tursulufunun tayini

Emilgatorlu tursunun tusulugu galevi mohiulla titrlomokls tayin
edilir v 10 gram analiz olunan mohsulun neytrallagmasina sorf
olunan 1n golevi mehlulunun millilitrle ifads olunur (tursunun
«titri» adlandirilir).



4.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktivior va qablar
»200-250ml hacml konusvari kolba
> Etil efiri
» 1n natrium oksid mahlulu
» 1%:-1i fenolftaleinin spirtli moahlulu

4.2. Tayinatin gedigi

Analitik terezids (0,001 qram daqiqliyi ilo) konusvari kolbada
1,5+2 qram analiz olunan niimunsni ¢okib 100ml distillo suyu slave
edirler vo kolbanin igindskini, emilgatorlu tursu suda hall olunana
gador quzdirirlar. Kopiiyt dagitmaq igiin bir negas ml etil efiri slave
edirlar, sonra bir negs damei fenolftalein mshlulu slavs edib gahray
rong alinana qadar 1n gslovi mahlulu ils titirlayirlor.

Emilgatorlu tursunun tursulugunu (titrini) asagidak: disturla
hesablayirlar:

y=4 f-100
q
burada:
¥ - 10 qram analiz olunan tursunun neytrallagmasina lazm olan In
natrium hidroksid mahlulunun migdar:, ml.
a titrlomays sarf olunmus In natrium hidroksid mahlulunun
migdari,ml.
[ - Inqalavi mahlulunun faktoru
q - nmiimunanin ¢akisi ,gram

Analizs sorf olunan vaxt: 10+15 daqigs.
Yol verilen xata: 0,7ml/ 10 gram,

5. Emilqator mahlulunda natrium xloridin tayini

Toyin olunan emilqator mshlulunu cive nitrat mohlulu ila
titirlamesindan ibarotdir, indiqator kimi difenilkarbazon ya difeni-
karbazid-on istifado olunur. Reaksiya asagidaki tanliys uygun gedir.

2NaCl+Hg(NOs); — HgCly+2NaNO;

5.1. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar
» 200-250 ml hacmli konusvari kolbalar
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100ml hacmli dl¢ii silindiri

0,1n civa nitrat mshlulu

1%-li difenilkarbazon yaxud difenilkarzidin spirtli mohlulu
0,1n nitrat turgusu mohlulu

YVVYVY

5.2.Tayinatin gedisi

Texniki torezido konusvari kolbada 5 gqrama yaxin emilgator
moahlulu (qizdiriimig) ¢okib, 100 ml distills suyu slava edib, nitrat
tursusu mohlulu ils titirloyirler, 3-4 damci indigator olava edirlar.
Niimuns ¢okisi holl oldugdan sonra kolbanin i¢cindakini 0,In civa
nitrat mohlulu ilo rongin saridan yassmens dayisona gader titir-
loyirlar.

Hesabat1 asagidak diisturla apanrlar.

X = a- f+0,00585-100 a-f-0,585

q q

burada;
X - natrium xloridin migdar, ¢oki %6-Ia;
a - niimuna ¢okisinin titirlomasina sorf olunan 0,In civo nitrat
mohlulunun migdari, mi;
f - 0,1In civa nitrat mohlulunun fakioru,
0,00585 - daqiq 0,In civa mitrat mohlulunun 1 mi-na ekvivalent olan
natrium xloridin migdart (0,00746-KCl tayininda);
g - emilgator niimunasinin ¢akisi, qram;
Analizs sarf olunan vaxt:15+20 degigs

Qeyd: Nekalin toyininde ayrlan putadaki duzlarin ¢okiin-
tiisiindan natrium xloridi toyin etmak olar.

6. Emilqator mohlulunda domirin tayini

Usul nekalin mineral iisullarla pargalanmasmna, butil spirtinde
ekstraksiya ilo yuxar tobagenin (orqanikanin) konarlagdiriimasina
vo su tabogasinds demirin (Fe*+*) kalorimetrik toyinino osaslanir.

6.1. Tayin iiciin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:
» 100-150 ml hocmli kimyevi stokanlar
> 10 va 50 ml hecmli 8l¢ii silindirlori
» 75-100 ml hacmli ayiric1 qif



100 m] hocmli 6l¢li kolbasi

10 ml hacmli pipet

Nitrat tursusu (xiisusi ¢okisi 1,32 q/sm3)

xlorid tursusu (xiisusi ¢akisi 1,19 q/sm3)

Butil spirti (113-120°C fraksiyasi)

15% -li ammonium rodanid

Iml-nin terkibinda 0,0001 qram damir olan, domir ammonium

zoyinin standart mohlulu
0,864 qram domir ammonium zayini (NH4):SO4Fey(SO4); -
24H,0 1 litr suda hall edirlor vo 4 ml qati sulfat tursusu ilo tursu-
lagdirib, mahlulda olan demirin qatiligini ¢aki fisulu ils tayin edirlor.
Bu mohlulun 10ml-ne 100 ml qadar distills suyu ils durulagdirirlar
vo torkibindo domirin miqdart molum olan mohiul alrlar
(~0,000001 q/ml). Mshluldan yalmz hazirlanan giindo istifads olu-
na biler.

VVVVVVY

6.2. Tayinatin gedigi

Texniki torazids stokanda 5 grama yaxin 60°C-ys gader qizdiril-
mis emilqator niimunasi ¢akirlor, ona 10 ml xlorid tursusu, 1 ml
nitrat tursusu vs 10 ml distillo suyu slavs edirlor. Stokanm iginde-
kini 5 dsqiqs qaynadib, soyudurlar. 10 ml butil spirti slavs edib
ayirici qifa kegirirler, 1 deqigs srzinds qanigdiririar.

Tam tebagolasdikdon sonra asagidaki su tobaqesini 100 ml-lik
ol¢ii kolbasma bosaldirlar, yuxaridaki tsbaqani bir dafs distillo suyu
il yuyub, ssas mshlula slava edirlor. Kolbadak: moahlulu distille su-
yu ils cizgiys qodar durulasdirirlar vs yaxsica qansdirirlar. 50 ml
hecmli &l¢ii silindirine pipet ilo 10 ml alinan mohluldan tékiirlor,
10 ml ammonium rodanid, 10 ml butil spirti vo 9 ml distills suyu,
Iml xlorid tursusu, 2-3 damc nitrat tursusu, 10 ml ammonium
rodanid mohlulu slave edarak, tixacla baglayib qangdirirlar. Sonra
biiretden har iki silindirs ranglori barabarlesdirarak tarkibinds damir
olan standart mshlulu slavs edirlar.

Dsmirin miqdarmy, ¢aki %-lo agagidak: diisturla hesablayirlar.

X=a-k-100-10
q
Burada:

a - ikinci silindirds alava olunmug standart mahlulun migdari, mi;
k  -Iml standart mohlulun tankibinds olan domirin migdari, gram;

9



g - emilqator nmiimunasinin ¢akisi, gram;

Tayine sarf olunan vaxt: 40+45 daqiga
Yol verilon xata: 1) 0,005% oldugda -0,001%
2) 0,005% artiq oldugda - 0,002%

6.3. Qeyd:

Emilqator mohlulundan demiri kozertmaklo ayirmaq olar.
Bunun iiglin 5 qram emilgator niimunasini ¢ini putada quruyana
goder qum hamaminda buxarlandirirlar, gahigr tind ronge
boyanmus zarraciklor tam iteno kimi mufel sobasinda kozordirler,
soyudugdan sonra 3-4 ml xlorid tursusu vo 1-2 ml nitrat tursusu
slave edib, putani qapagla &rtiib, ¢okiintii tam holl olana qoader su
hamamunda qizdirirlar. Bundan sonra mshlulu 100 ml-li 8l¢t kolba-
sina kegirib, distilla suyu ilo 100ml-s qadar durulasdirirlar, qarigdi-
rirlar vo yuxarida gosterilon kimi demirin miqdarini kolometrik
tayin edirlor (butil spirtini slaves etmomok ds olar).

7. Emilgator mohlulunda nekalm vo duzlarn tayini

Usul nekalinin butanolla ¢ixardilmasina ve vakkum altinda
sonraki qovulmasina esaslamr; emilgator mohlulunda olan duzlar
(natrium sulfat va natrium xlorid) butanolda hall olunmurlar ve
siiziilorak ayirirlar.

7.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktiviar va qablar

» 0,5 litr hacmli siige qab;

> Bir fitr hacmli siiss gabli ya kiiragikli soyuducu;

» Cihaz borusunun hor iki ucu asag: ayilmis vo onlara sliflonmis
kolbalardan; yuxari ucuna - 500ml, asagi ucuna-150 ml
hacmli (kolba gobuledici), 0,5m uzunlugu olan soyuducu-dan
ibaratdir; soyuducu borusunun dtiirmasi nasosla birlosib;

1 litr hocmli Bunzen siige qab
N2 vaN3 masamali giiga dibli qif
250 ml hacmli 6lgii kolbasi

25 va 50 ml hacmli pipet

80-10 ml ¢ini puta

Tamiz butanol

VVYVVVY
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7.2. Tayinatin gedigi

Analiz figin niimuno gdtiiriilmamis, oks soyuducu qoyulmus
kolbada yaxud siiso qabda emilqator mshlulunu ¢okiintii tam hall
olunana qader su hamaminda qizdirirlar.

0,01 qram doqiqlikls ¢eokilmis cihazin kolbasina (500 ml-H)
150+200 ml butanol tokiib yeniden gokirlor. Sonra pipetka ilo 25 ml
ihq emilqator mehlulu slavs edirlor, yens do ¢akib analiz tigiin gotii-
riilmiis niimunenin ¢okisini hesablayirlar. Kolbaya yens 50+100 ml
butanol slavs edib, qovma cihazina qosurlar ve su hamammmn qiz-
diricisimi vo su sirnagli nasosu ise salirlar. Biitiin suyu ve butanolun
asas kiitlesini azetrop qarisiq halinda qovurlar. Duzlarin ¢bkiintiisii
ilo qalan butanolu vakkum altinda, tixacma taxilmis mesamali siiso
dibli qifdan, quru Bunzen siige qabma siiziirler. Kolban va qifdaki
¢Okiintlinii butanolla yuyub, butanol filtiratina slavs edirler. Kol-
banmn divarlarinda qalan duzu distillo suyunda hall edib, ¢okiintii
olan va qabaqcadan basqa Bunzen siiso qabina qoyulmus (su
filtirat: ligiin) qifa kegirirlor. Cékiintiinii tam holl etmok iigtin onu bir
nego dafs distillo suyu ils yuyurlar vs filtirat: eyni siigo qaba yigirlar.

Sonra butanol filtiratinda nekalin migdarins, su filtiratinda isa
duzun miqdarini tayin edirlor.

Butanol filtiratini yeniden govucu kolbaya bosaldib, cihaza go-
surlar vo butanolu qovurlar. Biitiin butanol qovulduqdan sonra ¢6-
kiintii olan kolbani cihazdan ayirib, Bunzen siiso gab vasitasi ils onu
su sirimli nasosa qosarag, qaynar su hamaminda vakuum altinda 1
saat saxlayirlar. Sonra toqriban quru ¢okiintii ilo kolbani 115+1200C
1 saat quruducu skafda saxlayirlar, soyudurlar va gakirlor.

Nekalin miqdarmi ¢aki %-lo (X)asagidaki diisturla hesablayir.

Y= a-100 M)

Burada;
a - kolbada ¢okiintiiniin migdari, gram;
q - analiz olunan niimunanin ¢okisi, gram;

Su filtiratini siiso gabdan 250ml hocmli 6l¢ii kolbasma kegirirler
va 250 m] hacmoa qador distills suyu ilo durulagdiririar.

Texniki torozide ¢okilmis ¢ini putaya pipet ilo 50 ml alinan
mahluldan tékiib,180-200°C gader qizdirilmis quruducu skafa qo-
yurlar. Bitin su buxarlandigdan sonra ¢ékiintii ilo putan: soyu-
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durlar vo 0,01qram dagiqliyi ilo ¢akirler vo ¢okiintiiniin ¢akising gora
duzlarm migdarim goki %-la (v) asagidaki diisturla hesablayirlar:

a-5-100
y=——""-@
: q
burada;
a - ¢Okiintiintin ¢akisi, gram;
q - emilqator mahlulunun ¢akisi, gram;

Toyins sarf olunan vaxt: 4 saata yaxin olur.
Yol verilon xota: nekal iigiin-2%-o qodor; duzlar ti¢lin — 0,5%
gadar olur.

7.3. Qeyd:

Texniki butanolla isledikda yoxlayici tocriibs aparirlar. Yox-
layic1 tacriibe mohsullarin toyininds butanolda qovulmayanlarmn
miqdarin tayin etmak tgiin aparilir vo sonra onlara gors emilgator
mohlulunun analizine diizalis verilir.

8. Emilgator mohlulunda va lateksda sarbast
birlogmis golovinin toyini

Sorbast ve birlosmis golovini tursu mohlulu ile titrloma noti-
casinda tayin edilir, belo ki, fenoftaleinin istiraki ilo sarbast va
birlosmis (karbonatlar) gelovinin cami titirlenir.

8.1. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar
250-300 ml hacmli konusvari kolba

10 va 50 ml hacmli pipetlor

0,1 n sulfat vo xlorid tursusu

1%-li fenolftaleinin spirtli mohlulu va 0,1%-li metiloran;
mshlulu.

vYVVVV

8.2. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbaya lazim olan migdarda niimunoni daxil
edirlar (emilqator mehlulunun analizindo -10 ml, lateks analizinds -
100ml), bir nega damar fenoftalein slave edorak rang itena qoder
0,1n tursu mohlulu ilo titrlayirlar. Indigatoru damci-damet slave
edorok titirlomenin sonunu toyin edirlor: ager dame diisdtyii yerds
cohray! reng alnmursa, titrlomoeni qurtarilmis hesab etmok olar.
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Sonra mohlula 2-3 damci metiloranj mohlulu slavs edirlor vo eyni
tursu mohlulu ilo ¢ohrayr rong alinana kimi titrlomani davam et-
dirirlor. Indigator damecis: diigdiiyti yerds g¢ohrayr rong alindiqda,
titrlomoani qurtarirlar.

Emilqator mohlulunda sorbast gelovinin miqdarmi fenolfta-
leinin igtiraki ilo 10 ml mahsulun titrlomssins sorf olunan dsgiq 0,1n
tursu mohlulunun miqdan ile ifada edirlor, birlogsmis galovini isa
metiloranjin igtiraki ila titirlomoys sorf olunmus tursunun miqdari
ilo ifads edirlor.

Lateksdo sorbast galovinin miqdari fenolftaleinin igtiraki ilo 100
ml yaxud lateksin titirlomssins sorf olunan dagiq 0,In tursu
moahlulunun miqdar: ilo ve tmumi galavinin (sarbast va birlogmis)
miqdan fenolftalein vo metiloranjin igtiraki ilo titrlomays sorf
olunan daqiq 0,1n tursu mshlulunun migdan ilo xarakterizs edilir.

Tayins sarf olunan vaxt -10 daqigs olur.

9. Paratoluidinin istiraki ilo> nekalinin toyini

Usul dibutilnaftalinsulfotursunun natrium duzunun xlorid tur-
sulu paratoluidinle garsihglt tesirins asaslamir. Bunun naticasindo
alinan mohsul (aminosulfon tursunun duzu) dérdxlorlu karbonla
¢ixardilir va krezol-rotun (indigator) istiraki ilo natrium hidroksid
mohlulu ils titirlonir. ” '

9.1. Tayinat ii¢iin lazim olan kimyavi reaktivlsr va qablar:
> 200-250 mi hacmli ayiric1 qif

» 25 va 50 ml hacmli 6l¢ii kolbalar:

» 15 ml hacmli bikslor

> Etil spirti, rektifikat

» Dordxlorlu karbon

> 3% -li xloridtursulu paratoluidinin sulu mohlulu

» 0,1n natrium hidroksid mahlulu

» 1%-li krezol-rotun 20% -li spirtli mahlulu

9.2. Tayinatin gedisi

Bir godar nekali biikso yerlsgdirirlor vo hamin biikss siise gu-
bugu (ogar nekal 6zliiliidiirsa) ya borucugu (ogor nekalin durudursa)
qoyub onlar1 birgs analitik torazido ¢okirlor. Sonra nekalin bir
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hissasini (2,0 qram) aymrc1 qifa kegirirlor va biiksii yeniden gokir-
lor.l<ci va 2-ci cokilor arasinda farqs gore nekalmin cakisini
hesablayirlar. Sonra ayirici qifa 50 ml 3%-li xlorid tursulu parato-
luidin mohlulu ve 25 mi dérdxlorlu karbon slavs edib, qifi tixacla
baglayirlar. Nekalim tam holl etmok iigiin 5 daqiqe ¢alxalayirlar.
Tabagalosdikden sonra (1-2 daqige), asagidaki tobagani iginds 50 ml
etil spirti olan konusvari kolbaya bosaldirlar. Tokrar ekstraksiyani
dérd xlorlu karbonun yeni hissasini (25ml) eyni ils aparirlar va agagi
tabagani kolbaya bosaldirlar.

Kolbanin i¢indakini 1-2 damci krezol-rot mohlulu slavs etmoklo
0,In qolovi mohlulu ilo zsif yassmon rengi smodlo golens kimi
titirlayirler.

Hesabati asagidaka diisturla aparnrlar:

_a-f-0,0342-100 _ a-f-342

X
q q
Burada:
X - dibutilnaftalinsulfanatrium duzunun migdan, ¢aki %6-i;
a - titirlbmaya sarf olunan In natrium hidroksid mohlulunun
migdar1, mi,

- 0,1n natrium hidroksidin faktoru;
0,0342 - 0,In qolavi mohlulunun 1 ml-na uygun olan dibutilnaf-
talinsulfonatrium duzunun migdan, gramla;
q - nekabmn ¢akisi, gramla.

Toayins sarf olunan vaxt:30 dagiqe olur.
Yol verilon xata: 0,5%.

9.3. Qeyd:

1. Xlorid tursulu paratoluidini, efirde doymus paratoluidin
mohluluna gat1 xlorid tursusu slave etmoklo hazirlayirlar. Bunun
ficiin 200-250 ml hocmli kimysvi stakana 20 gqram paratoluidin
cokirlor vo iizorine doymus mchlul alinana qadar etil efiri olave
edirler. Mohlulla stakani buzlu suya qoyurlar vo damci-damci gats
xlorid tursusu slava edirlor, bu zaman stokanda ¢okiintii amale golir.

Cokmonin sona ¢atmasin damei niimunasi ils yoxlayirlar. Siigo-
nin iizorina bir damc efir mohlulu va bir damci tursu tokiirlar, agar
¢okiintii amalo galmayirsa reaksiyani sona ¢atms hesab etmok olar.
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Sonra stokanin igindskini Biixner qifina Kegirirlor, 2-3 dafa efirls
yuyub, havada qurudurlar.

2. Hazirlanmig 3%-li xlorid tursulu paratoluidin mshlulunun
tursulugunu yoxlayic: tacriibs aparmaqla tayin edirlor. Bunun {igiin
stiziilmiis mohlulun 50 ml-ni ayiric1 qifa tokiirlor va 25 ml dérdxlorlu
karbon olavs edirler vo 2-3 doqigs ¢alxalayirlar. Tabaqgalogdikdan
sonra asagl tebeqgeni iginds 50 ml spirt olan konusvari kolbaya
bosaldirlar ve krezol-rotun istiraki ilo 0,1 gslovi mahlulu ilo titir-
layirlor. Titirlomays sarf olunan gslovinin migdan analizds neka-
Ininin miqdarint hesablanmasinda diizalis kimi nazars almmAhdir.

10. Divinil psevdobutilen garisiglarinda gahgn tayini

Tayinat mohsulun yiingiil qaynayan hissasinin (divinilin va
psevdobutilenin) buxarlanmasindan va qaligin 20°C- ds ¢okilmosin-
don ibaratdir.

10.1. Tayinata lazim olan kimyavi reaktvlar va qablar

1. Dibi uzadilmis qab 20 ml hacmli smagq siigesi gérniislii 100
ml-o daracslonmis: enli hissonin daraco giymsti 5-10ml, ensiz hissani
182 0,2ml.

2. Hindiirliyi 20-22 sm batareyal stokan.

Tomiz quru gaba bir negs kigik 6lgiilii mosamali material (51-
giilori Imm?3) qoyub, tixacla baglayirlar va -13; -15°C gadar soyu-
durlar. Sonra sifon vasitssi ilo yuxanidaki cizgiys qadar (100ml)
annaliz olunan niimunsni tékiirlor va hacmi élgarkan soyuducu ga-
rigigmn temperaturunu qeyd edirlor. Sonra qabi soyuducu garisi-
gindan ¢ixarb, igina buzlu su gangig tokilmiis batareyali stokana
goyurlar {0°C), soyuducu qarigigin saviyyasi qabda olan niimunanin
soviyyasindan yuxari olmalidir.

Yiingiil gaynayan maddalarin osas hissasi tez buxarlanir. Tad-
ricon hamamm temperaturunu +200C gatdirirlar va bu tempe-
raturda qaynama qurtardiqdan sonra, 5 daqigs saxlayirlar va sonra
¢okiintii ilo gab: analiz iiglin niimuns hacmini gotiirarkan temperatur
~ eyni olan soyuducu qangigima kegirirlor. 10 dagigaden sonra galigin
hacmini 6lgiirlar.

Toayino sorf olunan vaxt: 1 saat olur.

Yol verilon xata: 1. 1%-2 gqadar oldugda0,1%.

2. 1+2%-a gadar olduqda0,2%
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3. 2%-don yuxarn olduqda0,4%

11. Divinil va psevdobutilends az migdarda olan misin toyini

Usul mis duzlarmin natrium-dietilditiokarbamatin sulu mshlulu
ilo garsthiqh tasirinden sari rengin alinmasina ssaslanur. Almman ron-

gin intensivliyi torkibinde miioyysn qadsr mis olan standart
mohlulun rangi ils miiqayiss olunur.

11.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:

1. Tazyiqle yoxlanilmus, kranh tixacla bagh va {izarinds 100ml
hacme uygun nisani olan 250-300ml hacmli butulka yaxud sliga qab
. Qalin par¢adan kisa

100 mi hacmli 6lgii silindiri v 10 ml hacmli pipetka
Ayiricr giflar (2 adad)

10-20 ml hacmli Qener kolorimetrik silindirlari (2 adad)

Qat1 sulfat tursusu

10 % ammonyak mohlulu

fzoamil spirti

9. 0,1 %-li natriumdietilditiokarbamat mohlulu '

10. Missulfatin standart mohlulu, 1 ml —ds misin migdar: 0,1mgq
0,3928 gram CuSO4-5H,0 1 fitrlik 8l¢ii kolbasinda distilla suyu

ilo holl edib, hacmi 1 litre catdirirlar, mahlulu ayda 1 dafe hazir-
layirlar. Kalorimetrlo 8lgmoak iigiin mohlulu 10 dofo durulasdiririar
(tarkibinda 0,02 mg/ml mis) va bu mohluldan 3-4 giin istifads oluna
bilar.

PN AN WD

11.2. Natriumdietilditikarbamatin hazirlanmasi

0,5 Litr haocmli yumrudibli kolbaya 20 gram tiuram «E», 30 ml
benzol va 200 ml 10 %-li natrium hidroksid mshlulu tékiib, qars-
dirici taximis soyuducuya birlesdirirlor. 8 saat srzinds garigdiraraq
garisifl qaynayan su hamaminda qizdiirlar.Vaxt basa catdigdan
sonra, kolbanin igindekini ayimric1 qifa bosaldirlar, asagi tabagani
yeniden yumrudibli kolbaya siiziib, kran taxilmi§ tixacla bagla-
yirlar. Kolbani kran vasitasi ilo su sirnagli nasosa birlagdirib qayna-
yan su hamaminda qizdiraraq biitiin suyu qovurlar. Alman duzu az
miqdarda isti suda 2-3 dofs yenidon kristallagdirirlar va vakuum-
eksikatorunda qurudurlar.
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11.3. Tayinatin gedisi

Buzlu suda soyudulmus butulkaya sifon vasitasi ila 100 ml
(cizgiys qoder) -15°C gadar soyudulmus karbohidrogen niimunasi
gotirirlor. Butulkaya dorhal svvalcaden &lcillmils va 2+49C gadar
soyudulmus distills suyu slavs edirlor va kranl tixacla kip bagla-

. yirlar (daxil olan su donmur).
X Butulkani kisays yerlogdirib, 3 dogige saxlayirlar, kram azca
',b\ac;araq karbohidrogen buxarlanmn tazyiqini azaldirlar, butulkani
\i\\)cevirirlsr vs agsagidaki su taboagosini ayinicr qifa siiziirlor. Butulkada
g\qalan karbohidrogenlora 5 ml su slavs edirlor, tixacla baglayib, bir
>daqiga qarigdirirlar va tozyigi azalandan sonra su tabagasini ayirici
> qifa bosaldirlar.

Qifda olan su tabagasins pipet ils 3 ml 10%-li ammonyak msh-
lulu slava edirlor, sonra qifa 1+1,5 ml natriumdietilditi-karbamat
mohlulu slave edib galxalayirlar: mis oldugda mohlul sar rengs
boyamir. Bu halda qifa biiretkadan 30 ml izoamil spirti slava edib,
kolbanin igindokini 3 doaqigs galxalayib, tabagolosma iigiin saxla-
yirlar. Sonra agag) tobaqani siiziirlor, boyanmig yuxarn tabaganin 10
vo ya 20ml-ni Qener silindirine kegirib standart mohlulun rangi ilo
miigayiss edirlor, bu iki silindirlori ranglor eyni olana gadar, axirm-
cidan msahlulu bosaldirlar vo silindirds qalan standart mshlulun
hocmini 6lgiirler. Kalorimetrlosms dgiin tarkibinds miisyysn mig-
darda mis olan standart mohlulu tadqiq olunan mohlulla eyni za-
manda hazirlayirlar. Bunun iigiin qifa pipet ya mikrobiiret ilo 5 ml
duruldulmus mis mshlulu (0,01 mg/ml) va 10 ml distille suyu tokiib,
sonra yuxarida gostorilon tadqiq olunan su mohlulunda oldugu kimi
davam edirlor.

Misin miqdarmi ¢oki % (X) asagidak diisturla hesablayirlar:

XY= H -C-100
H,-q
Burada:
C - standart mahlulun gotiiriilmiis hacminda misin migdari, gram;

H, - standart mohlulun siitununun hiindiirliiyii, ml;

H, - tadgiq olunan maohlulun siitununun hiindiirliiyii, mi;

q - biitiin karbohidrogenlorin cakisi, 100-ii mohsulun xiisusi ¢akisins
vuraraq hesablanir, gram.
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Toyinos sorf olunan vaxt: 20+30 daqigs olur.
Yol verilan xata: 0,00002% taskil edir.

11.4. Qeyd: Karbohidrogenlori su ilo calxalayaraq vo asagl
tabagani ayiraraq, eynsk taxmaq lazimdir, siiga qabi miitlaq kisays
yaxud metallik tora yerlosdirmek lazamdir.

12. Divinilin torkibinds ammonyakin toyini

Usul-ammonyakin, gapali sistemdo divinillo qangdirilmis, sulfat
tursusu mohlulu ilo qarsihiqlt tosirino osaslamur:
Sulfat tursusunun artig titirloms ilo tayin olunur.

12.1. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivlar va qablar

» 150 ml hacmli icorisinds siiso boru salinmis toxacla bagh (bo-
runun bir ucu tixacm altindan 10-15 sm sixici toxacin iistiindaki
o boru ucuna yivli sixacla qaln rezin boru kecirilib) ag rongli
siiso gab.

» 0,1n sulfat tursusu va gelovi mahlulu

» Qarisiq indiqator (metiloranj indigatorunun)

12.2. Tayinatin gedisi

Tomiz siiso qaba biiretdan dagiq 30 ml 0,1n sulfat tursusu msh-
lulu tokiib, borulu va sixach rezin tixacla kip baglayirlar va tixac
simlo barkidirlar. Su siriml nasos vasitesi ilo gabda vakuum yara-
dirlar, sonar borudaki sixac1 baglayib, gabi nasosdan ayirirlar. Re-
7in borunun ucunu siise tixacla baglayib, gabi 0,1 qram daqiqliyi ile
texniki tarozide ¢okirler. Sonra gabi soyuducu garnsiga (buz+duz)
yerlasdirib onu soyudurlar (donmamaq sarti il9).

Niimunsni gétiirmozdan avval birlogdirici rezin borunu divinille
yuyub, soyuducu qarisigdan qxarmayaraq dorhal qabr birles-
dirirler. Sixact agib qaba 10-15 gram divinil niimunssi yigirlar, si-
xaci baglayirlar ve qabi nimuns gotiiriilon yerdon ayinrlar, rezin
borunun ucunu yeni siiso tixacla baglayirlar. Niimunoni gotiir-
ditkdan sonra, qab soyuducu garisigdan ¢ixarirlar, quruyana qadar
silirlor va torazids gokirlar.

Qabi dasmalla sarty1b 3-5 dagiqa calxalayirlar, sorucu skafa qo-
yub, sixac1 azca agaraq divinili buxarlandirirlar. Divinil tam xaric
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oldugdan sonra gabin igindokini qarisiq indiqatorun istirak ils 0,1n
golevi mohlulu ils yagil rong alinana gador titirlayirlor.

Ammonyakin miqgdarimi ¢oki %-lo (X) asagidak: diisturla he-
sablayirlar:

2@ fi=b-£)-0,0017-100 _(a-f~b-£)-017
q q

Burada:

a - tayin dgiin gotiiriilmiis 0, In sulfat tursusunun migdart, mi;

fi - sulfat turgsusunun faktoru;

p - tursu artighgimn  titirlomssina sarf olunan 0,In galavi
moahlulunun migdari, ml;

[z - 0,1n galavi mahlulunun faktoru,
00017 - 0.1n galavinin dagiq 1 mil-na uygun olan ammonyakin
’ migdari, gram;

q - divinil niimunasinin ¢akisi, gram;

Tayina sarf olunan vaxt: 20+25 dagiqga olur.
Yol verilon xsta:0,003 % togkil edir.

13. Mis ammonyak mohlulunda agag valentli mis oksidinin
V3 iimumi misin toyini

Toyinat agag: valentli mis oksidin kalium bixromatin oksidlss-
mo tasirindan mis oksids ¢evrilmasina asaslanir:

6CH;COOC,+K,Cr;0,+20HCl—>
6CuCl,+2KCl+2CrCl+6CH;COOH+7H,0

Umumi misin tayini (asag1 valentli mis oksidin, mis oksido keg-
dikdan sonra) miss oksidin kalium yodla qarsiligh tesirina ssaslarur.

2CuClp + 4KJ — 2CuJ + 4KCl1 + I,
Ayrnilan yod hiposulfit mahlulu ils titirlamads tayin olunur. Mis

oksidin migdar1 imumi v agag valentli mis oksidin fargi kimi he-
sablanur. -
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13.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktiviar va qablar:
250 ml hacmli 6lgii kolbasi
25,50 ml hecmli 6lgii silindrleri
10,50 ml hacmli pipetlor
1 ml hacmli 2 kranli niimuns gétiiriiciisii
Karbonat tursusu yaxud azot (balondan)
1n xlorid tursusu mshlulu
0,1n kaliumbixromat moahlulu
0,1n hiposulfit mahlulu
. Difenilamin mshlulu (1 gram difenilamini 54 ml qat1 sulfat
tursusunda hall edirlor, xiisusi gokisi 1,84)
10. 10 % kalium yod mahlulu
11. 0,5% nisasta mshlulu

Rl B U ol S

13.2. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbaya silindrle 50 ml 1n xlorid tursusu mohlulu t6-
kiib, 3-4 dame1 fenilamin mshlulu slavs edirler, gangdirirlar vo kol-
bam karbonat tursusu yaxud azotla iifiiriirlor. Temiz, quru va avval-
cadan tosirsiz qazlarla iifiiriilmis nimuna gotiirilir, mis-ammonyak
mohlulu ilo doldururlar (2-ci krana cizgiys gader) vo gotiiriilon
niimuneni hazirlanmis kolbaya kegirirlor va niimuno gotiireni su ilo
yuyurlar (2-ci kram otiirmasine birlesorok quifin vasitasi il9). Kol-
banm i¢indakini cald gdy-banévsayi rang alinana gader 0,1n kalium
bixromat mohlulu ils titrlayirlar.

Titrlomoenin axirmda hor damcimi slavs etdikda 1-2 saniys goz-
lomok lazimdir.

Umumi misi tayin etmok tigiin kalium bixromat moahlulu ils ti-
tirladikdan sonra 10 ml kalium yod mohlulu slavs edib, aynlan yo-
du rong zoiflonans gadar 0,1n hiposulfit mshlulu ils titrlayirlar, son-
ra nisasta mohlulu slave boz reng almana godar titrlomani davam
etdirirler.

Asagt valentli mis oksidin migdarini ¢/£(X) yaxud q mol/¢ (X1)
agagidaki formulalarla tayin edirlar:

X = a- £-0,00636-1000 a-f-6,36

y Y
X1=———“'f
y-10
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Burada:
- titrlomaya sarf olunan 0,In kalium bixromat mahlulunun

4 migdari,mi,;
f - 0,IN kalium bixromat mahlulunun faktoru;
000636 - Q,] n kalium bixromat mahlulunun 1 mi-I> uygun misin
migdari, gram;
» - analiz iigiin gotiriilmiis mahsulun migdary, ml (niimuna

gotiiriiciiniin hacmi);
Umumi misin miqdarmi g/£ (y) yaxud q mol/2 (y)) asagidak:
diisturla hesablayirlar:
y _2/ 636 6’36;34 AR
y y-10
burada:
b - titirlbmaya sarf olunmusg 0,1n hiposulfin mohlulunun migdars, ml;
S - 0.In hiposulfit mahlulunun faktoru;
y - analiz digiin gotirilmiis mohsulun  migdar, mi (nimuns
gotiriiciintin hacmi).
Mis oksidin miqdarini g/£ (C) yaxud q mol/2 (C)) asagidaki ifa-
doilo hesablayirlarr C=X-y; Ci=X;-yi
Tayina sorf olunan vaxt: 15+20 dagigs.
Yol verilon xsta: 0,05 q mol/L.

13.3. Qeyd: Nimuns gétiirtilonin hacmini (2-ci kran cizgiys
gadar) suyun yaxud civenin ¢akisi ilo tayin edirlor.

14. Mis-ammonium mahlulunda ammonyakin tayini
Mis-ammonyak mohlulunda ammonyakin toyini ammonyakin

onun duzlarmin sixigdirtb gixarmasina, su ilo qovmasina, tursu ilo
birlasmasins ve axirincinin artigliginin titirlonmasina ssaslanir.

CH3;COONH4+NaOH — CH3;COONa+NH;+H,0
2NH;3+H,50: — (NH4)2S04

H>504+2NaOH — 2H,0 + NaySOq4
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14.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivlar va qablar:

1. Asagidak: hissalerdan ibarst olan cihaz.

a) I¢ine kranh gif ve Kyendal bashf taxilms tixach 0,58itr
hocmli yumrudibli kolba yaxud eyni hecmli i¢ine damcih qif
taxilmis 6tiirma borulu (Viirts) kolba.

b)Borulu(Libix) soyuducusu;

¢)allonj kimi istifade olunan kiire sokilli genoldilmasi olan vo
ucu uzun ayri boru;

q) 250 ml hecmli konusvari kolba-gabuledici

2. Hacmi 2-3 ml olan kranli niimuna gotiirtici

3. 100 ; 200 va 250 ml 6lgii silindirlori

4. 40 % golovi mohlulu

5. 0,1n sulfat tursusu vo galovi mahlullar:

6. 0,1 %-li metiloranj mahlulu

14.2. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbaya (qobulediciys) biiretden 60 ml In sulfat
tursusu mohlulu tkiib, ucu mohlulda olmagq sorti ilo alonjmn altina
yerlogdirirlor. Yumrudibli kolbaya yaxud Viirts kolbasina gabul-
edici ilo miloyyen migdarda analiz olunan mis-ammonyak mahlulu
daxil edirlor, 100 ml su va bir nego parga mesamoli material alava
edib, igino qif taxilmus tixacla kip baglayib soyuducuya birlos-
dirirlor. Qif vasitasi ilo kolbaya 50 ml galovi mohlulu vo 200 ml su
tokiib, icindekini gaynadirlar. Ayrilan ammonyak buxari gabule-
dicida sulfat tursusu ilo udulur. Qovulma basladigdan sonra alonjin
ucu suyun sathinds olana gadar gebuledicini asag salirlar. Kolba-
daki hocm yariya gatana kimi, qovmaru saxlayirlar.

Qovulmanm tam qurtarmasinl saat siisosine bir negs damci
govulan mayeni gotiiriib fenolftalein slave etmoklo yoxlayirlar,
rongin allnmamasi govmanin tam basa catdigini gostarir.

Sonra qobuledicinin igindokini metiloranjm istiraki ilo rongin
cohrayidan sartya kegona kimi 1n galovi mohlulu ils titirloyirler.

Hesabati asagidaki diisturla aparirlar:

X=(a-fl—b-fz)-0,017-1000=(a-j}-—b-f2)-17.
y y ’
x @ fimb s,
y
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Burada:

X - ammonyakin migqdari, q/;

X, - ammonyakin migdar, q-mol/t;

A - analiza gétiriilan In sulfat tursusunun migdari, ml;

£ - In sulfat tursusunun faktoru;

b - titirlamaya sarf olunan In galavi mahlulunun migdari,ml;

S -1n qalavi mahlulunun faktoru;

0,017 - 01n tursu mohlulunun 1ml-2 uygun olan ammonyakin
migdar,q,

¥y - analiz iigiin gotiiriilon mahsulun hacmi (niimuna gétiiriiciiniin
hocmi) ml

Tayins sarf olunan vaxt:1,5+2 saat
Yol verilon xata: 0,3 g-mol/g;

15. Mis-ammonyak mohlulunda asetat (sirka) tursusunun tayini

Tayinat asetat tursusunun onun duzlarindan sixigdirthb ¢ixaril-
masina, onun su ils qovulmasina ve qalovi ila titrlomasins ssaslanur.
Reaksiya bu tonliklo gedir:

3CH;COOCu+H3PO4 = CusPO4+3CH3;COOH
CH3;COOH+NaOH = CH3;COONa+H,0

15.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va gablar:
»Misammonyak mohlulunda ammonyaki tayin eden cihaz
» 100 ml hocmli 6l¢ii silindiri
»Kranh 3-4 ml hocmli niimuns gétiiriicii
»Fosfat tursusu, xisusi ¢oki 1,1q/sm3 ( 17 %-li)

» In goalavi mahlulu
» 1 %-li fenolftaleinin spirtle mahlulu

15.2. Toyinatin gedisi:

0,5€itr hacmli konusvari kolbaya gsbulediciya 50 ml distilla
suyu tokiib, ucu mohlulda olmaq sorti ilo alonjun altina yerlog-
dirirlar. Yumrudibli kolbaya yaxud Viirts kolbasina niimunagéTU-
riicii ilo 3-4 ml misammonyak mohlulu daxil edib, onu distills suyu
ilo yuyurlar, bir ne¢e parga mesamali material yaxud kapilyarlar
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alava edarok kolbani cihaza birlesdirirlor. Sonra dameih qifdan 100
ml duruldulmus fosfat tursusu (17 %-li) alavs edib, gaynayana qs-
dar qizdirirlar. Kolbani mayenin gaynamasi dayanana kimi qov-
mam davam etdirirlor (kolbada yalmz su qalir). Soyudugdan sonra
kolbaya qif vasitasi ilo yena 50 ml su slava edarok qovmamn takrar
aparirlar vs eyni gebulediciys yigirlar.

Su ile qovulan tursunu fenolftaleinin istirak: ilo 1n goalovi meh-
lulu ilo gohrayi reng almana gadr titirlayirlor.

Hesabat asagidaki diisturla aparirlar:

_af
Y
Burada:
X - asetat tursusunun migdart, g-mol/t;
a - titirlbmaya sorf olunan In galavi mahlulunun migdar, ml;
[ - Ingalavi mahlulunun Jaktoru;
y - analiz iigin gétiriilan mohsulun mqdari, ml (niimuna gotiiri-
stintin hacmi).

Tayino sarf olunan vaxt: 2+2,5 saat
Yol verilon xata: 0,2 q-mol/£

16. Divinil - reaktifikatda malein anhidridin garsihqh
tasiri ilo divinilin toyini

Toyinat miioyyan olunmus miqdarda maye divinil — rektifikatin
gazometra buxarlanmasindan, hava ile onun durulagdiriimasindan
va alinan qazdan divinilin malein anhidridi ilo udulmasindan
ibaratdir.

Tapilan hoacmi faiz, ¢oki faizindon azca farglenir, els ki, divinil
rektivikatda olan qarisiqlarin orta molekul ¢okisi divinilin molekul
¢oakisins yaxindir.

Divinil-rektifikatin torkibindski psevdobutilen malein anhidri-
dinda yaxs: hoall olunmasini nazers alaraq, buxarlanmis divinili 2-3
dofs hava ila durulasdirirlar.

16.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:
> 1,0 + 1,2 titr hocmli 2:5ml deracelonmis, NaCl doymus
mohlulu ilo doldurulmus silindrik gazometr.
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> Genis hissenin hacmi 1,5+1,7 ml olan va ona lehimlonib
yapisdirilmis uzunlugu 25+35 sm olan kapilyar borulu pipet.

16.2. Tayinatin gedisi

Qazometrs 400+600ml hava yigib vo 5 deqigadan sonra 2 ml
daqgiqliyi ile gétiiriilmiis hacmi Slciirlor.

Rezin boru kegirilmis gqazometrin yuxan e¢ixmtisii (krandan
yuxari) kapilyar vasitssi ilo doymus duz mohlulu il doldururlar.

-170:-20°C doracoys qadar soyudulmus divinil-rektifikat olan
butulkaya yuxari ucu agiq vaziyystds olan quru pipet salirlar. Sonra
pipetin yuxari ucunu siiss tixac taxilmis rezin boru ilo baglayib,
butulkadan gixarirlar va cald rezin borunu qazometra birlogdirirlor,
gazometrin kranini agib divinili buxarlandirirlar.

Divinil buxarlandiqgdan sonra, pipeti allo quzdinirlar vo gazo-
metrin kranini baglayirlar. Tozyiq yaradan sliss qabdak: vo qazo-
metrdoki mohlulu eyni saviyyaya gatirib, tozylq qabi ilo gazometri
birlagdiran rezin borunu sixacla baglayirlar, qazometri Y%, 1 dagiqo
saxlayrrlar.10 dsgiqaden sonra sixac1 agaraq, hacmi 2 ml daqiqliyi
ilo dlgiirlar.

Alnan qazda divinilin miqdarini malein anhidrid; ile Mixaley
cihazinda tayin edirlar.

Hesabati asagidaki diisturla aparirlar:
_a'V
4
Burada:
- tadqiq olunan divinil-rektifikatda divinilin migdari (hacmi %);
- qazda divinilin mgdarr (hacmi %);
- qazomelrds olan qazin iimumi hacmi;

TR M

- qazometra buxarlandinilnug  divinilin - hacmi, qazin timumi
hacminin va gétiiriilan havanmn hacminin JSorqi kimi hesablanr

Tayino sorf olunan vaxt: 30+35 daqigo olur.
Yol verilon xsta: 0,8 % toskil edir.

16.3. Qeyd: 1. Qazometrin doracolonmasi daqiq yoxlaniimalidir,

konara ¢ixmalar qazometrin pasportunda geyd olunmalidir va
qazmn Slgiilmasindes nazera alinmalidir.
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2.X6rok duzunun doymus mohlulunu hava ilo durulasdirilmis
buxarlanmis divinil-rektifikatla doyuzdururlar.

17. Xristiansena goro divinil-rektifikatda qahgm tayini

Toyinat divinil-rektifikatda 3°C dsn asagi gaynayan kompa-
nentlorin (o ciimleden psevdobutilenin) govmasindan va qalan qali-
gin, yoni divinil-rektifikatda yuxar1 qaynayan qatisiglarin, hacminin
olclilmasindon ibaratdir.

Toyinati muftali kalonkadan, soyuducudan, termometrdan,
manometrdan, adi krandan, ii¢ herskatli krandan, qabarciq sayga-
cindan, qovucu kubdan, niimuna gdtiirticiden ibarat olan cihazm
koémoyi ils aparirlar.

17.1.Tayinatin gedigi

Quru vs tomiz niimuns gotiiriicind cixmtilarina gader tempe-
raturu -150C - dan asag1 olan soyuducu garisiqdan salirlar. Butul-
kadan soyudulmus divinili sifonla dirsok vasitesi ilo niimuna gotiiri-
ciisiiniin yuxari daralmis hissesine qadar tokiirla. Cixintilar siliss t1-
xacli rezin borular ilo baglayirlar.

Yuyulmus ve qurudulmus qovucunun kubunu rezin boru ila
kalonkaya birlogdirirler. Sonra kalonkanin soyuducusuna soyuq
garisigy doldururlar ve soyuducuda temperatur -10°C-don asag1
olduqda kran agilir vo krami L veziyyate goyurlar. I¢inda divinil
olan niimune gotiiriicinii soyuducu garsigdan ¢ixarib cold onun ge-
nis dirsayini qgovucu kubun borusu il birlagdirirler.

Qovucu kubu soyuducu garigiga, nimuna gotiiriicliniin asagt
hissasini ise otaq temperaturunda su olan stokana salirlar. Kran

k= veziyysts qoyurlar. Divinil buxart niimuna gotiriiciidon govucu

kuba vo kalonkaya kegir, onlarda tezyiq yaradir vo fleqma amola
gotirir. Kubda az migdarda maye yigildiqda, onu soyuducu qari-
sigdan ¢ixarrlar. Ogar soyuducuda temperatur -120; -140C - dirsa,
onda tazyigin 100 mm atmosfer tazyiqdan yuxari olmas: kalonkada
fleqmanin amsls golmesina kifayatdir. Soyuducuda temperatur yiik-
saldikes tazyiq de uygun olaraq, artmaldir, masslen; -10°C-da 150
mm; -8°C- ds 300 mm-dir.
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Kolbanin asag: hissosinds fleqma alindiqda, kran yavas-yavasg
agilir ki, saygacindan qabarciglar ayri-ayri, s1x-six kegsin va kuba
fleqma bir 6l¢iida tokiilsiin.

Biitin divinil niimune gétiiriicidon kuba kegandan sonra, nii-
muna gotiriciisini ayirirlar ve kubun ¢ixintisini siisa tixacla rezin
boru ils baglayirlar. Ogor kran tam agiq olduqda, qabarciglarin ga-
barciq saygacindan kegmasi longiyirse, kubu 400C-ys gader qiz-
dirilmiy suya yerlogdirirlor, soyuducudan iss buzu ¢ixarib +50C su
olavs edirlar.

Genis hissadon maye tam qovuldugdan vs saygacdan qabarcig-
larin kegmasi qurtardiqdan sonra krani baglayirlar, 2-ci krani isa b
vaziyyatda qoyurlar. Qovucu kubu -15°C-den asag1 olan soyuducu
qarisigina yerlosdirirlor. Bu zaman sistemds vakuum yaranir va qa-
ligin migdarmdan asils olaraq, 0 200400 mm haddinda olmalidir.

3 dagiqadan sonra krani agaraq vakuumu manometrlo olgtirlar.
Vakuum 200:400 m m-dsn az olduqda, hermetiklik pozulduguna
goro analizin diizgiin olmadigini hesab edirlor.

Cihazin hermetikliyino smin olduqdan sonra, 2-ci kram — ve-
ziyyatda qoyub, normal tozyigs gador kalonkaya daxil etmok iigiin
birinci kran agirlar.

Sonra kubu garisigdan ¢ixarib, darhal qovucu kubun ¢ixmn-
tisindaki maye siitunun hiindiirliyiini mm-lo millimetrovka kagiz1
séykomoklo olgiirlar.

17.2. Hesablama
Asag saviyys kimi siisonin xarici sothi gotiirtilir. Maye siitunun
iimumi hiindirhiyiinden cihazin qalmhigini ¢ixarirlar. Hiindiirkiyii
1ml olan maye siitunun hacmini bilorak, qaligin miqdarini hacmi %-
lo agagidaki diisturla hesablayirlar:
X (a—k)-5-100
14
burada:
X -qahgin migdan (hacmi %);
a - qahginmigdarr (mm);
k - cihazin gathg (mm);
b - gxantimin Imm-nin hacmi;
V' - analiz iiciin gétiriilon divinilin hocmi (niimuna gotiiriiciiniin hacmi)
Tayine sorf olunan vaxt: 5060 dagige. Yol verilon xota: 0,04%.
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17.3. Kubun ¢ixintisimini doracalonmasi

Analitik terezida ¢okilmig qovucu kubun ¢ixmtisinin 5-10 mm
hiindiirlilyli qadar tomizlonmis ve qurudulmus civa doldururlar. Si-
sonin xarici sethinin asagisindan civenin hiindiirlitytiniinii millimet-
rovka kagizi ilo daqiq geyd edirler. Civo ilo birgs govucu kubu ana-
litik torazids ¢okirler. Sonra ¢xintinin silindrik hissesinin 20 mm
hiindiirliiyiine gader civa ilo doldurub, iimumi hiindiirliytini yuxar-
dak: kimi olgiib gakirlar. Cokinin artmasi n gramla siitunlarm hiin-
diirliiklerinin forgine (mm) uygundur. Belolikle, ¢ixmtinin silindrik

hissesinin siitunun hiindiirliiyéintin har mm-r1 Z——-—ya uygundur.
q

Burada: ¢ - civanin xiisusi ¢akisi

17.4. Niimuna gétiiriiciiniin daracalanmasi

Daralmis hissoya gader tokilmiis suyun ¢okisi ilo niimuna gotu-
riiciiniin hecmi tayin olunur. Cokilmoni 0,2 qram dagiqliyi ile texniki
torazids aparirlar.

Qatithigin tayini

Qatilif1 tayin etmak Ggiin qovucu kuba 2-3 ml qaligdan temiz-
lonmis (eyni kalonkada ikigat qovulmus divinil) divinil yigb,
yuxanida gostarilon kimi gqovurlar.

Qaligin dlglilmasindaki kimi, qovucu kubun cixntisindaki maye
stitunun hecmini 8lgtib, alinan giymsti gatilign kimi gobul edirlar.

fso baslamazdan ovval yaxud cihazin hansi bir hissesini
doyigdikds, onun kipliyini yoxlamaq lazimdir.

Bunun iigiin qovucu kubun gixintini siisa tixachi rezin boru ilo
baglayirlar, birinci krani agirlar, 2-ci krani - vaziyysts qoyurlar.
Kranin ¢ixmntisina rezin armudcuq birlagdirarak kalonkada
300 mm-s goder tozyiq yaradirlar (manometrin gostaricisi), sonra
ikinci krant b veziyysts gatirirlor. Ogor tozyiq digmiirss, demsli
sistemdo buraxilis yoxdur.
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18. Texniki psevdobutilenin distillosinda alnan kub
qahginda psevdobutilenin toyini

Toymat - sks soyuduculu cihazda kub qabginin govulmasi
naticssinda psevdobutilenin alnmasina ve gazin terkibinds olan
psevdobutileni bromlu su ils udulmasma ssaslanir.

18.1. Tayinat iiciin lazom olanlar:

> Cihaz ibaroatdir:

»> yan otirmoesine @ 8-10mm asags ucu uzaldimus siiso boru
(borunun yuxar1 ucuna yivli sixacla rezin boru taxilib) salinmis
40-50 ml hacmli yumrudibli kolba;

> borulu skssoyuducu (Libix), muftanm uzunlugu 3035 sm;

> ikigat gabarciq saygaci (1/3 +1/2 hacmino gadar duzlu mohlulla
doldurulmus);

» 0,8+1,0 Litr hocmli kiiravari qazometr.

2. 2 pipeti va ya kiirali pipeti (Qempel) Orsa cihaz, bir pipet
bromlu su ils, digari iss galsvi mahlulu ile (30 %-li) doldurulur.
3. Etil spirti-rektifikat.

18.2. Tayinatin gedigi

Tomiz va quru yumrudiblikolbaya 10 =15 ml etil spirti tékiib,
i¢ind bir ne¢o parca mosamoli material atirlar vo tixacla birlikdo
0,01+0,02 gram daqiqliyi ilo texniki terazids ¢okirlor vs sonra 3-5
qram buz vs duzun soyuducu qarisigina yerlosdirirlor. Soyudulmug
kolbaya sifon vasitasi ilo 8-10 qram soyudulmus (buz+duz) analiz
olunan mohsulu daxil edib, kolbani tixacla baglayaraq, desmalla
silib darhal gokirler. Bundan sonra kolbam tokrar 3-5 dagigays buz
vo duz soyuducu qansigma yerlogdirirlor, tixaci agaraq cald onu
soyuducuya birlegdirirler vo gazometrdoki krani agirlar.

Kolbam kolbagizdiricida yaxud elektrik pilitasinds qizdirirlar,
kolbanin igindoki siiratle qaynamalidir. Qazometrin tazyiq yaradan
sigo qabi ilo yaranmus kicik vakuumun kémayi ils qaz qazometra
daxil olur.

Qazin ayrilmas: qurtardigdan sonra (qabarciq saygacina noza-
rat etmakls) qovman qurtarirlar, qizdiricinu séndiiriirler, yan 6tiirii-
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ciidoki borunun yivli sixacini agarag va tazyiq yaradan siigo gabim
agags salarkon, sistemi hava ila difiiriirlor.

Qazometrdo duzlu mohlulun soviyyasi daracelonmis hissaya
kegona godor iifiirmoni davam etdirirlor, sonra kram baglayib,
gazometri ayirirlar. Qazometrda yigilan gazi diggatle qangdirirlar
va 10 dagigaden sonra otaqdaki temperaturu vo atmosfer tozyiqini
geyd edarak, onun hocmi dlgtiliir.

Alinan qazda doymamislarin migdarint bromiu su ilo udulma-
sina gora toyin edirlor. Kub qaliginda psevdobutilenin miqgdarini
(X) ¢oki %-la asagrdaka diisturla hesablayirlar:

o Ay k25T

q
Burada:
A - gazda doymamuslarin miqdari, hacm %%-i;
y - ahnan gazin hacmi, litr;
k - hacmi normal garaita gatiran amsal, cadvaldan tapthr;
257 OC va 760 mm civa siitununda 1Litr psevdobutilenin ¢akisi,
gram;

q - analiz iiciin gotiiriilmiis niimunanin ¢akisi, gram.
Tayine sarf olunan vaxt: 45 degigedir.
Yol veriln xsta: 0,5 % -2 qadar olur.

19. Karbohidrogenli qaz fazada divinilin
v ammonyakimn tayini

Toyinat - qazin tarkibindeki ammonyak1 titirli tursu mohlulu o
tutulmasma osaslanir. Ammonyak uduldugdan sonra gazda divinili
asagida gostorilon tisullardan biri ils toyin edirlor.

19.1. Tayinat iigiin lazsm olanlar:
250; 300 ml-lik siiso gab
1,0+2,0 hacmli gazometr
200; 250 ml konusvari kolba
25 ml hacmli pipet

1n sulfat tursusu mshlulu

e
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6. Metiloranj indigatoru vs ya qarisiq indigator (metilo-
ranj+indigokarmin)
7. Innatrium hidroksid mshlulu

19.2. Tayinatin gedisi:

Stsa gqaba 100 ml IN tursu mohlulu tokiib, i¢indan kegon iki
borulu tixacla baglayirlar: bir borunun ucu qabm dibinos gatir, o biri
borunun ucu bir azca tixacdan CIXIT,

Tixacin yuxarisindan ¢ixan borularin uclar diizbucaq altinda
ayilib. Qisa boru qazometrls (doymus xdrsk duzu mohlulu ilo
doldurulmus) fenolftaleinli distills suyu ilo doldurulmus qabarciq
saygact vasitasi ilo birlagdirilir.

Uzun boru iss rezin borunun kigik parcasi ils niimuns gétiiriilon
kranm stuserins birlesdirilir. Birlogmomisdan avval kran va boru
tadqiq olunan qazla iifiiriiliir. Niimuno gétiiriilon krani ela acirlar ki,
tursu mohlulundan qazometrs qaz 2 daqiqeda taxmini 100 ml siiratlo
kegsin.

1,0 + 1,5 litr qaz kegirilir. Sonra kegan qazin hacmi élgiiliir vo
divinilin migdan bromlasma tisulu ilo va ya Mixalev cihazinda tayin
olunur.

Pipet ilo 25 ml moahlulu konusvari kolbaya kegirirlor, 2-3 damci
indigator olave edib tursunun artigini 1n qgslovi mohlulu ils
titirlayirlor. ’

Hesabat asagidak diisturla aparilir:

X = VNH: -100
V+ VNH,
Burada:
X -tadgiq olunan qazda ammonyakin migdari, hacm %;
vV - qazometra yigilms qazin migdary, mi;

- tursu mohluly il udulmus ammonyakin hacmi asagidak:
My diisturla hesablamy:

Vi, =(100F, —4aF,)-22,4
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burada:
titrlamaya sarf olunmus 1N qalovi mahlulunun migdari, mi;
F, - In tursu mahlulunun faktoru;
F, - In qalavi mahlulunun Sfaktoru;

Divinilin miqdan asagidaki diisturla hesablanir:

c-v

r= V4V,

burada:
y - tadqiq olunan qazda divinilin migdari, hacm %5,
C - qazometrds yig1lmig qazda divinilin migdari, hacm %5;
Vva BNH3 - yuxarida géstarilonlor kimidir.

20. Akril tursusunun nitrilinds hall olunmus
tonzimginin migdarinin tayini

Toyinat - tanzimginin su ild ¢okdiiriilmosinden vo alinan ¢okiin-
tiiniin sabit ¢okiys qadar qurudulmasmdan ibaratdir.

20.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:
500 ml hacmli kimyavi stokan
@ 80 -100 mom Biixner qifi

0,75-1,0 Litr hacmli Bunzen qabi
Su gsirnagh nasos

Elektrik quruducu skaf

Rezin ucluglu siige cubuq

50 -100 m! slifli tixach kolba

VVVVVY VYV
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20.2. Tayinatin gedisi

Shifli tixaclt kolbaya tenzimcinin mshlulunu tskiib, analitik ta-
rozida gakirlar. Kolbadan 10 qram mohlulu 350 ml hecmli kimyavi
stokana tokiib, yenidon onu ¢okirlor, birinci ve ikinci ¢akiloraras:
forq analiz tigiin gétiiriilon tanzimginin ¢okisine uygundur. Stokana
300 ml su olavs edirlor vs nitrilinin suda tam hall olunmasina godoar
va tonzimcei ¢6kens qador qangdirirlar. Stakandakini Biixner qifina
yerlosdirilmis, avvalcadon sabit ¢akiys gader qurudulmus vo ¢okil-
mis filtirdon siiziirler. Siizmani siiratlondirmok uglin su sirnaqh na-
sosdan istifads olunur.

Rezin ucluglu siiso gubugunun kémoyi ilo cokiintiinii komiyyat-
ca filtirs kegirirlor. Cokiintii ilo filtiri saat stisosing yerlosdirarak 500C
sabit gokiys golons kimi quruducu skafda qurudurlar, har yarim
saatda kontrol ¢okiler apariir. Quruma temperaturu 50°C-dan gox
olmamahdir, yiiksak temperaturda tanzimci orlyir (orims tempera-
turu 55-570C) va itkiler ola bilar.

Hesabat asagidaki kimi aparilr:

5 (a=)-100
q

Burada:
X - tonzimcinin migdar, ¢oki % ;
a - quru ¢okiintii ila filtivin cokisi;
b - qurudulmus filtirin ¢akisi ;
q - tanzimci mahlulun ¢okisi, qram.

Tayinata sorf olunan vaxt: 25 daqiqadir.

21. Duzsuzlasdirilmis suda arqentometrik iisulla
xlorun toyini

21.1. Tsyinat iiciin lazim olanlar:
»250; 300 ml hacmli konusvari kolbalar
» 100 ml hacmli silindirlar
»Indigator: 10%-li K,CrO,4
> 1 ml hacmli mikrobiiret

>1 titrda 4,791 qram giimiis nitrat olan mahlul
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Titrlonsn mohlulun neytral yaxud zaif golovi oldugu halda,
xloridlari argentometrik iisulla toyin etmok olar.

21.2. Tayinatin gedisi:

750-300 ml konusvari kolbaya silindirlo 50 ml analiz olunan
niimuns tokib, itizerine 1 ml Ka2CrOs indiqatoru slava edorak,
gangdiraraq zeif qirmizi-qonur rong alinana gadar titirloyirlar.

21.3. Hesabat:
X=(a-0,12)-10

Burada:
X - xlorun migdart mq/t
a - AgNO; mahlulunun niimunanin titrlonmasina sarf olunan
migdar1, ml;
0,12 - ranga gora diizalis.
Hesabat niimunasi:
100 ml niimunanin titirlonmasine 0,53 ml sorf olunub.

X = (0,53-0,12) - 100 =0,41-10 = 4,1 mq xlor/t

22. Sulfat tursusu mohlullarinda sulfat tursusunun
miqdarnn tayini

22.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:
»250-300 ml hocmli konusvari kolbalar;
%50 ml hacmli biiretlor;
> 10 ml hacmli pipet;
» Fenolftalein indiqatoru;
»0,1n natrium hidroksid mohluly;
» 50 ml hacmli silindr

22.2. Tayinatin gedisi:

Silindirls 50 ml distillo suyu 6lgiirler, pipet ilo 10 ml analiz
olunan tursunu 2-3 damci fenolftalein olava etmoklo 0,1n golovi
mohlulu ilo ¢ohray: rang ahinana gader titrloyirlor. Sulfat tursusunun
miqdarim agagidaki diisturla hesablayirlar.
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0,1-a

X = %
Burada:
X - sulfat tursusunun migdan, ¢oki %-ls;
a - itrlomaya sarf olunan qalavinin migdari, mi;

d - niimunanin xiisusi ¢akisi.

22.3. Hesabat niimunasi
10 ml tursunun titirlomesina 16 ml 0,1n gsalevi sarf olunub.

Tursunun xiisusi gokisi 1,01.
_0,1-16,0

=1,58
1,01

23. Sulfat tursusunun migdarinin tayini

Sulfat turgusunun faizlo miqdarini niimunanin gotiirillmiis ¢oki-
sini galovi mohlulunun titirlenmasi ilo tayin edirlor.

23.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:

1. 250 ml hacmli konusvari kolbalar

2. Analiz olunan nimunsnin ¢okisini gétiirmek iigiin slifli
pipetkali damcilayici.

3. 0,5n natrium hidroksid mohlulu

4. 1% fenolftalein indigatoru

23.2. Tayinatin gedisi:

Quru damcilayicinin % hscmine goder analiz olunan sulfat
tursusu tokiirlor. Sonra pipetin rezin borusunu sixaraq damcilayici-
dan pipets tursunu doldururlar. Pipeti ehtiyatla ¢ixarib icindaki tur-
sunu 50 ml su tokiilmiis konusvari kolbaya bosaldirlar. Pipeti dam-
cilayiciya qoyub yenidsn analitik tarszids gokirler. Birinci va ikinci
¢okilar arasi forq analiz iigiin gétiiriilon tursunun ¢akisins barabardir
va 0,7-0,9 gram olmalidir.( ©gar ¢oki 0,7 qramdan azdirsa, pipets
yeniden tursunu yig1b, niimunays slavs edirlar va yenidan gakirlor).
Kolbada olan tursunun sulu mshlulunu fenolftaleinin (2-3 damcar)
istiraki ils itmayan ¢ohray: reng alinana gadar 0,5n gelavi mohlulu
ilo titirlayirlar.
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Sulfat tursusunun migdarim asagidaki diisturla hesablayirlar:

@ f-00245:100 _a-f-245
q q

Burada:
X - sulfat tursusunun migdari, ¢oki %5,
a - titrlamaya sarf olunan 0,5n qalavi mahlulunun migdari, ml;
0,0245 - 1 ml 0,5n galavi mahluluna uygun olan sulfat tursusunun
migdari, gram;
QO - analiz olunan niimunanin ¢okisi, gram.

Toyinata sorf olunan vaxt: 20 dagiqadir.
Yol verilon xata: 0,2-0,25% olur.

23.3. Qeyd: 0,7-0,9 qram nimuna cokisi 80-100 % tursunun
qatihg figiin nezards tutulub.

Tadqiq olunan niimunads tursunun gatih@ az olduqda niimu-
nanin ¢akisi 1,5 qrama gader artirla biler.

24. Sorbost yagh tursunun tayini

24.1. Tayinat iigiin lazum olanlar

1. Etanol-toluol qarisig1 (70:30)

2. 0,1n natrium hidroksid mahlulu

3. 0,1n kalium hidroksid mshlulu

4. Fenolftalein indigatoru

5. Konusvari kolba

Toyinat kaugukda gaynayan etanol-toluol garisigy ilo sarbast
yag tursusunun ¢ixardilmasina vo alman mohlulun galovi mahlulu
ilo titirlonmasino asaslamr.

24.2. Tayinatin gedisi

Analitik terezids ¢okilmis 5 qram xirda dogranmus kauguku
konusvari kolbaya yerlogdirirlor sonra iizerins 30 ml etanol-toluol
garsigt slave edirlor. Kolbaya tixacla hava ilo soyuyan soyuducu
birlogdirirler. Sonra kolbani qum hamamina yerlosdirib, qizdiririar.
Kolbanmn icindoki mohlul gaynamaga basladigdan sonra onu 10
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daqiga gaynadirlar. Sonra hava soyuducusunu agib, kolbadakini
bagqa kolbaya bosaldirlar. Kolbada qalan kauguka yenidon 30 ml
etanol-toluol qarigig1 slave edib, hava soyuducusuna birlogdirib, 30
dsqige qum hamaminda qizdirirlar. Alinan ikinci mohluluda homin
kolbaya bosaldirlar.

Yagh tursunun tam gixardilmas: iigiin eyni amoliyyatr (10-15
ml) etanol-toluol qansig olavs edsrok tokrarlayirlar. Alinan biitiin
mohlullar hamin kolbaya yigilir. Serbost yagh tursunun miqgdarini
toyin etmak iigiin, mohlul soyuduqdan sonra 5-7 damet fenolftalein
slavo edirlor vo ¢ohrayr rong alnana goder qarisdiraraq 0,ln
natrium hidroksid (yaxud kalium hidroksid) mehlulu ilo titirloyirlor.
Paralel olaraq yoxlayici tacriibs aparirlar. Sarbast yagl tursunun
migdarmi %-lo (X) stearin tursusuna hesablayaraq asagidaki
diisturla toyin edirlar:

(B:1-B:) &.0,0284 -100
r

burada:

v, - titrlamaya sarf olunmus, galavinin migdary,ml;

v, - yoxlayicr tacriibonin titirloamasina sorf olunmug qalavinin
hacmi, mi;

F - galavinin faktoru;

0,0284 - dagiq 1n qalavi mohlulunun Iml-ns ekvivalentli olan stearin
tursusunun migdary,
q - kauguk niimunasinin ¢akisi, gram.
Yol verilon xata: 0,05% olur. '

25. Sorbast karbonat tursusunun gatihgmn tayini

25.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:

1. 200; 250 ml hacmli konusvari kolbalar.

2. 50 ml hacmli biiret

3. 200 ml hocmli silindr

4. 0,01n NaOH mahlulu

Toyinat sorbast karbonat tursusunun gelovi ilo titrlanmasindan
ibaratdir. Karbonat tursusunun miqdan az olduqda titirlomani
0,01n galevi mohlulu ils aparirlar. Titrlomoe prosesinds qansdirdigda
karbonat tursusu asan pargalanaraq atmosfers ayrila bildiyi iigiin
(va oksine havadan udula bilor) titirlomeni kip tixacla baglanan
qabda aparmaq lazimdir,

37



25.2. Tayinatin gedisi

750-300 ml hecmli siigo gabmna 200 ml tadgiq olunan suyu
tokiirlor, 0,2 ml 1%-l fenolftaleinin spirtli mehlulunu slava edirler
ve 0,01n golovi mehlulu ilo titirleyirlor, har dafs qangdirdiqgda qab
tixacla baglanmalidir.

Titrlonan mehlulun rongini «yoxlayici» mohlulun rangi ilo
miigayiss edirlor. Rongler uygunlasanda qarigdiraraq bir nego
daqiga gdzlayirlar, ager renglor yens do farqlonmirlorse onda hesab
etmok olar ki, titirlome tam qurtarib.

«Yoxlayicr» mahlulu hazirlamaq tigiin 200 ml tedqiq olunan
msahlula 2,5 ml seqnet duzunun golovi mehlulunu ve 0,2 ml 0,01%
fenolftaleinin spirt mohlulunu slave edirlor, mohlul ¢ahray: rengg
boyanir.

25.3. Hesabat:
0,01n NaOH migdarmi ml X-22=80, miqdar1, mg/%.

25.4.Hesabat nitmunasi
200 ml niimunonin titirlonmasine 1,5 ml 0,0ln gelevi sarf

olunur. Karbonat tursusunun miqdari, ma/t= 1,5x2,2=3,3 mq/L.

25.5. Qeyd:

Sulfat tursusu oldugda, imumi tursulugu yuxarida gosterilon
kimi toyin edirlor. Sonra eyni migdarda yeni su niimunasini 30
dagiqe qaynadirlar, kolbani, patron shongli siiss borusu iginden
kegan, tixacla baglayib soyudurlar vs golavi ile titirleyirlar.

iki titrlomonin forqini karbonat tursusuna kegirirlar.

26. Piknometrlo maye mohsullarmn xiisusi
¢akisinin toyini

Piknometrla xiisusi gokinin toyin iisulu on daqiq tisuldur. Usul
mohsulun milsyysn hacminin ¢akisinin eyni hacmda suyun ¢akisinin
arasindaki nisbata osaslanur. Piknometrin secilmosi mohsulun mig-
darindan vo tolab olunan daqgiglikden asilidur. Piknometrin hocmi
artdigca daqiglikds artir.

Hor piknometrin toyin olunan «su adadi» olmalidir (toyinat
temperaturunda piknometrin hocmindaki suyun ¢okisi).

38



«Su adadini» tayin etmak iigiin asagidakilar etmak lazimdir:

Piknometri diqgetle xrom qarisigi, spirtle ve distillo suyu ile
yuyub, tomizlonmis hava ilo qurudurlar, 10 daqige ¢oki otaginda
saxlayib, 0,0002 qram doqiqliyi ilo analitik torezida ¢okirlor. Sonra
piknometra pipet vasitssi ilo tazo qaynadilmig va soyudulmus su
doldurub, onu 20°C(+0,1°) temperaturda olan su ilo doldurulmus 3
Litrli bateriyali stokana yerlogdirirlor.

Piknometri simls yaxud probkal iizgaclo barkidirlar. 20 doqiqe-
den sonra suyun artigini saviyys yuxari gostericiye gatana kimi, bo-
ru sokilds biikilmiis filtir kagizi il gétiiriirler, piknometri quru aski
ilo silib, 10 daqiqs ¢aki otaginda saxlayaraq analitik terszido okir-
ler.

Su odadini asagidak: diisturla hesablayirlar:

m=nm;-m

burada:
m, - su ila piknometrin ¢akisi;
m; - bog piknometrin ¢akisi.

Mbshsulun xiisusi ¢okisinin tayini «su adadinin» tayini ilo eyni
aparirlar. Xisusi gokini agagidaki diisturla hesablayirlar:
d= m, —m
m

burada:
m, - mohsulla birgs piknometrin ¢akisi;
m; - bog piknometrin ¢akisi;
m - piknometrin «su adadi».

Yol verilon xata: 0,0004 gram olur.

27. Dilatometrik piknometrls xiisusi ¢okinin tayini

Dilatometrik piknometrlordon adaton asan ucuguluga malik
moahsullarin xiisusi ¢okisinin tayininds istifade olunur. Piknometrin
bogazindaki deracelonma, mayenin soviyyasi sifir xattinds belo ol-
madiqda, onun hacminin daqiq 6lgmasine imkan verir.

Bu darscolonmenin her 1 ml-i suyun ¢okilmasi ilo yoxlanil-
maldir, ksnara gixmalar olduqda, piknometrin pasportunda uygun
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diizalisler apariimalidir. Hor bir piknometrin 2,5+3 atmosferdo moh-
kamliyi (davamligr) yoxlaniimalidir.

Tadqiq olunan mahsulun xiisusi ¢okisini tayin etmak tigiin, quru
tomiz piknometri rezin tixacla va simlo birge 0,01 qram daqiqliyi ilo
cokib, 5-10 dagige soyuducu garigiga yerlogdirirlor vo sifon vasitasi
ils bogazdaki birinci xstta gader soyudulmus mahsulu tokiirler. Pik-
nometri tixacla baglayib, onu barkidirlr. Piknometri soyuducu ga-
ngigindan ¢rxarib, yapisan duzu su ilo yuyub, qurudurlar, otaq
temperaturunda 20 daqige saxladiqdan sonra 0,01 qram daqiqliyi
ils gokirlor. Mayenin hecmini slgmok tigiin piknometri bogazindan
yuxar1 xottina gader mioyyan temperaturu olan su termostatina
yerlosdirirlor vo 20 doagige saxlayirlar. Sonra asagn kenarina gors
mayenin saviyyssinin dayandig doracani qeyd edirlor. Mayenin
xiisusi ¢okisini agagidaki disturla toyin edirler:

d=Pl_PO
V+V

burada:
P, - piknometrin ¢aokisi;
P, - tadqiq olunan mahsulla piknometrin cakisi;
V  sifir xattina gadar piknometrin su adadi;
V, - su hamanumn temperaturunda sifir xattindan mayenin saviyyasi
dayandigy doracaya gadar ml-nin migdart.

Toyina sarf olunan vaxt: 30-35 daqiqge.
Yol verilan xata:0,001 gram olur.

28. Sonaye sularinda doymamis birlosmolarin bromlagma
fisulu il toyini (dama tisulu)

Toyinatin apariimas: tadqiq olunan suyu brom moahlulu ilo
tititlomasinden ibaratdir. Bromla kalium yoddan sixigdirthib ¢ixa-
rilmig yodun nigastaya tesirindon goy rong alinanda, reaksiya sona
¢atmus hesab olunur.
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28.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivior va qablar
25-50 ml hacmli kranh biiret

10 ml pipetka

0,1 ml dsracolonmis 0,5 m] hacmli pipet

Stativds rezin tixacl: sinaq siigalorinin dosti

A,B v5 V brom mohlullari

1% kalium yod mahlulu

1% kraxmal mshlulu

NN h LN -

28.2. Brom maohlulunun hazirlanmasi:

B vo V zaif mohlullarin hazirlanmast iigiin ilkin A mshlulundan
istifade olunur. Bu mahlulu hazirlamagq iigiin 420-450 ml hacmli kip
sixacli siigo qaba 400 ml distillo suyu tokiib, 0,01 ml —o doracalonmis
pipet vasitesi ilo 0°C- ya qador soyudulmus daqiq 0,4 ml brom slava
edirler. Qabin igindokini brom tam hsll olunana qadar galxalayirlar.

Mohlulun titri:

_314-04

400

A4 =0,00314

3,14-bromun xiisusi ¢okisi.

A mohlulunu 2,5 dafs distills suyu ilo durulagdiraraq B mohlulu
alinir, yoni 100 ml A mohluluna 150 ml distilla suyu alava edirlar.

B mohlulunun titri:0,00314:22=0,000057 qram/ml

Reaksiyaya gora 0,000057 qram brom 0,00001 gram divinil
yaxud 0,000015 qram propilenls reaksiyaya girir.

V mohlulunu (is¢i mshlul) B mohlulu 2 dofs distills suyu ilo
durulasdiraraq hazirlayirlar.

V mohlulun titiri: 0,00126:2=0,00063 qram/ml

Bu mshlulun 1 damcisinda bromun migdari 0,000028 qramdir,
Bu da reaksiyaya goro 0,000005 qram divinil 0,000007 qram
propilens uygundur.

Praktiki gdstorigilors osason miisyysn olunub ki, belo asagl
qatiliqlarda brom ikiqat rabitalilerin yalniz biri ile reaksiyaya girir.

Belolikls B mohlulunun bir dameisi 0,00002 gram divinils,
yaxud 0,000015 gqram propilens, V mohlulunun iss 1 damcis:
0,00001 gram divinils vo ya 0,000007 gram propilena uygundur.
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28.3. Tayinatin gedisi:

Hor iki ucu kapilyara uzadilmis stiso boru (uzunlugu 70-80 mm)
icinden kegon tixacla biireti baglayirlar. Biiretin asagl hissasina
(krandan asagl) smaq sisosinin diametrine uygun rezin boru
kegirirlor. Uzadilmis ucun ¢ixi§ gozii 1 mm olmaldir va onda bii-
retdon axan suyun hor 1 ml-da 21-23 dama olmalidir. Biiretdan as-
ta-asta axidmagla 5 ml —den az olmayan suda damcilarin hesablan-
masi ilo 1 ml —dski dameilarin migdarini toyin edirlor.

Biireti bromun V mehlulu ilo doldururlar. Tadgiq olunan suda
propilenin olmasin keyfiyyat analizi ilo toyin edirlor. Bunun i¢iin
sinaq siigosine pipet ils 10 ml todgiq olunan suyu tékiib, sinaq
sligosini biirets birlogdirirler vo 1 damci bromlu su alava edirlor. Si-
naq siigesini biiretdon ayirarag, rezin tixacla baglayib ¢alxalayir-lar.
Sonra 1-2 damci kalium yod mehiulu vo 1-2 damc1 nigasta alave
edib calxalayirlar.Alinan goy rong todqiq olunan suda doymamus
birlagmolorin olmamasm gdsterir. Ogar rongi doyismirse, bu doy-
mamuslarin olmasin gostarir.

Doymanus birlesmaler olduqda, onlar1 migdar: analiz ila tayin
edirler. Bunun iigiin tomiz sinaq siisesina 10 ml tadgiq olunan sudan
tokiib, 5 damci bromlu su slave edirlor vo sonra birinci tacriibads
aparilan smoliyyatlar eyni ilo tekrar olunur.

Eyni sinaq giisesina brom mohlulu alavs etmak olmaz, ona gora
ki, yeniden slava olunan bromlu suyun damecisi birinci novbods ka-
lium yoddan ¢rxmug serbast yodla reaksiyaya gircak ranglanma alin-
madiqda, tacriibeni brom suyunun 10;15 va sairo damcilan ilo gdy
rang alinana gadar tokrar edirler.

Moslum intervalda doymamis birlesmoalar miioyyan edildikdas, bu
intervalda damei-dame1 bromlu su slava edarak, dagiqlogdirirlar. Bu
intervalda hansi damcida goy rong alndigi toyin edilir. Ogor titir-
lomays 3 ml artiq V mohlulu gedibss, onda tacriiboni B mahlulu il
takrar edirlor. 30-40 damcidan gox bromlu suyu slave etmok maslo-
hat gorilmiir.

Toyinatm miiddati tadqiq olunan suda divinilin yaxud propile-
nin olmasindan asthdir va 5-20 doqigs arasinda olur.

Toyinatin xatast: £0,0003% tegkil edir.

Yol verilon xota: 0,0002 % taskil edir.
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28.4. Hesabat niimunasi:

10 ml tadqiq olunan suya 9 dameci V mohlulu gedibss, nozors
almaq lazimdir ki axirme1 damcr kalium yodla reaksiyaya gedib,
onda doymamuslarla reaksiyaya sorf olunan 8 damcidir. Bu da
0,00008 gram divinil, yaxud 0,000056 qram propilen togkil edir.

0,00008 - 100

= 0,0008 %
10
0.000056 1100 _ 1 10056

10

28.5. Qeyd:

1. Calxalandiqda sinaq siigesina qoyulan tixaclarin tamizliyina
dagiq nozarat etmok lazimdir, har tocriibadsn sonra onlar yaxs: yu-
yulmahdirlar. Divinil ve ya propilenin olmasma baxmayarag,
bromlu suyun birinci damlasinda tixacda qalan kalium yodun az
miqdar1 géy rong verir.

2. Tedqiq olunan su nimunesini tam doldurulmamis gabda
saxlamaq olmaz, belo ki bu halda 1-2 saat saxladiqdan sonra di-
vinilin vo propilenin gatilifi toxminan 2 dofa dayisir.

3. Brom mohlullan yaxs: siliflonmis tixach siigo gablarda saxla-
milmalidir. B ve V mahlullar: bir sutkadan artiq saxlanilmur.

29. Agac — gotran antioksidlegdiricids fenollarm
timumi miqdarimn toyini

Analiz agac-gatran antioksidlogdiricisinde olan fenollarin
fenolyatlara kegmosina (agac-qatran antioksidlagdiricini taxminen
5%-1i kalium hidroksid mohlulu ils galxalamagla) ve alinan fenol-
yatlar mohlulunun sinma (refraksiya) gostoricisinin toyinins ssasla-
nir. Sinma gostoricisine gore Xiisuson tartib olunmug cadveldan,
analiz liglin gotiirtilmiis agac-qatran antioksidlegdiri-cisinin torkibin-
doki fenollarin miqdan tapilir,

29.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivior va gablar:
1. «PLU» markal: Abbe tipli universal laboratoriya refrak-
tometri.
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2. 50 ml hacmli ayiric: quf.

3. Qovulmus benzol va ya ksilol.

4. 1,3439:1,3440 sinma gostoricisi olan kalium hidroksid
mohlulu

Kalium hidroksid moshlulunun hazirlanmas.

55-56 qram kalium hidroksidi | £itr distillo suyunda holl edirlar.
Hazirlanan mohiulun gatibmi 0,5n xlorid tursusu meohlulu ils
titirlamoklo yoxlayirlar.

Mohlulun gatiigi 5,2-5,5% olduqda 200C-ds onun giia sinma
gostaricisini tayin edirlar, bu gostarici 1,3439-1,3440 uygun olma-
hdir. Géstarici agag oldugu halda mohlulun gatiigini az miqdarda
kalium hidroksid slavs ederak yiikseldirler, yuxar oldugda mohlulu
distillo suyu ilo durulasdirirlar.

29.2. Tayinatin gedisi

Iso baslamadan refraktometrin sifir noqtesini yoxlayirlar.
Bunun iiciin refraktometrin prizmasina 1-2 damci distilla suyu olave
edib va 20°C-da onun siia sinma gdstaricisini toyin edirler. Bu gos-
torici 1,3330 berabar olmalidir. Bu giymoatdon kenara ¢ixmalar
olduqda, refraktometrin agrabini skalanin 1,3330 doracasine gqoyur-
lar vo acarla isiq kolge serhoddini xagm kosismoe markezins kegirirler
va bir neg¢a dofo suyun glia sinma gostaricisini tayin edirlor.

Refraktometrin gdstaricisinin diizgiin olmasina smin oldugdan
sonra, hazirlanmis kalium hidroksid mohlulunun siia sinma
gostaricisini toyin edirlor. Bu magqsadle refraktometrin prizmasimin
{izorins 1-2 damei galevi mehlulu yerlosdirirlor. I519-kolgs serhadini
xac¢imn kosismo meorkazing gotirirlor vo gkalaya gors qeyd edirlar ki,
hazirk: veziyystde hansi daracalors uygundur. Omeliyyat: 8-10 dafo
tokrar edirlor. Sonra prizmadan golovi mohlulunu tomizloyirler veo
yeni 1-2 damcini eyni mohluldan alavas edib, bir nega dafs isiq kolgs
sorhadini teyin edirlor ve skaladan gostaricilorin hesablanmasini
aparirlar.

Refraktometrin gostaricilari 0,0001-0,0002 daqiqlikle gotiiriiliir.

Alman noticalordon 0,0004-0,0005 konara ¢ixmalar: onlar
nazers almayaraq, galan naticalorin orta giymotini tapirlar. Sonra
50 ml hecmli ayirics qifa 15 ml benzol yaxud ksilol tokiib lizerine
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0,1-0,15 gram (analitik torozids ¢okilmis) agac-qotran antioksidlos-
dirici va siia smma gostaricisi 1,3439 va ya 1,3440 olan 10 ml kalium
hidroksid slavs edirlor. Qarigigt 2-3 daqigs qarigdirirlar ve tabage-
lasmays saxlayirlar. Sonra asag: tobagaden bir nege damer siiziirlor
ve agagi tabaqanin galan hissosini glifli tixacli stokana ayirirlar. Bu
mohlulun 1-2 damcisiu refraktometrin prizmasma olavs edirlor vo
sonra galovi mahlulunun tayininds oldugu kimi 200C-ds siia stnma
doracasini tayin edirlor, 10-15 hesablamanin orta qiymatini tapirlar.

Sinma gostoricisine gora taqdim olunan cedvelden gétiiriilon
agac-qotran antioksidlesdiricinin ¢okisinds olan fenollarin miqda-
rini tapirlar.

Hesabat asagidaki diisturla aparilir:

_a-100
q

X

Burada:

X - agac-qatran antioksidlagdiricinin tarkibindads fenollarin migdar:,

¢coki % ;

a - miiayysn sinma amsahna uygun olan fenollarin migdart, qram;

q -analiz digin gotirilmiis agac-qatran antioksidlosdiricinin ¢akisi,
gram.

Toayinata sorf olunan vaxt: 25-30 dagiqa olur.
Yol verilon xata: 0,35 % toskil edir.

29.3. Qeyd. Sinma gostaricisi tayin olunmus kalium hidroksid
mohlulunu kip baglanan siigo qabda saxlayirlar ve giindalik is iigiin
mohluldan bir godar basqa kip baglanan siise qaba tékiirlor. Moh-
lulun siia sinma smsali arabir yoxlanmalidir.
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Smma gstoricisine gora fenollann migdarimn t3

Cadvol 1.
ini

20°C-do Agac-gstran 200C-da Agac-gatran anti
analiz olunan anti oksid-n analiz oksid-n analiz
mohsulun apaliz tgiin olunan iiglin gotiirilmiis
smma gotiir-g gokisin- | mah-n smma ¢okisinda
gostaricisi ds fenollarn gostoricisi fenollarin migdarn
migdar
Kalium hidroksid 1,3439 Kalium hidroksid 1,3440
1,3439 0 1,3440 0
1,3440 0,0059 1,3441 0,0066
1,3441 0,0117 1,3442 0,0132
1,3442 0,0176 1,3443 0,0198
1,3443 0,0234 1,3444 0,0264
1,3444 0,0293 1,3445 0,0330
1,3445 0,0352 1,3446 0,0396
1,3446 0,0410 1,3447 0,0462
1,3447 0,0469 1,3448 0,0528
1,3448 0,0528 1,3449 0,0581
1,3449 0,0581 1,3450 0,0635
1,3450 0,0635 1,3451 0,0688
1,3451 0,0688 1,3452 0,0741
1,3452 0,0741 1,3453 0,0794
1,3453 0,0794 1,3454 0,0848
1,3454 0,0848 1,3455 0,0901
1,3455 0,0901 1,3456 0,0954
1,3456 0,0954 1,3457 0,1008
1,3457 0,1008 1,3458 0,1093
1,3458 0,1093 1,3459 0,1179
1,3459 0,1179 1,3460 0,1254
1,3460 0,1264 1,3461 0,1349
1,3461 0,1349 1,3462 0,1435
1,3462 0,1435 1,3463 0,1520
1,3463 0,1520 1,3464 0,1592
1,3464 0,1592 1,3465 0,1665
1,3465 0,1665 1,3466 0,1737
1,3466 0,1737 1,3467 0,1810
1,3467 0,1810 1,3468 0,1882
1,3468 0,1882 1,3469 0,1965
1,3469 0,1965 1,3470 0,2023
1,3470 0,2028
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30. Lateksda va ¢irkab sularda kaugukun tayini

Toyinat lateksdan kaugukun koaqulyasiyasindan, ayrilmasin-
dan, qurudulmasindan vs koaqulyasiya olunmus kaugukun ¢akil-
masindan ibaratdir.,

Lateksds alinan kaugukun miqdarma gora, xiisusi tartib olun-
mus codvaldon kaugukun uygun olan ¢iximini tapirlar.

30.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:
12itr hocmli plastik yaxud galin divarl: giigs stakan.
150 ml hacmli kimyavi stakan

100 mm diametrli ¢ini yaxud dsmir kasa

Kisa, metallik ya da ipak six torlu slok.

17-18%-li kalium ya da maqnezium xlorid mshlulu
Susuz asetat tursusu.

DA P LN -

3.30.2. Tayinatin gedisati (lateks iigiin)

1 gitr hocmli stakana 500 ml distills suyu tokiib, 10 ml kalium
(maqnezium) xlorid 1-3 damci asetat tursusu (axirincini slavs etmo-
mok dos olar) slavs edirlar.

150 ml hacmli stokanda 100 gram analiz olunan lateksi ¢akirlar.
Cakilmis lateksi qarigdiraraq hazirlanmis qarisiga bosaldirlar. Koa-
qulyasiya olmusg kauguku tordan ya da kisadan siiziib ihq (35-40°C)
su ilo yuyurlar, sllo sixib xirdalayirlar va kasada sarirlor. Kaugukla
kasan1 15-40 daqgiqays quruducu gkafa (180°C yuxar1 olmasin)
yerlasdirirlor, sonra ¢ixarib havada soyudurlar va ¢akirlar.

Kaugukun gakisine géroe bu mogsad tigiin xiisusi tartib olunmus
cadvaldon kaugukun ¢iximini tayin edirlsr (karbohidrogenlors géra
hesablayirlar).

I-ci polimerizatorun lateksini ¢ox yumsaq vs yapisqanlt oldugu
iiciin tordan siizmiirlor, onu stokanda digqgstlo yuyurlar (stokandaki
su bir nego dofo doyigdirilir). Sonra kauguku slla gétiiriib sxarlar va
kasada sarirlar.

«Lateksda kaugukun miqdari-kaugukun ¢iximi» cadvalini asa-
gidaki hallar asasinda tortib edirlor.

1. Biitiin daxil olunmus stirol lateksin torkibindadir.

2. Lateksin torkibinda yalniz 1,5% divinil var, qalan hissasi

deqazasiya olunub.
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Kaucukda kiiliin miqdan 0,5%.
Karbohidrogen va su fazasinin nisbatlori 100:105
Divinills stirolun nisbatlori 70:30
. Kaugukda divinilin migdar: 76,5% v» stirolun 23,5%
Yuxarida deyilonlors osaslanaraq hesabati asagida gostarilon
kimi aparirlar.
Kaugukun 10%-li ¢iximu figiin lateksin torkibi:
1. Su fazas1 105 ¢aki hissasi.
2. Kauguk 10 ¢oki hissosi.
3. Stirol 30-2,35=27,65 ¢aki hssasi
4. Xiil 0,05 ¢aki hissasi
Comi: 142 ¢oki hissasi.

5. Hall olunmus divinil:

AUpw

=214

Umumi 142,70 + 2,14 = 144,84 ¢aki hissasi.

144,84 ¢oki hissasinin torkibinds 10 goki hissasi kauguk var, 100
¢oki hissasindo ise 10010 _ 69

144,84

Belsliklo 100 qram lateksin tarkibinds 6,9 qram kauguk
oldugda kaugukun ¢iximi1 10%-2 barabardir.

Kaugukun 20%-1i guxamu Gigiin:

Lateksin torkibi:

1. Su fazas: - 105 ¢oki hissasi.

2. Kauguk - 20 ¢oki hissost

3. Stirol — 30-4,7=25,3 ¢oki hissesi (4,7- stirolun 20%-li
kaugukun tarkibinda 23,5%-in ¢oki hissasi)

4. XKiil - 0,10 ¢aki hissasi

Comi - 150,4 ¢aki hissasi

5. Hoall olunmus divinilin miqdart: 4_51%& =226 §oki hissasi

0

Umumi  150,4+2,26=152,66 ¢oki hissasi.

Lateksin 152,66 ¢oki hissasindo 20 ¢aki hisse kauguk var.

Lateksin 100 ¢aki hissasinda:

20 -100 13 ¢oki hissoesi kauguk var.

1,5-142)7
10

152 ,60

Beloliklo, 100 qram lateksds 13,1 gram kauguk var — kaugukun
crxamu 20%-dir.
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Buna géra do 30%; 40%; 50%; 60%; ve 70% kaugukun ¢iximlari
t¢iin kaugukun miqdarmi hesablayirlar. Sonra alinan naticslor
osasinda cadval tortib edirlor «Lateksds kaugukun miqdart —
kaugukun ¢ixim» grafikini qururlar.

Cirkab sularin Tarkibinds kaugukun toyininds 1 litr hacmli
stokana 500 ml su kemorindsn su tékib, 10 ml kalsium xlorid, 1-2
ml asetat tursusu slavs edirlor va qangdiraraq 500 ml tadqiq olunan
sudan slave edirlor, galan omoliyyatlar1 lateksds oldugu kimi

aparirlar.
Hesabat asagidaki diisturla aparirlar.
X=a-2
Burada:

X - da kaugukun migdan, q/¢;
a - rudugdan sonra kaugukun ¢akisi, gram.
Tayinata sarf olunan vaxt: 50-60 daqiga olur.

31. Akril tursusunun nitrilinds hall olunmus
tonzimloyicinin miqdarimn tayini

Tayinat - su slava etmokls tonzimlayicinin ¢ékdiiriilmasindan va
alman ¢okiintiini sabit ¢akiys gadar qurudulmasindan ibaratdir.

31.1. Tayinat iigiin lazum olan qablar:

500 ml hacmli kimyavi stakan

& 80-100mm 6l¢iilii Biixner qif1. )
0,75-1,0 Litr hocmli Bunzen siigo gab1. -
Su sirnagli nasos.

Elektrik quruducu skaf.

Rezin ucluqglu siigs gubug.

50-100 m! hocmli kip tixach kolba.

NV E WD~

31.2. Tayinatin gedisi

Kip tixach kolbaya tsnzimlayici mehlulu tokiib, analitik
torazids g¢okirlor. Ondan 10 qrama yaxm mshlulu 500 ml hacmli
kimyavi stokana bogaldib, kolbam yeniden analitik tarazids gokirlar.
Birinci vs ikinci g¢okilorin arasinda forq analiz iigin gotiriilmiis
tonzimlayicinin ¢okising uygundur.
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Stakana 300 mi distills suyu slava edib, mehiulu nitril tam hoall
olana vs tanzimloyicinin ¢okiintiisii alinana gadar gangdinrlar.

Stokanin i¢indokini Biixner qifina yerlosdirilmis avvalcadon
sabit ¢akiys gader qurudulmus ve ¢akilmis filtirden stiziirlor.

Stizmeni siiretlondirmak iigiin su sirnaqh nasosdan istifads
olunur. Cokiintiinil rezin ucluglu siiss gubugun koémoyi ilo migdarca
(itktsiz) filtirs kegirirlar.

Siiziilmiis ¢okiintiini filtirlo birgo saat siisosine qoyub 50°C sabit
¢okiys golons gadar quruducu skafda qurudurlar.

Quruma temperaturu 50°C- den yuxari olmamalidir, yiiksok
temperaturda tenzimloyici oriyir (srims temperaturu 55-579C) va
itkiya yol verils biler.

Hesabat1 asagidaki diisturla aparirlar:

X = (a-b)-100

q
Burada:
X - tanzimlayicinin migdari, % ¢aki;
a - quru ¢okiintiniin filtirla birga ¢akisi;
b - filtirin ¢akisi (qurudulmus);
q - tanzimlayici mahlulun ¢akisi, gram.
Toyinata sorf olunan vaxt: 25 dogiga olur.

32. Stirola ve metilstirola gora sopolimer tarkibinin toyini

Tayinat - tomizlanmis kaugukun sinma gdstoricisinin miqdarina
gbra sopolimerin tarkibinin tayin olunmasina osaslanir.

32.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar
1. Spirt — toluol qarisigt (70:30 hacm nisbati).
2. Laboratoriya, universal «PLU» markal Abbe tipli
refraktometr.
3. Sliflonmis hava soyuduculu 50-100 ml hacmli yast1 dibli kolba
4. 25 ml hecmli 8lgii silindiri

32.2. Tayinatin gedisi

1 gram xirda dogranmis kauguku kolbaya daxil edirlor, iizoring
25 ml spirt-toluol slavs edib, hava soyuducusuna birlagdirirlar va 1
saat arzinds su hamaminda qizdirirlar. Spirt-toluol gansigini bosal-
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dib, kauguka yeniden 25 ml tazs gansgiq slave edirlor vo 1 saat su
hamaminda quizdirirlar. Sonra yens do spirt-toluol gansigini bo-
saldib, kaugukla tozaden 25 ml qansig slavs edib 30 dagiqe qiz-
dirirlar.

Spirt-toluol garigigim bosaldirlar va kauguku iki dofs 10 ml taze
spirt-toluol qarisig: ilo yuyurlar. Sonra kauguku kolbadan gixarib
filtir kagiz1 ilo qurudurlar ve tamamils qurudmagq iigiin 500C-da 20
daqigs mikrovalsdan kegirirlor. Qalinhigi 0,7-1 mm olan alinan qa-
bigin miixtolif yerlorinden 16vhaciklar kesirler va 200C -do refrak-
tometrds siia sinma gostaricisini tayin edirler. Bu zaman isiq koélgo
sarhadi miitlaq aydin olmalidir. 10-15 él¢iiden siia snma smsalinin
orta giymatini tapib, hesabatda ondan istifads edirlor.

Hesabat agagidaki diisturla aparilir:

XY= P-1,5176
C
Burada:
X - alagali stirolun va metilstirolun migdari,%;
P - tamizlanmis kaugukun tapilan sinma gostaricisi;
1,5176 - polidivinilin stnma géstaricisi;
C - 1% alagali stirol ya da metilstirola uygun olan sinma gésta-

ricisinin dayismasi; stirol iigiin 0,000724, metolstirol iigiin isa
0,000744-5 baraboardir.

Toyinata sorf olunan vaxt:3,5 saat olur.
Yol verilon xata: 0,5% taskil edir.

32.3. Qeyd

Mikrovalslar olmadiqda, spirt-toluol qanisig ilo tomizlonmis
kauguku, ¢alxalayaraq 50 ml benzolda hall edirlor, alinan benzol
mohlulu divarlarinin hiindiirliiyt 30-35 mm olan 100 ml hacmli
kristallizatora bosaldirlar Kristallizatoru benzol tam buxarlanana
gadar sorucu gkafda saxlayirlar, sonra onu vakuum eksikatora ya-
xud vakuum quruducuya yerlosdirirlor. Sabit ¢akiys golons kimi qu-
rudurlar. Qurudulmug értiiyiin miixtalif saholorindan 16vhacikler ka-
sib 209C-da sinma gostaricisini tayin edirlor.
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33. Buxarm elastikliyina gors divinil-rektifikatda vo psevdobutilen
kondensatinda asag temperaturda gaynayan (asan uguculu)
karbohidrogenlarin tayini

Tayinat 0°C -do tadqiq olunan divinilin ya da psevdobutilenin
cive manometrina tasir edan tozyiqin 6lgiilmasine asaslanur.Ogar toz-
yiq 0°C verilon torkibdaki mohsulun tazyigindan yiiksokdirsa, bunun
sabobi tadqiq olunan mshsulda asanugucu birlosmalarin (etilen va
propilen) olmasidir, onlarm buxarlarmin elastikliyi divinil vo psev-
dobutilenin buxarlannn elastikliyinden xeyli yiiksokdir. Bu farqin
giymatino asan ugucularin migdarn barossinds fikir séylomok olar.
Cihazda havanm olmasi buxarin elastikliyini artirir, buna gdrs do
tayin zamani havani tam kenarlagdirirlar.

33.1. Cihacin tasviri
Tayinat iiiin cihaz cive manometrindan, ampulalardan ve buz-

la doldurulmus vannadan ibarstdir. Cive manometri | -sokilli bo-

rudur, her dirsskde ampula birlesdirmoak iigiin otiirmoesi olan kii-
rovari genislonmasi var; dirsaklorin ikisinda da iki horokotli kran
var. Manometrin skalasimn uzunlugu 450-500mm-dir. Divinil nii-
munasi iigiin siigo ampulalarin 8lgiilori bunlardir: enli hissanin uzun-
lugu: 100 mm; bogazin uzunlugu: 150-160mm; enli hissanin dia-
metri: 12-13 mm; bogazin diametri: 5-6mm-dir. Ampula yivll si-
xacla va siigo tixacla tohciz olunmus gahn divarh rezin boru ils bag-
lanir. Sabit temperaturu saxlamaq Ugiin vanna kimi ariyon buzla
doldurulmus 2-3%itr hacmli batareyali stokandan istifads olunur;
istilik kegirmoni azaltmagq iigiin stokan azbesta biikiiliir. Asan ugu-
cularin tayininda cihazin hissalorinden hava manometrli goruyucu
qab vasitssi ilo birlesdirilmis su sirnaql nasosun komoyi ilo ke-
narlasdirlir.

33.2. Analiz olunan mahsulun niimunasinin gétiiriilmoasi

Tamiz v»> quru ampula 10-15mm qaliq tozyigs qoadar vaku-
umlasdirirlar, yivli sixagla kip baglayib, nasosdan ayirirlar va buzla
duzun soyuducu garisigina yerlogdirirlor. Rezin borunun ucunu siis3
tixacla baglayirlar. Nimunoni bilavasits ¢onin niimuna gotiirms bo-
rusundan va ya boru kemsorinin stuserindon gotiirirlor. Nimuns
gotiirma borusunu divinille yuyub, soyuducu gangigindan ¢ixarma-
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yaraq, ampula ona birlesdirilir, sonra yivli sixaci va ventili acaraq
ampula 3/4 + 4/5 hacmine qador doldurulur. Ampulanm sixacini vo
ventili baglayib, ampulan: ayirirlar va ucunu siise tixacl rezin boru
ilo baglayirlar. Eyni zamanda niimuns 2-3 ampulaya gotiiriilir.
Niimunas gotiirilmonin ssas sarti hermetiklidir.

33.3. Tayinatin gedisi

Tadqiq olunan mohsulun niimunesi ilo ampulam qarisigdan
¢ixarib, su il yuyurlar vo ariyen buzla doldurulmus vannaya yerles-
dirirlor, manometrin tiiriilmasina birlesdirirler; o biri 6tiirmasini
sliga tixach rezin boru ilo baglayirlar. 10 dagigeden sonra analiz
olunan niimunenin temperaturu 0°C-a ¢atanda, cihazi kran vasitasi
ilo su sirnmh nasosa birlegdirirlor vo cihazda 10-15ml qaliq tazyiq
qalana gader havam ¢ixardirlar. Sonra kram baglamagla cihazi
nasosdan ayirirlar vs ehtiyatla ampulanin sixacini els agirlar ki, di-
vinil ya psevdobutilen birdon ampuladan sigramasin va mano-
metrdaki cive asta-asta qalxsin. Eloca ds ehtiyatla manomatrin o
biri dirssyindaki sixact agirlar, ona havanin baxil olmas: iigiin vo
tadricle hor iki sixaci tam agirlar. 5 daqigeden sonra ampuladan
¢ixan buxarla yaradilan tazyiqi cive siitunu ils lgiib yens 5 dagige
gozlayirlor. Ogar bu vaxt arzindo cive siitunu Smm ¢ox artsa, bu
niimunsnin diizgiin  gotiirilmomasini gosterir (ampulada hava
¢oxdur) vo niimuna yararsiz edilir. Tadqiq olunan mohsulun torki-
bindoki asanugucu karbohidrogenlerin buxarinin elastikliyini (P)
mm. civa siitunu il asagidaki diisturla hesablayirlar:

P=(A+B)-V

Burada:

A - ampuladan ¢ixan buxarlarin amals gatirdiyi tazyigin giymati,
mm. civa stitunu,

B - barometrls olciilmiis atmosfer tazyiqinin qiymati, mm. civa
siitunu,

V' - tadgiq olunan mohsulun tarkibindoki divinil va psevbutilenin
migdarina gora olmals tazyigin giymati, mm. civa siitunu (cadval
1-dsn tapiir ).

Alnan tezyiglerin forgine (P mm.civs siiiunu) géro cadval 2-
don (divinil rektifikat tigiin) ya da cadval 3-den ( psevdobutilen kon-
densat1 iigiin) analiz olunan niimunade asanugucularin miqdarim
tapirlar.

Tayino sarf olunan vaxt: 25-30 degiqa olur. Yol verilon xata:
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1. 0,5 migdara gader -0,1%
2. 0,5-1% gadar-02%;

1. 1-2%-0,3;

2. 2-4% - 0,4%;

3. 4%- yuxari -0,5%

Cadval 1.
0°C-do divinil vo psevdobutilen gansiglann buxarimn elastikliyi
tozyiq Qarlslglor/t tarkibi, Tazyiq Qangigin torkibi,%

mm. mim. CIVd T
civasit. | Divinil | So¥9o e divinil | pscvdobutil

utilen en
733 0 100,0 830 56,5 43,5
740 4 96,0 840 62,0 38,0
750 11 89,0 850 67,5 32,5
760 16,5 83,5 860 73,0 27,0
770 22,0 78,0 870 79,0 21,0
780 28,0 72,0 880 85,0 15,0
790 33,5 66,5 890 91,0 9,0
800 39,0 61,0 900 96,5 3,5
810 45,0 55,0 906 100,0 0
820 51,0 49,0

Cadval 2.

Divinil-rektivikatin torkibindoki asanuc¢ucularin migdarindan
cihazdaki tozyigin artighgimm asilhg

tozylq | Asanugucu | tozyiq | Asanugu- tozyiq | Asanugu-
mm. -larin mm. | culann mm. cularin
civasiit. | miqdari, | civesit. | miqdan, civo siit. | miqgdari,
¢oki % ¢oki% ¢oki%
10 0,20 65 1,20 115 2,10
15 0,29 70 1,29 120 2,20
20 0,38 75 1,38 125 2,30
25 0,47 80 1,47 130 2,38
30 0,56 85 1,56 135 2,46
35 0,65 90 1,65 140 2,55
40 0,74 95 1,75 145 2,65
45 0,85 100 1,85 150 2,75
50 0,93 105 1,94 155 2,85
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55

110

2,02

160

2,95

60

Cadval 3

Texniki psevbutilen ils torkibindaki asanugucularin migdarindan
cihazdak tazyigin artigh@inin asilhg:

tozyiq | Asanugu- | Tozyiq | Asanugu | tozyiq | Asanugu
mm. culan mm. -culan mim. -culan
civa miqdarti, civo | miqdari, civo | miqdar,
siit. ¢oki% siit, ¢oki% siit. ¢oki%
10 0,24 130 2,94 245 5,53
15 0,34 135 3,05 250 5,64
20 0,44 140 3,16 255 5,75
30 0,66 145 3,28 260 5,86
35 0,79 150 3,40 265 5,97
40 0,92 155 3,51 270 6,08
45 1,03 160 3,62 275 6,19
50 1,14 165 3,73 280 6,30
55 1,25 170 3,84 285 6,42
60 1,36 175 3,94 290 6,53
65 1,48 180 4,04 295 6,65
70 1,60 185 4,16 300 6,77
75 1,71 190 4,28 305 6,89
80 1,82 195 4,39 310 7,00
85 1,93 200 4,50 315 7,11
90 2,04 205 4,62 320 7,22
95 2,15 210 4,74 325 7,33
100 2,25 215 4.86 330 7,44
105 2,37 220 4,98 335 7,55
110 2,48 225 5,09 340 7,66
115 2,60 230 5,20 345 7,77
120 2,72 235 5,31 350 7,88
125 2,83 240 5,42 355 7,99
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34. Sirko (asetat) tursusunun analizi

Hor hazirlanmus tursu partiyasinda sirks tursusunun vo domirin
miqdar toyin olunur. Sirke tursusunun toyini fenolftaleinin istiraki
ilo natrium hidroksid mohlulu ilo titirlonmesinden ibaratdir. Da-
mirin toyini demir oksidin demir 2- oksidina reduksiyasina vo isti
mohlulun kalium permanganat mshlulu ile titirlonmasina asaslanir.

34.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivior va gablar:
150-250 ml hocmli konusvari kolbalar

10 va 50m] hacmli pipetklar

Siiso qiflar--

{n natrium hidroksid mshlulu

0,1n kalium permanganat mahlulu

1% -li fenolftaleinin spirt mahlulu

Sulfat tursusu

Sink tozu

PN RN

34.2. Sirka tursusunun tayini

Konusvari kolbaya pipet vasitasi ilo 10 ml siiziilmiiy analiz olu-
nan tursunu daxil edirlor, 15-20 ml distills suyu, bir nega damci
fenolftalein slave edib, ln natrium hidroksid mshlulu ilo ¢ohray:
rang amola galons kimi titirlayirlor.

Hesabat asagidaki kimi apanihr:
Y= a-¢-0,06-100 —a-4-0,6
10
Burada:
X - sirka tursusunun migdar, q/100ml;
a - titirlmaya sarf olunan In natrium hidroksid mahlulunun
migdari, ml;
f - Innatrium hidroksid mahlulunun faktoru,
0,06 - dagiq In natrium hidroksid mohlulunun 1 ml-> uygun sirka
tursusunun migdari, gram;
10 - analiz iigiin gotiiriilan sirka turgusunun migdri, ml.

34.3. Damirin tayini:

Konusvari kolbaya siiziilmily analiz olunan tursunun 50 ml- ni
daxil edirlor, 10ml distills suyu, 10ml qati sulfat tursusu vo bigagin
ucunda sink tozu (mshlulun tarkibindoki 3 valentli domirin redu-
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siyasi {igiin) alava edirlor. Mshlulu qum hamaminda hidrogen tam
¢1ixana qader (mayeds-qaz qabarciglart) qizdirirlar vs sonra 0,1n
kalium permanqanat mohlulu ilo zaif ¢ohrayi rong alinana goder
titirloyirlor:

Hesabat: asagidak: diisturla apaririar:
_a-¢-0,00558-100

X a-§-0,0116
50
Burada:
X - analiz olunan tursguda domirin migdari, g/100ml;
a - titirlomaya sarf olunmus 0,1n kalium permanganat mahlulu-

nun migdary, mi;
- 0,1n kalium permanganat mohlulunun faktoru;

0,00558 - 0,1n kalium permanganat mahlubunun 1 ml-n> uygun olan
damirin migdar, gram;

50 - toyin digiin gotiirilmiis sirka turgusunun migdari, mi.

Analiza sarf olunan vaxt: 30-40 dagiqs olur.

35. Qalovi ilo tamizlondikdan sonra etilenda,
propilends vs piroqazda iimumi kiikiirdiin migdarimin tayini

35.1.Metodikanin magsadi va mahiyyati

Qalovi ile tomizlondikdan sonra amtsslik etilenda, propilends va
piroqazda timumi kiikiirdiin migdarin: tayin etmok tciin bu tisuldan
istifads olunur. Bu tisul todqiq olunan qazin tarkibindaki kiikiirdlii
birlegmalarin, 900-1000°C temperaturda platin katalizatorunda qaz
halinda olan hidrogenls hidrogenlosmasine ssaslamir. Alman hidro-
gen sulfid turs mithitde xlorlu domirin istirak: ils N, N dimetil-p-
fenilendiaminlo reaksiyaya girorok smols gotirdiyi metilen goyiin
ranginin intensivliyini kalorimetrik tisulla toyin edirlor.

Bu isulla uducu mohlulda 0,002mq qoder hidrogen sulfidin
mqdarint teyin etmok olar.Usulun hessashig: 1 mq/m3.Analizo sarf
olunan vaxt kiikiirdiin miqdarindan va hidrogenlagsmo vaxtindan
asilidir (2-4 saat).

35.2. Aparatlar, qablar, reaktivior
> kiikiirdi tayin edon qurgu
» Pt katalizatorlu 750-800mm uzunlugu vs 10-15mm daxiki
diametri olan kvars borular;
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0,1-0,lmm diametrli platin sim vo ya 10-15 qram ¢okida
platin tor (katalizator kimi istifade olunur)

C-200, CI-500 va CBT-25 DUIST 10378-73 ya analoji tipds
siigo gablar;

PKC tipli laboratoriya siise reometri

isci temperaturu 900-1000°C uzunlugu 250-350mm, daxili
diametri 15-20mm olan silindrvari elektrik sobasi;
FEK-56M va Dbasqa tipli fotokalorimetr vs Yya
spektrofotometr dalgani  650nm uzunlugunda optiki
slgmenin aparilmasina imkan verir

7-1-5; 7-2-5; 2-1-10; 2-2-10; 2-1-20; 2-2-20 pipetlori
KnKS$-250-29-32 TC kolbalar

2-50-2; 2-250-2; 2-500-2 kolbalari

25 va 2-100 silindirleri

azot qaz halinda

kiikiirdlii birlosmelorden temizlenmis hidrogen, marka B
0,1n natrium hidroksid mahlulu

xlorid tursusu qati, hocme gore 1:1 mohlulu vo 10%-li
moahlul

N,N-dimetil-p-fenildiamin xlorid tursusu

6 mol sulu domir xlorid

metiloranj indigatoru

govulmus distille suyu

holl olunan nisasta (1%-li mohlul).

0,02 n natrium tiosulfat mohlulu (N 228,03 5H,0).
torkibinds hidrogen sulfidin qatiligi 0,001 mg/sm® olan 9
sulu natrium tiosulfat mehlulu

35.3. Mahlullarin hazirlanmast

Xlorid tursulal; u N,N-dimetil-p-fenildiamin mahlulu. 0,10 £
0,01 gram xlorid tursulu N,N-dimetil-p-fenildiamini 100sm? 1:1

(hacmo gora) xlorid tursusu mohlulunda hoall edirlar.

35.4. Damir xlorid mohlulu: 1,2 qram domir xloridi 25 sm3? qati
xlorid tursusunda va 75sm3 govulmus distilla suyunda holl edirlor.

35.5. Natrium sulfid mahlulunun hazirlanmas: 3,1 qram natrium
sulfidi 10sm? distills suyunda holl edirlor. Alinan mohlulu biireta
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bosaldirlar. Siigo qaba 100 sm3 10%-li xlorid tursusu mohlulu
tokiirler. Ikinci siiso qabi qosmadan, 5 deqiqa orzinds qurgudan v
natrium hidroksidle doldurulmus iigiincii sliss gabdan 0,3 dms3/daq.
siiratlo kvars borusunda tomizlenmis hidrogen kegirirlor. Sonra
hidrogenin verilmesini kasmoyerok, iginds 200 sm3 natrium
hidroksid olan ikinci siiss qabi birlosdirirlar va biiretds birlesdiran
xatds 1,5 sm natrium sulfid slave edirlor. Natrium sulfidin alinma
qurgusunun sxemi sakil 35.5.1.-ds verilmisdir.

Sokil 35.5.1. Natrium sulfidin alinma qurgusunun sxemi:
1)kvarsh reaktor; 2 )eliktrik sobas:i; 3)platin katalizator; 4 ) 0,01 n natrium
hidrokesidli uducu; 5) natrium sulfidli biiret; 6,7,8- HCI mohlulu; boyg va
natrium hidroksid mohlullu Dreksel siig> qablar.

Sonra 30 daqiqe hidrogeni kegirarak, ikinci siisa gabuni ayirirlar
vo alinan natrium hidroksid mohlulunda natrium sulfid mehluluny
asas mohlul kimi istifadoe edirlor. Osas mahlulun qatiigini yodomet-
rik isulla toyin edirlor. Bunun iigiin tixacla kip baglanan 250 sm3
hacmli konusvari kolbaya 20 sm3 yod mshlulu alava edib, iizarins 10
sm3 10 % -li xlorid tursusu ve 20 sm3? asas mohlulu slave edib,
qangdirirlar vo 10 doqigs qaranhq yerds saxlayirlar. Sonra yodun
artigini nisastanin istiraki ilo natrium tiosulfat mehlulu ils titirloyir-
lor. Kontrol tacriibado titirlomani eyni reaktiviarlo aparirlar, lakin
asas mahlulun svezina 20 sm?® qovulmus distillo suyu slavs edirlor.

Hidrogen sulfidin ssas mohluluda kiitlo qatibgini (X) mq/sm?
agagidaki diisturla hesablanir,
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- (Bi-B):0.34

20
Burada:

V, - yoxlayict tacriibada titirlbmaya sarf olunan natrium
tiosulfatin hacmi, snt’;

v, - asas mohlulun titirlamasina sorf olunan natrium tiosulfatin
hacmi, sm’; :

0,34 - 0,02n yod mohlulunun 1 sm’ —a uygun olan hidrogen sulfidin
kiitlasi, mq,

20 - tayin iigiin gotiriilmily natrium sulfidin asas mahlulunun
hacmi, sm’

Alinan mohlulda hidrogen sulfidin gatihgi 0,1 mg/sm? yaxin
olmalhdir. Natrium sulfid mehlulunda hidrogen sulfidin qatiligm
0,001 mgq/sm3 almag lgln asas mohlulu Oln natrium hidroksid
mohlulu ils durulagdirirlar.

35.6. Daracalonma qrafikinin qurulmast

50 sm? hacmli dl¢ii kolbalarma 20 sm? natrium hidroksid mah-
lulu tékiib va iizorine 1-den 20 sm3-a qadar hidrogen sulfidin qatihig1
0,001mq/sm? olan natrium sulfid mohlulu olave edirlor. Sonra her
kolbaya 6 sm? xlorid tursulu N,N dimetil-p-fenilendiamin va lsm3
domir xlorid mohlullarim slava edib, garigdirirlar. Bunlarla barabar
kontrol moahlul hazirlayirlar. Bunun fgiin 50 sm3 ho mli ol¢ii kol-
basina 20 sm? natrium hidroksid mohlulu, 6 sm3 xlorid tursulu N,N-
dimetil-p-fenildiamin ve 1 sm® damir xlorid mohlulu tékirlar. 20-30
dagigaden sonra qovulmus distills suyu ilo hocmi 50 sm? catdiri-
laraq, qanisdirirlar va 5 dagiqedan sonra hazirlanmg mohlullarin va
kontrol mahlulun optiki sixhiqlarn arasmdaki nisbata gors, isiq ud-
ma gatin qahnligi 50mm kiivetds A=650nm dalga uzunlugunda op-
tiki sixhigy 6lgiirler. Alinan gostaricilora gora daracali grafik qururlar.

Niimunonin gotirillmesi: Nimunoni DUIST 24975.0-81 gdro
DUIST 14221-78-doki niimuns gotirenlerle gétirirler. Nimunanin
hocmi toxmin edilen kiikiird birlssmolarinin miqdarindan asihidir.

35.7. Analizo haurhyq

Sxemaya uygun qurgunu yigirlar. Platin katalizatoru olan
kvars borulari qurgunun ssas hissasidir. Hidrogen axmna gors bi-
rinci boru hidrogenin tomizlonmasing xidmot edir, ikinci boru —
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analizin aparilmasma. Borularin diametri 10-15mm, uzunlugu isa
750-800mm, platin katalizatorun layi (qatt) 150 mm, qizdirilan zona
300-400mm, qzdirilma temperaturu 900-1000°C. Hidrogeni rahat
tonzimlomoak tigiin 1-ci reometrdan avval hidrogenin arti-gin1 sorucu
skafa konarlagdirmaq iigiin manostat qoyulub. Analize baslamaz-
dan avval qurgunun diizgin yigilmasi, Kegiriciliyi va germetikliyi
yoxlanmilir. Bunun ii¢iin uducuya aspiratoru birlogdirib, 1-ci reomet-
rin qabagmdaki ventili baglayirlar vs aspiratorun bosaldilma boru-
sunun sixiciu agirlar. Sistem germetik olduqda bir negs dagiqaden
sonra aspiratordan suyun axmas: dayanir.

35.8. Analizin apariimasi

Kvars borusunda hidrogenlo havanin partlayis tohlikali qari-
siglarmn alinmasinin qargisini almagq iigiin analizden avval qurgunu
10 daqiqs azotla ifiiriirlor. Azotun verilmoasini kasmadan elektrik so-
bani iso salirlar vo temperatur 900°C ¢atanda 250-400 sm?®/daq
stiratlo hidrogenin verilmssins baslayirlar. Hidrogen avvalcaden kii-
kiirdlii birlogmslordon tomizlonmalidir. Bunun iigiin balondaki hid-
rogen aximnni 1-ci reometrdsn va hidrogen axiina géra birinci olan
3-cii kvars reaktorundan kegirirlor. Hidrogen torkibindoaki kiikiirdli
birlosmolor hidrogenlagdirirak hidrogen sulfida ¢evrilir vo alman
hidrogen sulfid 0,1n natrium hidroksid mshlulu ilo doldurulmus ab-
sorberlorde udulur. Sonra 2-ci absorberds hidrogen su ils yuyulur
vo karbohidrogenlorin platinds koks amologalmoasinin garsisim
almagq tigiin, 60-80°C gadsr qizdirilib ikinci kvars reaktoruna daxil
olur. Hidrogenin verilmssindan 3-5 daqiqadan sonra iginds 20 sm?
natrium hidroksid olan absorberi kvars borusuna birlesdirirlor va
hidrogenls birgs analiz olunan gaz verirlor vs verilon hacmi kiikiir-
diin qatibgindan asilidir

Cadval 2.35.8.1.
Kiikiirdiin kiils gatilig), mg/m3 | Kegirilon gazin hacmi, dm3
1vol-don az 5
1-don ¢ox 3

Analiz olunan gaz1 20 sm3/daq. ¢ox olmayan siiratls kvars boru-
nun yan ¢ixintisina verirlor. Borunun ¢ixisinda hisin almmasinin va
uducu mshlullarda bulaniighgin alinmasmin qarsisini almagq iigiin
analiz olunan gazin 1 hacmins 15-20 hacm hidrogen verilmalidir.
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Analiz olunan qazin verilmosini kesdikdan sonra katalizatoru barpa
etmak iiciin vo ondan hidrogen sulfidi qovmag iigiin 10 daqiga hid-
rogenin verilmoasini davam etdirirlor. Sonra absorberi ayirirlar vo
qurgunu 10 daqigs azotla ifiirirlor. Aparatdan analiz temperatu-
runda hava axmi kegirerok katalizatorda ¢okmiis hisi yandirirar.
Absorberdsn galovi mehlulunu 50 sm? hocmli 6l¢ii kolbasma bo-
saldirlar. Mohlul bulanig oldugda onu siiziirlar. Absorberi 15 sm?
govulmus distills suyu ils yaxalayib kolbaya bosaldirlar. Sonra kol-
baya 6 sm? xlorid tursulu N,N-dimetil-p-fenilendiamin vs 1 sm? do-
mir xlorid mahlulu slavs edirlor ve ganigdirirlar. Eyni zamanda kon-
trol mohlulu hazirlayirlar. Bunun iigiin 50 sm? hacmli 6lgii kolbasina
20 sm3 0,1n natrium hidroksid mohlulu, 6 sm? xlorid tursulu N,N-
dimetil-p-fenilendiamin vo 1 sm? demir xlorid moahlulu alavs edirlor.
20-30 dagigedon sonra kolbadaki mshlullarin hacmini govulmus
distillo suyu ila 50 sm?-a gatdirib, qansdirrlar vo 5 daqgigadon sonra
hazirlanmis mohlullarn vs kontrol mohlulun optiki sixhglarini
arasindaki nisbats gors isiq udma qatmin galnhg 50mm kivetda,
A= 650nm dalga uzunlugunda optiki sixhg élgtirlor. Analoji olaraq
7 giindan bir (hamginin reaktivier dayisdikds) yoxlayici tacriibalor
aparirlar. Bunun ii¢iin todqgiq olunan qazsiz hidrogeni qurgudan
eyni vaxtda vs eyni siiratle kegirirlor vo sonra yuxarida gostorilan ki-
mi davam etdirirlor. Hidrogenle olagadar olan biitiin isleri sorucu
skafda apanrlar.

35.9. Naticalorin islonmasi

Etilends, propilends vs pirogazda kiikiirdiin kiitle qatihglarnm
(X)) mg/m? asagidaki diisturla hesablayirlar.
(M -M1)-0,9412-1000

X,
B
Burada:
m - analiz olunan qazda daracali qrafikina géra tapimms
hidrogen sulfidin kiitlasi,mq;
m, - kontrol tacriibads doracali qrafikina géra tapilmug hidro-

gen sulfidin migdari, mq;

0,9412 - hidrogen sulfidin kiikiirds ke¢mak iigiin hesablama
amsali;

|4 - normal soraita gatirilmis, kecirilmis analiz olunan gazin
hacmi, dm’.
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36. Tomizlonmadan avval va sonra pirogazda kicik miqdarda hidrogen
sulfidin kolorimetrik tayini metodikasi

36.1. Magsad va mahiyyat

Metodika galovi il tomizlenmoedan avval ve sonra piroqazda
hidrogen sulfidin teyininds istifads olunur. Usul natrium hidroksid
mohlulu ilo pirogazdan hidrogen sulfidin udulmasma vs metilen géy
halinda natrium sulfidin kalorimetrik toyinins ssaslanir. Turs mi-
hitds domir 3 xloridin istirak: ilo sulfid dimetilparafenilen-diaminla
reaksiyaya girorok metilen géy amalo gatirir. Ranglonmis mohlulun
optiki sixlig1 fotokalorimetrds tayin olunur. Usul kiitls gatilig1 0,005
mg/m3-den ¢ox olan hidrogen sulfidi toyin etmays imkan verir. Sorf
olunan vaxt piroqazin analizins tamizlonmadan avval 40 doagigs, to-
mizladikdan sonra 2 saatdan ¢ox, udulma vaxtindan va hidrogen
sulfidin migdarindan asihdir.

36.2. Lazim olan aparatlar va kimyavi reaktivlor

- dalga uzunlugu 680nm-do &lgiilori aparmaga imkan veron
KFK vo ya KFO va bagqa tipli fotokalorimetrlor

- metiloranjli barometr-aneroid

- termometr ; skala 0-500C, daracalonma 0,1°C

- 50; 100 va 200 sm? hacmli niimunani gétiirmok iiglin vo sax-
lamagq iigiin giigo pipetlor

- CH-1-200 kapilyar borusunda tozlandirict (pulvezator) olan
uducu giigo gablar

- 4-1-25 biiretlor

- 2-50-2; 2-100-2; 2-1000-2 6l¢ii kolbalar1

- 5 va 10 sm3 hacmli pipetlor

- N,N dimetilparafenilendiamin, 0,1%-li xlorid tursusunda (1:
1) mahlul

- domir xlorid

- natrium tiosulfat 0,02n mahlul

- yod 0,02n mshlul

- qat1 xlorid tursusu, 10% -li va 1:1 (hacma gora) mahlullar

- natrium hidroksid 0,1n mohlul

- 9 mol sulu natrium sulfid

- hall olunan nisasta

- distills suyu
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- texniki hidrogen
- texniki qaz halinda azot
- natrium sulfidin alinma qurgusu

36.3. Mohlullarin hazirlanmast.

Domir xloridi 1,1 qram reaktivi 25 sm? gat1 xlorid tursusunda
hall edib distills suyu ilo hacmi 75sm? ¢atdirirlar. Natrium sulfid
mohlulu (ilkin): 3,1 qgram Na;S-9H,0 10 sm? distilla suyunda holl
edirlor.

36.4. Daracali qrafikinin qurulmasi:

Daracali grafiki qurmaq iigiin natrium sulfidin osas standart
mohlulunu va iki is¢i standart mohlullar: (hidrogen sulfidin migdar
Nel-0,0lmg/sm3 va Ne2-0,001mg/sm?) hazirlanir. Osas mohlulun
hazirlanmasinda istifade olunan natrium sulfidi sorucu skafda
yigilmis qurguda alirlar. Biiretkaya kimyovi duzsuzlasdiriims ilkin
su ilo natrium sulfid mshlulu tokiirlor. Dreksel sligosino 100 sm3
10%-1i xlorid tursusu mohlulu vs ikinci dreksel siigasins tigiinci 200
ml 0,1n natrium hidroksid mohlulu tdkiirlar. Ugiincii dreksel siigosi
bos qalir. Balondaki hidrogeni 0,3 dm? siiratle oksigendon tomiz-
lomak iigiin hidrogenlosms reaktoruna verilir vo sonra tomizlonmis
hidrogen uduculan kecarak ikinci va iigiinct dreksel qablarma daxil
olur va sistem 5 dogiqge iifiirilir. Hidrogenin verilmasini saxlama-
yaraq, dreksel qabim birlogdirib birlasdirici xatts biiretdan 1,5sm3
natrium sulfid mohlulu tékiirler. Sistemi 30 daqigs hidrogenls iifii-
riib, dreksel siiso gabini ayirirlar ve alinan natrium sulfid mohlulunu
asas standart mahlulu kimi istifade edirlar.

Osas standart mohlulunun qatihgim yodometrik tsulla toyin
edirlor. Bunun iiciin tixacla kip baglanan 250 sm? hacmli konusvari
kolbaya 20 sm3 0,02 n yod mahlulu, 10 sm? 10%-1i xlorid turgusu va
20 sm® asas standart mohlulu tékiib, qangdinirlar ve 10 dagigs
garanhq yerdo saxlayib yodun artigim nisastanin istiraki ile 0,02n
natrium tiosulfat mohlulu ils titirlayirlor. Eyni reaktivlorle (yoxla-
ma) kontrol tacriibs aparirlar, lakin asas standart mohlulu ovazina
20 sm2 qovulmus distillo suyu alavs edirlor.

Hidrogen sulfids (X) hesablanmis natrium sulfidin kiitlo gati-
ligin1 mg/sm? asagidaki diisturla tayin edirlor.
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Burada:
V, - yoxlama tacriibanin titirlsmasina sarf olunan 0,02n natrium
tiosulfatin (Na,S,0; - 5H,0) hacmi, snt’;
V, - is¢i miimunonin titirlomasina sorf olunan 0,02n natrium

tiosulfatin hacmi, sm’;

0,34 - 0,02n natrium tiosulfat: mohlulunun 1 sm® ekvivalent olan
hidrogen-sulfidin migdari,mq;,

20 - titirlama digiin gotiiriilmiis asas standart mahlulun hacmi, sm.

Osas standart mohlulu 0,1n natrium hidroksid mehlulu ila 250
sm® Olgii kolbalarinda durulagdirarag 0,0In (Nel) va 0,001(Ne2)
standart mohlullan alirlar. Standart mahlullardan Ne1(0,01n g/sm3)
vo Ne2(0,001n q/sm?) 2 standart skala hazirlayirlar vo hidrogen
sulfidin iki diapazonu iigiin grafiklor qururlar. Bunun iigiin 50sm?
hacmli 6l¢ii kolbalarma 20 sm3 0,1n natrium hidroksid mohlulu
tokiib iizerins 1,2,3,...10 sm? standart mahlul alavs edirlor.

36.5. Nitmunanin gotiiriilmasi:
Qaz niimunasi goétiirmazden svval qaz xatti yaxs: tifiiriilmolidir.

36.6. Titirlamadan avval pirogazin niimunasinin gitiiriilmosi:

Tomizlsnmadan avval pirogazda hidrogen sulfidi toyin etmok
lgiin, piroqaz niimunasini 50 sm3 hacmli siigo pipetlors gdtiiriiliir.
Karroziyaya davamh materialdan hazirlanmis niimuna gdtiiran bo-
runun bir ucu niimuna gétiiriilon yers birlasir, o biri ucu ise qaz nii-
munssi gdtiiriilen pipetlars birlesir. Pipetlsr tamiz vo quru olmahdar,
onu 3-5 daqiqge tadqiq olunan qazla ifiiriirlor, bels ki iifiiriilon gazin
hacmi pipetin hacminden 10-15 dafs boyiik olsun. Pipetin kranimni va
giris kran1 dorhal baglayarlar, pipetddeki tozyiq, atmosfer tazyi-
gindan bir az yiikssk olmalidir va pipeti niimuna gdtiiran xotden ayi-
rirlar.

36.7. Tomizlandikdan sonra piroqazin nitmunasinin gétiirilmasi:
Tamizlondikden sonra piroqazda hidrogen sulfidi tayin etmok
i¢lin piroqaz bilavasito uducu siiso qablarindan kegirilir. Bunun
liglin niimuns gétiiran boru niimuns gétiiriilon yers birlasir va qazla
tifiiriiliir, o biri ucu uducu qaba birlosir.
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36.8. Analizin aparilmast

Tamizlonmadan svvel pirogazda kiikiirdiin iki uducu siigo gab-
larin herasine 10 sm? 0,1n natrium hidroksid mohlulu tékiib onlari
ardicil birlesdirirler. Qaz pipetinin bir kramm ani agaraq ondaki
gazin tazyigini atmosfer tazyiqi ilo baraberlogdirirler. Pipeti iki yollu
kranla birinci uducu gabla va ii¢ yollu kranla iss azot xatti ilo birlog-
dirirlor. Krami azotla ifiiriirlor. Sonra azot axinin kosmayarak
pipetdoki kranlar elo gevirirlor ki, azot pipets daxil olsun va ora-
daki qazi uduculardaki mohlullardan kegirmok iigiin sixigdinb
¢ixarsn. Iikin 5 degigeds ifiiriilon gazin siirati dagigeda 30-40 qa-
barciq olmahdir. Qazin ssas hissasi mohlulla spasdinhib gixarildig-
dan sonra axinun siiratini todrican 10 dm?/saata gadoar yiiksaldirlor
va yens 10 daqige dfiiriirler. Analoji olaraq uducu gablardan azot
Gifiirorak kontrol tacriiba aparirlar. Tamizlondikden sonra piroqazda
kiikiirdiin tayini iki uducu siigs qabin harasine 10sm? 0,1n natrium
hidn_)ksid mohlulu tékiib, ardicil birlagdirirlor.

fkinci uducu gaba rezin boru vasitasi ils qaz saygacin birlogdi-
rirlor. Niimunoe gotiiriilon xatti uducu gablarin girisinden avval qo-
yulmus, iicagizh boru vasitesi ilo iifiriirlor. Qaz axm sirati 200
sm3/dagige olmalidir va kegirilon qazin hocmi elo olmahdir ki, mah-
Iulun terkibinds hidrogen sulfidin miqdarn 0,002 qramdan az olsun.
Analiz aparilan vaxtda temperaturu barometrik tazyiqi geyd edirlar
va qaz saygacindan kegon qazin hocmini 6lgiirlor. Kegirilon gazmn
miqdar onun terkibinds olan hidrogen sulfidin miqdarindan asih-
dir.

Cadval 1
Hidrogen sulfidin gatihgi, mq/m? Qazin hacmi , dm?
0-0,01 400
0,01-0,05 400-200
0,05-1 200-10
1-10 10-1
10-50 1-0,2
50-100 0,2-0,1
100-200 0,1-0,05

Hoar iki halda (tomizlenmaden avval va sonra) uduculardaki
mohlullars 50sm? hocmli 8lgti kolbalarina kegirirlor. 6sm? dimetil-
parafenilendiamun, 1sm?® domir xlorid moehlulu slavs edib distillos su-
yu ils hacmi 50 ml-s catdinrlar va qangdirirlar. 15 dagigeden sonra
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onun vs kontrol niimunanin optiki sixhqlarin arasindaki nisbsta
gors, Isiqudma gatin qalinhg 50mm va 10mm kiivetlords alinan
mpahlulun ranginden asili olarag, A= 680nm dalga uzunlugunda op-
tiki sixligy olgiirlor. Kontrol niimunani analoji iisulla hazrlayirlar,
kolbaya daxil edirlor.

- tomizlonmodan avval piroqaz iigiin, azotla iifiiriildiikden sonra
20 sm3 uducu mohlulu;

- tomizlonmodan sonra piroqaz iigiin, 20sm? 0,ln natrium
hidroksid mahlulu.

36.9. Naticalorin hesablanmasi
Pirogazda hidrogen sulfidin kiitlo qatiigini (X) mg/m3 asa-
gidaki diisturla hesablayirlar.
P -1000

V-K

Burada:
a - dsracalonma qrafikindan sulfidin kiitlssi, mq,
V' - kegirilmis gazin hacmi, dnt’;
K - qazi normal garaita gatiran diizalis amsah.

37. Tomizloanmays qadoar pirogazda hidrogen-sulfidin yodometrik
iisulu ilo tayininin metodikas1

37.1. Magsad va mahiyyat

Bu metodika galevi il tamizlonmays gadar piroqazda hidrogen-
sulfidin tayininds istifade olunur. Bu iisul qazlardan hidrogen-sul-
fidin kadmium asetat mshlulu ilo udulmasma vo uducu mahlulda
alnan kadmium-sulfidin yodometrik toyinins osaslarur. Usulun
hossashigs 1 mqg/m®. Analizs sorf olunan vaxt 1,5 saat, ondan cox
olmasi udma vaxtindan va hidrogen-sulfidin pirogazdaki qatiliqdan
asihidir.

37.2. Cihaz va reaktivisr

> CH-1-200 kapilyar borusunda tozlandirici olan uducu siigo
qablar. DUIST 25 336-82
» KH-1-250-29/32 kolbalar. DUIST 25336-82
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4-2-25 biiret DUIST 20292-74E

7-1-10 pipetlor DUIST 20292-74 E

Olgii silindirlari 1-50,1-1000 DUIST 1770-74E

2-1000-2 lgii kolbas: DUIST 1770-74E

Konusvari kimyavi qif DUIST 25336-82

Kagz filtr «gdy lent»

Ustii ortilii elektrik piltasi

Barabanl qaz saygaci (I'SB-400 maye baglayicisi ilo)
Meteoroloji barometr-aneroid

Laboratoriya siigo termometrii, skala 0-50°C, daracalonms
0,1cC

Kadmium asetat DUIST 5824-79, 5%-li sirke tursusu ila
tursulasdirimis sulu mshlul (1dm? mohlula 30sm3 sirks
tursusu DUIST 61-75 alavs edirlor)

Xlorid tursusu DUIST 3118-77, 10%-1i mohlul

Yod DUIST 4159-79, 0,1 va 0,01n qatthqh mohlullar
Natrium tiosulfat (Na;S;03 -5H20) standart CGB 223-75,
0,1 vo 0,01n mahlullar

Holl olunan nisasta DUIST 10163-76, 1%-11 sulu moahlul
Distillo suyu DUIST 6709-72

V VVVVVVVVYVYYVY

vV VVYV

37.3. Analiza hazirliq
iki uducu siiso gabin horssina 50 ml sirke tursusu ila tursu-
lasdirilmis kadmium asetat mshlulu tokiirlor. Qablan ardicil rezin

boru ilo birlesdirirlar. Yigilmis sxemin kipliyini yoxlayirlar. Ikinci
gabin ¢ixi§ aparict borusunu gaz saygacina birlasdirirlor.

37.4. Niimunanin gotiiriillmasi

Niimuns gotirmoezdsn avval boru asash siiratdo mohsulla ifii-
rillmoalidir. Karroziyaya davamli materialdan (paslanmayan polad,
aliimninium, kvars, siigs) niimuna goétiiron borunun ucu ils niimuna
gotiiriilon yers birlogdirirler va qazla iifiiriirler, o bir ucu iso uducu
gaba kip birlesir.

37.5. Analizin aparilmast

Niimuns gotiiriilon xatt uducu gablarn giracayinds yerlosdiril-
mis ii¢ agizi boru vasitasi ilo qazla {ifirilir. Qaz axmnin sirati
20dm3/saatdan ¢ox olmamaq sorti ilo tonzimloyib uducu gablara
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yonoaldirler va fikir vermok lazimdir ki, ikinci uducu gabda mshlul
soffaf olsun.Analiz apardiqda temperaturu, barometrik tazyiqi va
qaz saygacindan kegon qazin miqdarm 6lgiib qeyd edirlor. Verilan
qazin miqdan onun terkibinds olan hidrogen-sulfiddon asilidir va
cadvalds gostarilen migdarlarla toyin olunur.

Cadval 1.
Toxmin edilon HaS- | Qazin hacmi, Natrium-tiosulfat
In kiitla qatilig, dm? mohlulunun qatilg,

mgq/m?3 mol/dm3
0-10 200-400 cox 0,01
10-100 200-100 0,01
100-250 100-50 0,1
250-500 50-20 0,1
500-2000 20-5 0,1

Lazimi hacmds qaz1 kecirdikdan sonra niimune gotiiriilon xat-
doki ventili baglayirlar vo uducu gablari ayirirlar. Qablarmn icindoki
yigilmis mohlulu konusvari kolbaya itkisiz kegirirlor vo qablar: dig-
gatla distills suyu ilo yuyurlar.Kolbadaki mohlulun hacmini distilla
suyu ilo 200 ml -o gatdinirlar vo doymanus karbohidrogenlari ka-
narlagdirmagq ii¢iin 30 daqigs qaynadirlar. Mohlulu soyudurlar, sii-
ziirlar, filtirde qalan ¢okiintiinii distille suyu ilo yuyurlar va ¢ékiintii
ilo filtiri ovvalki kolbaya kegirirlor. 50sm? distills suyu slave edib,
filtiri siyiq halina gotirana gadar ozirlor, 10sm? yod mshlulu va 5sm3
10%-1i xlorid tursusu mehlulu slavs edirlor, tixacla baglayib, yodun
artighgina smin olduqda 5 daqigs garanhq yerds saxlayirlar. Sonra
tixaci ve kolbanin divarlarmi distills suyu ils yuyub, yodun artigini
agig-sar1 rong alinana qader natrium tiosulfat mohlulu ilo titirlo-
yirlar. Uzerine Ism’nisasta mohlulu slavs edib titirlomeni goy rong
itons kimi davam edirlor. Paralel olaraq gaz kegirmadan yuxarida
gostarilon kimi kontrol titirloms aparirlar.

37.6. Naticalorin hesablanmasi:
Piroqazda hidrogen- sulfidin kiitlo qatihgini (X) mqg/m3 vs ya
hacm paynt (X1) %-ls asagidaki diisturlarla hesablayirlar.

_ (B:-B»)-9-0,017-10
B
69

X



_(Bi-B)-4-11,18-100

X, v
B -1000
Burada:
|4 - normal saraita gatiilmis analiz iiciin kegirilmis qazin hacmi, dm’;
v, - yoxlama niimunanin titirlanmasina sorf olunan 0,1 va ya 0,0In
natrium-tiosulfat mohluhunun hacmi, sm’;
v, - is¢ci niimunanin titirlonmasina sorf olunan 0,1 va ya 00In
natrium-tiosulfat mahlulunun hacmi, ne;
C - natrium-tiosulfat mahlulunun nominal qatihg,
0,017 - lsm’ In natrium-tiosulfat maohluluna uygun olan hidrogen-
sulfidin kiitlasi;
11,18 - Isn? In  natrium-tiosulfat mohluluna uygun olan hidrogen

sulfidin hacmi,sm’.

38. Birbasa (bilavasita) qovulmus benzinin karbohidrogenlarin qrup
tarkibinin tayin metodikasi

38.1. Toyinat: vo mahiyyati

Benzin fraksiyasinda, o ciimloden birbasa govulmus benzin- lor-
do karbohidrogenlarin grup torkibini tayin etmak iiclin bu metodi-
kadan istifads olunur. Bu iisul benzin fraksiyalarmda aromatik
karbohidrogenlari (benzol, toluol, etilbenzol, meta, orta va
paraksilollar), naften, parafin va izoparafin karbohidrogenleri-nin
migdarint toyin etmays imkan verir. Aromatik karbohidro-genlor
TS 38.101500-74 goro xromatogqrafik tisulla tayin olunur. Naften vo
parafin (n+izo) karbohidrogenlori Qroznty isulu il tayin edirlar.
Aromatizasiya olunmus benzinds anilin noqtesinin tayinindan son-
ra, tadqiq olunan benzinle eyni temperatur haddinds gaynayan far-
di karbohidrogenlarin anilin néqtslerina gors hesabatla kimyavi tor-
kibi tayin olunur. N- parafin karbohidrogenlari metodikaya gore
onlarn CaA seolitlori ilo udulmas: yolu ilo toyin edirlar, izoparafin
karbohidrogenlorini isa parafinlerin cominin ve n-parafinlorin forqi
ilo toyin edirlar.
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38.2. Naften va cami parafin karbohidrogenlarin migdarimn tayini.
Cihazlar, reaktivior va materiallar

» Cihaz DUIST 12329-77 anilin néqtesini toyin etmsk {igiin oda
davamli slisoden hazirlanmus sinaq siisesi-bilorziyys (muftaya)
mantar tixac vasitesi ilo taxilmis sinaq siisasindsn ibaratdir.
Daxili smaq stigasi termometr vo qarigdirici taxilmis mantar
tixacla baglanir.

» Quzdiricr diametri 1,5 mm olan yumsaq demir silindr, asag:

ucunda 18 * 2 mm diametrli konsentrik dairs var; yuxar ucu

diizbucaq soklinda ayilib ve uzunlugu 55 mm-dir, qarisdiricinin

uzunlugu 200 * 3 mm-dir. Qarisdiriciya yonoaldici kimi 65mm

uzunlugu, daxili diametri 3mm olan siiso borudan istifado

olunur.

TH-5 tipli DUIST 400-80 géro civa termometrii (309 — 1000C).

Su hamami kimi istifade olunan 600; 750 vo 1000sm3 hacmli

siiso stokan DUIST 25336-82;

Su hamaminda istifads olunan aliiminium qarigdirtcs;

DUIST 20292-74-a géra 1,5sm3 hocmli pipetkalar;

50 ml hacmli 6lgii sﬂlndrlarx

250 ml hacmli ayiric1 qiflar DUIST 25336-82;

DUIST 4204-77 sulfat tursusu, qatihg1 96,5+1%;

DUIST 2184-74 oleum;

DUIST 450-77 susuz kalsium xlorid, ya daDUIST 4460-71 géro

kozardilmis;

tozo qovulmus anilin DUIST 5819-78;

Natrium hidroksid DUIST 4327-77;

Kalium hidroksid DUIST 9285-78;

Etolonlu normal heptan DUIST 5395-70;

filtr kag1z;

VVVVV VVVVVVYVY VY

38.3. Reaktiv sulfat tursusundan va oliumdan 98%-li sulfat turgusunun
hazirlanmas:
1. DUIST 4204-77 gore reaktiv sulfat tursusunda kiitlo payini
tayin edirlar;
2. DUIST 2184-77 gors oliumda sorbest sulfat anhidridin kiitla
paymi tayin edirlar;
3. Cadvals (2.38.3.1) gbro oliumun ¢aki miqdarin: sulfat tursu-
sunun monohidrat ¢aki migdarina hesablayirlar;
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4. Xag¢ ganununa gors 98%-li tursunun alinmas) iglin reaktiv
tursu ilo garigdirmaga lazim olan olium miqdarmt hesab-
layirlar. Masalo:

4. Oliumda sorbost sulfat anhidridi kiitle payr 20%-dir, bu
104,50% sulfat tursusunun gatihifina uygundur;

b. ilkin sulfat tursusunda monohidratir kiitls pay: 95%;

c¢. Xag qanununa gore

104,5% 95%
98
3 6,5

Beloliklo, 98%-li sulfat tursusunu almaq ig¢lin 3 hissa 20%
oleum vo 6,5 hisso 95%-li sulfat tursusu gangdirmaq lazimdir.

Cadval 2.38.3.1

Kiitlo payy, % 200C Kiitlo pay1, % 200C

SOx(sarbost) | Ha2SOs Z‘,’;lr;g SOs(sorbest) | H2SOs fl‘,’glr‘n%
0 100 1,8305 16 103,6 | 1,8827
1 100,225 | 1,8335 17 103,82 | 1,8864
2 10045 | 1,8366 18 104,05 | 1,8899
3 100,68 | 1,8397 19 104,28 | 1,8933
4 100,90 | 1,8429 20 104,50 | 1,8968
5 101,12 | 18461 21 10472 | 1,9002
6 101,35 | 1,8498 2 104,95 | 1,9037
7 101,58 | 1,8525 23 105,18 | 1,9071
8 101,80 | 1,8558 24 105,40 | 1,9105
9 102,03 | 1,8591 25 105,62 | 1,9139
10 102,25 | 1,8624 26 105,85 | 1,9173
11 102,48 | 1,8658 27 106,08 | 1,9206
12 102,70 | 1,8691 28 106,30 | 1,9240
13 102,92 | 1,8725 29 106,52 | 1,9273
14 103,15 | 1,8759 30 106,75 | 1,9307
15 103,38 | 1,8793
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Qat1 sulfat tursusunu oliumla qarigdirdiqda, oliumu sulfat tuz-
susuna tékirlor. Oliumu daimi qarigdiraraq nazik sirnagla tokiirlor.
Qalin divarl: siige vo ya ¢ini gablardan istifads olunur.

38.4. Analiza hazirhq, niimunonin hazirlanmasi
Analizden avval tadqiq olunan mahsulu kalsium xlorid tizerinda
qurudub kagz filtrdan siiziirlor.

38.5. Analizin hazirlanmas:

Anilin 12 saatdan az olmayaraq kalium hidroksid v ya nat-
rium hidroksid {izerinds qurudurlar. Sonra qovurlar vs analiz tiglin
183-1849C qaynayan fraksiyam gotiiriirlor. Normal etalon heptanla
yoxladigda tomizlonmis anilinin anilin néqtesi 69,3+0,20C olma-
hdir. Sgor anilin néqtesi gostarilon giymats uygun galmirss, anilini
tokrar tomizlayirlor.

38.6. Aromatik karbohidrogenlarin kanarlagdiriimast

98+1% qatiigh sulfat turgusunun emali benzindon aromatik
karbohidrogenlarin kenarlasdiriimasi yolu ils aparilir. Ayirict qifda
tadgiq olunan benzin eyni hscmds olan tursu ile qarsdirilir (30sm?
benzin va 30sm?® tursu) va 10 dogige orzinds otaq temperaturunda
¢alxalanir, hordenbir qazi ¢ixartmaq iglin qifin kranmi agirlar.
Emaldan sonra qarisigi durulmaga qoyurlar, tursunu agib bura-
xirlar, benzini isa su ilo yuyub 10%-li qelevi mohlulu ilo neytral-
lagdirirlar va neytral reaksiya alinana qadar yenidon distille suyu ila
yuyurlar va kalsium xlorid iizarinds qurudurlar. Sonra dearomati-
zasiya olunmus mohsulun anilin néqtasini tayin edirlor.

38.7. Anilin néqtasinin tayini

Aromatikadan azad olunmus benzinin anilin néqtssinin toyini
barabar hacmler tisulu il aparihr. Anilin néqtasini toyin etmak tiglin
cthazin daxili sinaq giisesine pipet vasitasi ilo 3ml anilin vo 3ml
benzin daxil edirlor. Sinaq siigesini termometrli tixacla baglayirlar.
Termometrin cive sarmnin ortas anilin ve benzin tabagalorini ayiran
xotdo olmahdir. Cihazi stativin sixacina berkidib, su hamamina
yerlogdirirlor. Su hamamim qarngdiraraq quzdirirlar. Toxmin edilan
anilin néqtesine 3-4°C qaldigda sinaq siisesinds temperaturun yiik-
salma siiratini elo saxlayirlar ki, gdstoricini 0,19C dagigliyi ilo tayin
etmok olsun. Anilin néqtesinin tayini qangdiricinin daimi garisdiril-
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masi ils aparlir. Smaq siisosindo mahlul tam bircinsli va saffaf ol-
dugda, su hamamini qzdincidan gotiiriirlar, yavag-yavag soyudaraq
va gangigt qarigdirarag, mohlulun biitiin kiitlasinde bir barabords
olan ¢okiinti alinanda (¢okinti termometrin sarikini 6rtiir) mohlu-
Jun bulanma vaxtimn temperaturunu qeyd edirlor. Anilin noqtesi-
nin iki paralel toyinin forqi 0,1°C olana godor toyini tokrarlayirlar.
Dearomatizasiya olunmus moehsulun anilin noqtesini (T1) kimi ¢
toyinin orta temperaturunu gotiriirler.

38.8. Naticalorin hesablanmast

Todqiq olunan mohsulda naften karbohidrogenlorinin kiitlo
paym (X1) %-lo asagidaki diisturla hesablayirlar.
B K- (T.-T)-(100- X)

X,
100- p«
Burada:
T, - tamiz parafin karbohidrogenlarin maksimal anilin néqiasi;
T, - dearomizasiya olunmus mahsulun anilin noqtasi;
K; - naften karbohidrogenlarin hesabat amsali;
X - aromatik karbohidrogenlarin kiitla pay1,% ( xromatoqrafik iisulla
tayin olunur)
plO - piknometrik iisulla tayin olunmus dearomatizasiya olunmug
4 benzinin sixlig.

Naften karbohidrogenlerin hesabat emsali Ky va Ta- tomiz pa-
rafin karbohidrogenlerin maksimal anilin noqtasi cadval 3-den tayin
olunur.

Naften karbohidrogenlori hesablamaq figiin amsallar vo tomiz parafin
karbohidrogenlorin maksimal anilin nqtalori

Cadval 3
Benzinin orta Parafin karbo/ hid. | Temiz parafin karbo/ hid.
gaynama t-u, hesabati tigiin K anilin ndqtasi, °C.
0 amsali

50,0 1,51 72,0

71,5 2,13 71,0

108,5 2,76 71,0

136,0 3,26 73,0

175,0 5,0 78,0
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Benzinin qaynama temperaturu DUIST 2177-66 gors qovma
yolu ilo tayin edilir. Qovmanin her 10%-den temperaturlar geyd
olunur, baslanir 5%-don; 15%; 25%;.....95%, alinan temperaturalar
toplanir va 10 boliniir, alinan natics orta gaynama temperaturudur.

Parafin karbohidrogenlorin (normal vs izo) kiitlo paymi (X2) %
asagidaki diisturla tayin edirlor.

X2 =100-(X+X))
Burada:
X -aromatik karbohidrogenlarin kiitls pay1, %;
X, - naften karbohidrogenlorin kiitls payr, %,

Izoparafin karbohidrogenlerin kiitle payini (X3) %, asagidaki
diisturla hesablayirlar:
Xi=Xp-X4
Burada:
X, - parafin karbohidrogenlorin cominin kiitl payi, %;
X, - metodikaya giéra tayin olunmus normal parafin karbohidro-
genlorin kiitl> pay1, %.

39. Birbasa qovulmus benzindo normal-parafin va izoparafin
Karbohidrogenlorin tayini metodikas:

39.1. Tatbiq olunan saha va mahiyyati

Benzindo n-parafinlerin va izo-parafinlerin miqdan 5%-don
yuxari oldugda bu metoddan istifads olunur. Bu iisul qaz-dasiyict
hidrogen axininda CaA siolitlerle n-parafin karbohidrogenlarin
secici udulmasina ssaslanir. N-parafin karbohidrogenlorin miqdari-
n1 siolitin ¢akisinin artimi ilo tayin edirlor. Izoparafin karbohidro-
genlorin migdarini comi parafinlerin va n-parafinlerin forgine géra
toyin edirlor. Parafinlarin comini TS 3800-1256-76 géro toyin edirlor.

39.2. Cihazlar, materiallar va reaktivisr

» N-parafin karbohidrogenleri toyin eden qurgu asagidakilardan
ibaratdir: is¢i temperaturu 500°C olan borulu soba isgi sahsasinin
uzunlugu 150+190mm; diametri 20+30 mm; kalonkalar (pereks
stisosi), tutucular.

» SPJ-250 tipli DUIST 25336-82 qazlar1 yumagq iigiin siiga gab

» TL -3 0+5000C yiiksak dorocali termometr
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DUIST 3022-80 A markal texniki hidrogen

TS 38-102-81-80 CaA markali siolit;

TS 38-102-81-80 Na A markal siolit va ya quruducu aliiminium
oksid TS 38-101-190-75 gora;

nixrom taxma,

BLP-200 va ya basqa analitik torazi;

«Rekord tipli 1 ya 2ml hecmli tibbi spirt, DUIST 18-137-77

VVV VVYV

39.3. Niitmunonin gétiiritlmasi
Niimunani quru, tamiz v qapali baglanan qaba yigirlar.

39.4. Analiza hazirhq, kalonkalarin hazirlanmast
Asagidan baglayaraq kalonkaya 8-9 qram doldururlar: 10 mm-
nixrom taxma, 90 mm CaA siolit, 40mm- nixrom taxma (nasadka).
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Sokil 39.2.1 Benzinds n-parafin karbohidrogenlarini  tayin edon qurguda
siolitlorin doldurulmas: sxemi.

39.5. Taxmamnn (nasadkanin) regenrasiyast

Hor analizden sonra v kalonkaya her yeni doldurulmug CaA
siolit partiyasini regenrasiya edirlor. Regenrasiyan1 qurguda apa-
rirlar. 375-4000C-de temperaturla 0,2-0,8 qm?/saat siiratls kalon-
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kaya hidrogen verirlor. Regenrasiyam 1 saat orzinds buxar aparic
boruda maye yigiimayana qadar aparnirlar.

39.6. Qurgunun isa hazirhigh

Sakil 39.2.1-ds géstarilon kimi qurgunu yigirlar. Dasiyic qaz kimi
balondaki hidrogendsn istifads edirlor. Kalonkadan avvsl hidrogen
xottinds siolit NaA vas ya KA-3M ve ya AlLOs-lo yiiklonmis siiso
gaba yerloagdirirlor.

3
tHdrogen /——'
7
AV e
7|JLH3
9 1
'H_ldrt-umn N {2 1
1 Nt IE
7 3 ] ¢
]
3 4\ :
LA
/
L
+
~I 1 = almospes
5
{ A

$akil 39.2.2 Benzinds n-parafin va izo parafin karbohidrogenlarini tayin
edon qurgu. 1)bog gab, 2) Na A markal: siolit; 3) AL,O;,; 4)aywic; 5)quzdiricy;
6)termometr; 7) Ca A markal siolit,

39.7. Analizin aparilmas:

» DUST 2177-66-ya gora benzinin son qaynama temperaturunu
tayin edirlar. ,

> DUST 3900-47 gora 20°C —da benzinin sixhgmi toyin edirlar.

> Analiz figiin lazim olan niimunanin kiitlasini hesablayirlar. N-
parafinlori udduqdan sonra siolitlorin yol verilon ¢aki artinu
2%-dan yuxari olmamalidir. Niimunsnin hacmi (V) asagidaki
diisturla tayin edirlar.

M -

2 1)
II-X

V=
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Burada:
m - kalonkaya yiiklonmis siolitlarin kiitlasi,qram,
2 - n-parafinlori uddugdan sonra siolitlarin yol verilon ¢aki artimi;
x - niimunada taxmin edilan parafinlorin migdari, %5,
p - 20°C-do niimunanin sixligi, g/sm’.

Hazirlanmis kalonkam 0,0002 gram doqigliyi ilo cakirlor, spris
vasitasi ilo kalonkanin yuxan hissasine yeniden eyni dagiqliklo ¢a-
kirlor. Niimuns ilo kalonkani sobaya yerlosdirib, tutucu ilo birlas-
dirirler va 0,2 dm3/saat siiratlo kalonkaya hidrogen vermays bagla-
yirlar. Qizdiricim latrla tonzimlaysrak kalonkamn temperatu-runu
15-20 daqigaya is¢i temperaturuna catdirirlar veo 5 daqiqads bu
temperaturda saxlayirlar. Isci temperatur benzinin son gaynama
temperaturundan 10-20°C ¢ox olmalidur. Sonra kalonkani yuxari
qaldiraraq onun asafi hissesini 1 daqiqe qizdinc1 zonada saxla-
yirlar. Kalonkani sobadan ¢ixarib, onun ¢1xisini tixacli rezin slangla
baglayiriar va az bir artig tezyiqds otag temperaturuna gader so-
yudurlar. Hidrogen verilon xstdan ayirirlar va 0,0002 gram daqiqliyi
ila ¢okilir.

39.8. Noaticalorin hesablanmast:
N-parafin karbohidrogenlorin kiitlo paymut %-la asagidaki
diisturla hesablayirlar.
X, =5"9.100
a—q

Burada:
a, - niimuna daxil olmadan kalonkammn kiitlasi,qram;
a, - niimuna il birga kalonkamn kiitlasi, gram;
a, - n- parafinlori uddugdan sonra kalonkanin kiitlasi, gram.

fzoparafin karbohidrogenlarin kiitlo payini %-la asagidaki diis-
turla hesablayirlar.
X3=Xp-X4

Burada:
X, - parafin karbohidrogenlarin caminin kiitlo pay: %-la TS 38-001-
256-76 gora tayin edilmiy;
X, - n-parafin karbohidrogenlorin kiitl> pay1, %e.
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40. Divr edan galavida va galavili ¢irkab sularmda natrium
karbonatin tayini metodikasi

40.1. Moagsad va mahiyyati:

Bu iisul dévr olunan galovida va golovili ¢irkab sularinda
natrium karbonatin toyininds istifade olunur. Bu isul karbonati
bartum xloridls ¢6kdiiriibmaesina vo barium karbonatin ¢6kiintiistini
xlorid tursusu ils hall olunmasma vo barium karbonatin migdarini
oks titirlonma yolu ils tayinins ssaslanir. Analizo sarf olunan vaxt 2
saatdir.

40.2. Qablar v reaktivlsr

4-1-25 biiret;

Ku1-250-29/32 kolba;

xlorid tursusu 0,1n moahlulu;

Barium xlorid,1%-li sulu mohlul va 10%-li ammonyakia
doydurulmus sulu mohlul;

sulu ammonyak;

natriumhidroksid 0,1n mahlulu va 20%-1i mahlul
tarkibinds karbon tursusu olmayan distills suyu;
metiloranj 0,1% Sulu mohiul;

fenolftalein 1%-1i spirtli mahiul.

VVVVY VVVY

40.3. Mshlullarin hazirlanmas:

Ammonyakla doldurulmus 10% barium xlorid mohlulu. 100
gram barium xloridi 800 sm? qaynayan distills suyunda hall edirlar.
Soyudugdan sonra 100 sm? sulu ammonyak alavs edib gabi nat-
ronlu shong borulu tixacla baglayirlar. 10-12 saatdan sonra mosh-
lulu tez siiziirlar (goy filtirls). Karbon tursusunda azad ve ammon-
yakla doldurulmus barium xlorid mohlulunu germetik bagh qabda
saxlayirlar. Tarkibinds karbon tursusu olmayan distills suyu: distil-
lo suyunu kolbada qizdirib 30 daqigs iri gabarciglar gixana gader
qaynadirlar. Sonra kolbami tixacla baglayirlar, tixaca siiso boru
taxiib vo bu boru rezin boru vasitssi ila i¢indo 20%-li natrium
hidroksid, kalium hidroksid mahlulu olan yuyucu gaba birlesir.

40.4. Analizin aparilmast
10sm? analiz olunan niimunani 250sm? hecmli 6lgii kolbasina
yerlagdirib, hacmi distills suyu ilo 250sm? gatdirirlar ve qarisdiririar.
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Alman mahlulun 10 sm? avvalcs igine 50 sm? distille suyu tokilmiis
250 sm?® hacmli kolbaya daxil edirler. 10sm3 10% barium xlorid
mohlulunu slavs etmoklo karbon tursusunu gokdiiriirlor, kolban
tixacla baglayirlar, moahlulu durulasmaya qoyurlar. Barium karbo-
nat ¢okiintiisiinii six filtirden «gdy lent» siiziirlor. Kolbani vo filtir-
doki ¢okiintiinii fenolftaleina géra galavilik itans gader 1%-li barium
xlorid mahlulu ilo yuyurlar. Cokiintii ilo birge filtiri ¢okms apanlan
kolbaya yerlosdirirlor, fizorino 50sm? distille suyu va 20sm? 0,ln
xlorid tursusu mohlulu alavs edirlor. Karbon tursusunu kenarlas-
dirmaq ii¢iin mshlulu 3-5 dagige gaynadirlar, 2-3 damci metiloranj
olavs edib 0,1n natrium hidroksid mohlulu ilo titirlayirlor. Eyni
soraitds kontrol tacriibs aparirlar, analiz olunan mohsuldan basqa,
biitiin reaktivlordan istifade olunur. Analiz iigiin niimunenin iki pa-
ralel ¢akisi (hocmi) gotiiriiliir.

40.5. Naticalorin islanmasi

Natrium karbonatin kiitlo paym (X) %-lo va kiitls paym (Xi)
g/dm? 1 va 2 diisturla hesablayirlar.

(B:-B:)-0,0053-250-100 1,325(B:-B:)
X= = (1
10-10- 1 i
_ (B..B:)-0,0053-250-1000 ~1325(B.-B:) )
10-10

Natrium oksido hesablanmis natrium karbonatin kiitlo paymni
(X2)%-ls vo natrium oksids hesablanmis natrium karbonatin kiitlo
paymi (X3) g/dm? 3 vo 4 diisturlarla hesablayirlar:

X,

_ (B:-B,)-0,0031-250-100 _ 0,775(B:-B.)

X 3

? 10-10-7 bt ®
X3=(B..Bz) 0,0031-250-1000 _ 7.75(B.-By) 4

10-10
Burada:
V, - kontrol niimunanin titirlanmasina sarf olunan 0,In natrium
hidroksidin hacmi, sm’;
v, - analiz olunan niimunanin titirlanmoasina sorf olunan 0,In

natrium hidroksidin hacmi, sni’;

0,0053 - 0,In natrium hidroksid mahlulunun Isn? ekvivalent olan
natrium karbonatin kiitlasi, gram;

0,0031 - 0,In natrium hidroksid mahlulunun 1swi® ekvivalent olan
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natrium oksidin kiitlasi, gram.

41. Kompleksonometrik iisulu ils iimumi
domirin toyini metodikasi

41.1. M>qsad va mahiyyat

Usul passivasiya vaxti istilik tosorriifatin yuyucu sularinda, kiit-
la gatihglar1 3mqg/dm? vs gox olan, hall olunmus 2 va 3 valentli
domirin toyininda istifads olunur. Usul indigatorun istiraki ilo
pH=1,5+2—-ds kompleksonometrik iisulu ilo Fe+3 tayinine ssaslanir.

41.2. Kimyavi qablar va reaktivior

Ky tipli 250,500sm3 hocmli konusvari kolbalar;
1,2,10sm3 hacmli pipetlar;

100; 1000sm? hacmli 6l¢ii kolbalari;
universal indigator kagzi;

10% -li ammonyak mahlulu;

0,1n xlorid turgusu mahlulu;

20%-11 sulfosalisil tursusunun mohlulu;
0,1n v2 0,01n trilon «B» mahlulu
10%-1i hidrogen peroksid;

kiilsiiz filtirler (qirmuz1 lent)

VVVVVVYVVYVYY

41.3. Analizin gedigi

Ug valentli (Fe*?) demir jonlarimn toyini. 250 sm? hacmli ko-
nusvari kolbaya 1-10sm3 avvalcadan siiziilmiis analiz olunan niimu-
noni daxil edirler, hacmi distills suyu ils 10sm3-o ¢atdirirlar, kolba-
daki mahlulun pH- m universal indiqator kagizina géra qat1 xlorid
tursusu ils (1-2 damc1) 1-0 gatdinb, qaynayana qader quzdirirlar.
Kolbadaki mahlulun hacmini distills suyu ile 100 sm3 ¢atdirirlar v
tursulugu pH 1,5-2-ya godor 10%-li ammonyak mohlulu ilo neytral-
lagdirirlar vo yeniden gaynayana qader qizdirirlar, 2sm? 20%-1i sul-
fosalisil tursusu mohlulunu slavs edirler vo banévsayi rong sar1 ron-
89 kegona kimi 0,01n va ya 0,1n trilon «B» moahlulu ilb titirlsyirlor.

41.4. Domirin iimumi (Fe*3 va Fe*?) migdarinin tayini
250sm? hocmli konusvari kolbaya 1-10sm3, svvalcadan siiziil-
miis, analiz olunan mahsul niimunssini daxil edirlor, hocmi distilla
suyu ils 10sm3-5 ¢atdirirlar 1-2 dameci gati xlorid tursusu, 1-2 damci
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hidrogen peroksid slavs edirlor vo ikivalentli (Fe*?) domiri ig
valentliya (Fe*?) oksidlogdirmak ii¢lin 2-3 dagigs qaynadirlar, kol-
badaki hocmi distills suyu ilo 100sm3-s ¢atdirirlar.Sonra 10%-1 am-
monyak mshlulu il> mshlulun pH-m 1,5-2-ys catdirirlar ve sonraki
smpliyyatlar yuxarida gdstarilen kimi aparirlar.

41.5. Naticalorin hesablanmast:
Kiitlo gatihgini iigvalentli dsmirin (X) mg/dm? v iimumi
domirin (X1) g/dm? asagidak disturla tayin edirlor.

a,-C-K-28-1000

X = ;
V
X = a, -C-K-1000
L=
%
Burada;
A, - Fe* ionlann titirlanmasina sarf olunan trilon «B» mahlulunun
hacmi, snt’;
ay - timumi domirin titirlanmasina sarf olunan trilon «B» mahlulunun
hacmi , sm’;

C - trilon «B» mahlulunun nominal gathg,

K - 0,0In va 0,00In trilon «B» maohlulunun nominal qatibgimn diizalis
amsali;

28 - damirin ekvivalent kiitlasi;

V - analiz olunan suyun hacmi, snt.

fkivalentli domirin kiitls qatibgmi (Xz) mq/dm3, imumi de-
mirin kiitlo gatihg1 (X)) ve iigvalentli dsmirin kiitla qatiiginin (X)
fargindan tayin edirlar:
X2=X1-X

42. {Ikin metil spirtinde metanolun toyini metodikasi
42.1. Magsadi va mahiyyatiarin
Usul - ilkin metil spirtinds metanolun tayini Ugiin istifads olu-

nur. Usul metanolun torkibinds suyun «Figer» reaktivi ils titir-
lonmosins ssaslanir. Metanolun miqdari farge géra tayin olunur.
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42.2. Aparatlar, kimyavi reaktivlor va gablar

«Fiser» tisulu ilo qazlarda suyun elektrometrik titirlonmasi tigiin
cihaz. Bu cihaz olmadiqda sxemi gokil 42.2.1 va 42.2.2 -da géstarilan,
elektrometrik titirlonmo iiglin laboratoriya qurgusunda analiz apa-
rirlar. Qurgunun birlosmaloari slifli oimalidir. Birlssdiren borular sii-
sodan, metaldan, politetraftor etilenden va ya butilkaugukdan hazir-
lanmalidir.

Qurgunun tarkibinds olanlar:

VVVVVVY VYVV VYvY

\4

VVY

250sm3 hacmli titirloms iiciin kolba;

EMA ya da basqa tipli maqgnit qarigdiricy, firlanma siirati
150-300 dovr/daqiqa;

7-2-10 «Figer» reaktivi iigiin tiind siiso qabh biiret;

QCB-400 tipli qaz saygaci;

0,6-1,5 mm diametrli platin elektrodlari, kolbanm igindski
uzunlugu 20 mm-s yaxin olmahdir;

su ti¢iin pipet;

miixtolif tipli mikrogpris;

siolitlori kézartmok ii¢iin mufel sobasi;

saniys 6l¢an;

1200C temperaturu tomin eden quruducu skaf:

Tarkibinda suyun payi 0,05% ¢ox olmayan halledicilar;
Metanol-zsharlidir. Metanolu susuzlagdirma ilo hazirlayir-
lar va homin metanolu siolitlarls kip baglanan siisa gablarda
saxlayirlar;

gaz quruduculari: NA-3M vo ya KA-3M markali 350-
4000 C 6 saat arzindo kézordilmis siolitlar; aktiv aliiminium
oksidi;

susuz maqnezium xlorid (anhidron);

fosfor anhidridi;

sanayeds istehsal olunan va ya DUIST 14870-77 géra hazir-
lanmis «Fiser» reaktivi 0,7-1 mq/sm? titro gader durulas-
dirtlmss;

500C seh néqtesine gador qurudulmus texniki azot qazi.
Azotu qurutmaq igiin onu 100-150sm3/daq. siiratlo regen-
rasiya olmus siolitlorlo doldurulmus, diametri 30-40mm,
hiindiirliyii 300-400mm olan, kalonkadan kecirirlor. Siolit-
lorin regenrasiyasmi quru azotun axmnda 350-400°C tem-
peraturda 6 saat apanirlar.
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> indigator selikagel
» siatim 205 va ya vakkum siirtgl yag

42.3. Metanolda su mahlulunu bel> hazirlaywlar

100sm? hocmli quru dlgii kolbasinda 0,0002 gram doagiqlikle 0,3
sm? su ¢okib 20 dagiqs termostatda 20°C temperaturda saxlanmis
metanola hocmi 100sm3-2 catdirirlar va qangdirilar. «Figer» reak-
tivini har dofs titrini toyin etdikds hazirlanmg mehlulu 20 daqiqge
termostatda 20°C - do saxlayirlar. «Fiser» reaktivinin titrinin miioy-
yan edilmesini va suyun tayinini elektrometrik titirlomo ilo aparirlar.
Biitiin istifads olunan aparatlar maksimal susuzlagdi-rilmahidir, ha-
vadan va nomliyin diismosinden qorunmalidir. Bunun iigin sliflon-
mis tixach kolbalari v biikslori etil spirti ilo vo ya asetonla ya-
xalayib 1100C-ds termostatda qurudurlar va anhidron vo ya basqga
quruducularla doldurulmus eksikatorlarda saxlayirlar, biiretlari va
pipetlon istifadeden avval etil spirti va ya asetonla yaxalayib quru
azotun axininda qurudurlar. Cihazi yigdiqda slang birlosmolorden
miimkiin godar az istifado etmoak lazimdir. «F iser» reaktivinin doza-
lagdiriimas: miimkiin qader dagiq olmalidir. «Fiser» reaktivi ilo su-
yun titirlonmssine cthazin hermetikliyi ilo barabar platin elektrod-
larm keyfiyyati do gox tesir edir, istifade olundugca oksid va ya
basqa bir plyonka ils 6rtiils bilar, niimunanin tarkibindsn asili ola-
raq onlar hossashgmni (passivlogar) itirar. Cirklonmis elektrodlar
10%-li azot tursusu mohlulu ilo yuyub ardicil olaraq 10%-li ammon-
yak mohlulu, su ve efir spirti ilo yaxalayib hava vs ya azot axminda
qurudaraq borpa edirler. Aparaturam hava namliyindan goruyan
quruducular tez-tez dayigmok Jazamdir (sutkada 1 dofs)

Sakil 42.2.1. 1) tixac; 2) diametri 5 mm uzunlugu 20 mm olan rezin
boru; 3) tibbi sprisin iynasi.
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Sokil 42.2.2. Ilkin metil sipirtinds metanolun tayini sxemi
1) titirloma kolbasi; 2) rezin tixac; 3) magnit qarigdirici;
4) damcilandiricy; 5)biiret; 6) reaktiv Fiseri saxlamag digiin siisa qab,
7) setkagel- indikatoru quruducu borular; 8)qaz sayqaci; 9) rezin armudcug;
10) platin elektrodlar; 11) barometr; 12) ii¢ yollu boru.

42.4. Analizs hazirhg

Suyun titri 0,7-1,0mq/sm? olan “Fiser” reaktivinin hazirlanma-
s1. «Fiser» reaktivi iki butulkadan ibarst olan komplekt soklinda
buraxilir; birincinin iginds - piridinds kiikiird iki oksidin (SO3) msh-
lulu; ikincinin i¢inds isa metanolda yod mohlulu. 0,7-1,0 mq/sm3
titirli «Fiser» mohlulu hazirlamaq tgiin 1,2-1,5 dm? hocmli slifli ti-
xacl tiind rengli siiso qaba birinci butulkadan 100sm? mshlul vo
ikincidon 217 sm3 mohlul tokiirler. Sonra tizerina 683sm? qurudul-
mus metanol slavs edib qarisdirirlar vs bir sutka saxlayirlar. Sonra
reaktivi cihaza tokiib titri toyin edirlor.

42.5. «Figer» reaktivinin titrinin tayini

Ekvivalent ndqtesini teyin etmok iigiin elektrik sxeminin diiz-
gln gostaricilorine uygun olmalidir. «Figer» reaktivin titrinin tayin
edilmesindon ovvel qurgunun hermetikliyini ekvivalent ndqtasing
gora yoxlayirlar vo 3 doqiqe saxlanilmalidir. Titrin toyininds msh-
lulun qarisdirma siirsti analiz aparildig siirats uygun olmalidir. «Fi-
ser» reaktivinin titrini suyun gokisine gérs vo ya metanolda suyun
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mohluluna gora tayin edirlor. «Fiser» reaktivinin titrini suyun gakisi
ilo toyin etdikde pipetden istifads olunur.

42.6. Suyun g¢akisina gira «Figer» reaktivinin titrinin tayini

Quru titirlomo kolbasina 10sm? qurudulmus metanol tokiib
ekvivalent nogtasine qador «Fiser» reaktivi ilo titirlayirlar. Sonra
5.10sm? oavvelcadan 0,0002 gram dagigliyi ilo gokilmis damcilayi-
oidan filtirloms kolbasina 1 damci su slavs edirlar va damcilayicint
yenidan ¢akirlar, cokilor arasi forglera gora damcmin kiitlasini teyin
edirlor. Kolbadaki mshlulu gansdirirlar ve ekvivalent noqgtesins
qoder «Fiser» reaktivi ila titirloyirlor.

«Fiser» reaktivinin titri (T) -1sm? «Fiser» reaktivinda suyun
kiitlosi mq-la, mq HoO/sm? asagidaki diisturla hesablanir.

n-1000
T =
|4
Burada: m - sudamcisimin kiitlasi;
V - titirlamaya sarf olunmus «Figer» mahlulunun hacmi, sm’.

42.7. Metanolda suyun mohluluna gora «Figer» reaktivinin titrinin
tayini

Quru titirlams kolbasma 10sm3 metanolda su mohlulu yerlos-
dirib ekvivalent noqtesine gader «Fiser» reaktivi ilo titirlayirlor.
Eyni zamanda, su mahlulu hazirlanmasinda istifade olunan va 20°C
termostatda saxlamlan 10sm? metanolu titirlayirlar.

«Figer» reaktivinin titrini (T1) mq H,0/sm3 asagidak: diisturla
hesablanir.

T m-1000
AR
Burada:
m - metanolu su mahlulu hazirlanmast iiiin gotirilmiis su kiitlasinin
¢akisi, qram;
vV - 10swi metanollu su mahlulunun titirlanmasina sarf olunan

«Fiser» reaktivi hacmi, sm’;
V, - 10sm’ metanolun titirlonmasina sarf olunan «Figer» reaktivinin
hacmi, sm’;

Analizi aparmazdan avval «Figer» reaktivin titrini hesablayib
mg/sm3 tayin edirlor.
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42.8. Analizin aparimas:

Quru titirlams kolbasina metanol holledici (qurudulmus) ve ga-
nisdiricint yerlogdirirlor. Elektrodlar metanola tam batmamalidir-
lar, qanigdirict iss elektrodlara toxunmamalidir. Qarisdiricini ige sa-
lib, elektrik dévrityssini qapayirlar va metanolu (hslledicini) «Fisern
reaktivi ila titirloyirlor. Titirlomenin svvelinde «Figer» reaktivini
saniyado bir damci siiratle slave edirler, bu zaman ampermetrin
aqrabi sifir géstoricisinden aralamir. Sonra reaktivi slavs etdikda
ampermetrin aqrabi baslayir torponmays, bu halda «Fiser» reak-
tivini 5 saniyads 1 damer siirati ils olave edirlar, ekvivalent néqtesing
¢atana yaxm 10 saniyodo 1 dama siiratlo slave edirlar, Mikro-
ampermetrin oqrabi 1 degiqe (saniyadlganls) skalanin miioyysn
daracasinde dayanana qoder titirlomeni davam etdirirler. Reaktivin
alavo etmasini qurtardiqdan sonra titirlomonin diizgiinliiyiinii yoxla-
yirlar. Bunun iigiin maqnit garisdiricini saxlayirlar v saniys dlgens
baxilir ki, neca vaxta mikroampermetrin oqrabi ilkin vaziyyats
jayitmayacaq. ©qrab bu vaziyystds 15 saniyys gador qalmalidir.
sonra titirlamo kolbasina yan stuserden analiz olunan metanol
atimunasini 10-15 qram vo ya 13-16 sm?3 alava edirlor. Magqnit qgaris-
diricisin igo salirlar 1-2 doqige qansigl qarisdinb yuxarida gosta-
rilon kimi «Fiser» reaktivi ila titirlayirlar. Titirlomanin diizgiinli-
yund yoxladiqdan sonra metanol niimunssi-nin titirlsnmasine sarf
olunan «Figer» reaktivinin hacmini qeyd edirlor.

42.9. Naticalarin isloanmasi
Suyun kiitls paym (X) %-ls asagida gostarilen 2 diisturdan biri
ilo hesablamagq olar.
Y= V-T-100 _V-T-100
m-1000 ©°  p20-100
Burada:
- analiz olunan niimunanin titirlanmasine sarf olunan «Fisern
reaktivinin hacmi, sni’;
- «Fiser» mahlulun titri, mqgH,0 /sm’,;
- analiz olunan metanolun hacmi, snv’;

- analiz olunan metanolun kiitlssinin cokisi, qram;
- analiz olunan metanolun sixhg, q/sm’

I N X
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43. Ftilendo ammonyakin tayini metodikasi

43.1. Magsad va mahiyyat

Usul - etilends ammonyakm teyininds istifada olunur. Usul
qazda olan ammonyakin 0,02n qatihgll sulfat tursusu ilo absorb-
siyasina vs sonra “Nessler” vo ya “Nessler-Vinkler” reaktivin ko-
mayi ilo kolorimetrik toyinina asaslanur.

43.2. Cihazlar, kimyavi reaktivlor va qablar

> 435nm dalganm uzunlugunda optiki sixligimn Slgisiing im-
kan veran KFO, KFK vo ya basqa markal fotokalori-
metrlordan istifads olunur;
QCB-400 qaz saygac,
POR 100 mkm masamali siiso filtirli uducu siise qablary,
2-100-2, 2-1000-2 &l¢iikii kotbalari;
2-1-10 ol¢iilii pipetlar;
BH-100 stokan;
0,002n vo gat1 sulfat tursusy;
Nesler reaktivi vo ya iki yodlu civa, kalium yod vs 10%
natrium hidroksid;
ammonium nitrat;
distille suyu;

VV VVVVVVY

43.3. Reaktivlorin va reagentlorin hazirlanmas:

Torkibinde ammonyak ve ammonium duzlar1 olmayan distilia
suyu gotiirilir. 500 sm? distille suyunu yumrudibli kolbaya daxil
edirler, fizerine 0,5 sm? qati sulfat tursusu slave edib 400sm3 mayeni
govurlar, ilkin 100sm’ distilyat: konara tullayilar. Tarkibinds am-
monyak vo ammonium duzlar! olmayan distille suyunu tixacla bag-
lanan kolbada saxlayirlar.0,01mq/sm? kiitle gatihqli ammonyak
mehlulu (mehiul T) 0,0002 gram dagiqlikls ¢okilmis 0,047 gram
ammonium nitrat: dl¢l kolbasmda 1 litr suda holl edirlar.

43.4. «Nessler» reaktivinin hazirlanmast

2,5 qram kalium yodu 5sm’ suda holl edirler, 3,5 gram yodiu
civa olava edib tam hall olana goder garigdirirlar. Alinan mshlulun
hocmi su ilo 30sm3-2 catdinirlar, 70sm? natrium hidroksid mohlulu
olave edorek 2-3 sutka saxlayirlar. Dekantasiya yolu ilo soffaf
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moahlulu ¢6kiintiidon ayirirlar, mahlul rezin tixach siss> qgabda
qaranliq yerds saxlayirlar.

43.5. Daracali grafikinin qurulmas:

Daracali grafiki qurmagq ligiin 100sm? hacmli 6l¢ii kolbalarma
1,2;3;4;...10sm3 I mohlulu daxil edirlor, horssina 2sm3 «Nessler»
reaktivi alave edirler va su ilo hacmi 100sm? ¢atdirirlar 2-3 daqige-
don sonra suya gbre alinan mohlullarin optiki sixhigni isiqudma
qatin qalinhig 20mm olan kiivetlords 435nm dalga uzunlugunda
Olgiirlor. Alinan gostaricilors gore deraceli qrafiki qururlar, absis
oxunda ammonyakin kiitlasini geyd edirlor, ordinat oxunda iss ona
uygun olan optiki sixliin giymatini tapirlar.

43.6. Niimunonin gotiiriilmasi
Niimunani qaz axini xsttindan gétiiriirlor.

43.7. Analizin aparimasi

[corisinde 50sm3 0,02n qatihgh sulfat tursusu olan iki ardicil
qosulmus uducu gablardan 50dm3/saat siiratlo 40 dm3 az olmayan
etileni kegirirlar.
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Sakil 43.7.1 Etilends ammonyakn tayini sxemi.1 )ii¢ yollu kran;
2) dg¢ yollu oragvari kran; 3) siis filtir; 4) optik giigalor.
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Qazin siiratini vo sorfini gaz saygacimn koémoyi ilo olgirlar.
Qablardaki mahlullarn stokana bosaldirlar vo hall olunmus hidrogen
sulfidi konarlagdirmaq iigin 70sm3 goder qovurlar. Qovdugdan son-
ra qaligt 100sm3 6l¢ii kolbasina kegirirlar, 2sm3 «Nessler» reaktivi
alave edirlor ve hocmi su ilo 100sm? catdirirlar. 2-3 degigaden sonra
suya gora alhnan mohlulun optiki sixligmi isiqudma gatm qalinhgs
20mm olan kiivetlordo 435 nm dalga uzunlugunda odlgiirlor.

43.8. Naticalarin islanmasi
Ammonyakin hacm payiu (X)% -lo asagidaki diisturla hesabla-
yirlar.

_ m-100- 22,4
¥ -17,03-1000
Burada:
m - doracali qrafika gira tayin olunmus ammonyakin kiitlasi, mq;
|4 - kegrilan gazin hacmi, dm’;

17.03 - ammonyakin molekulyar kiitlasi, gram.

44. Kalorimetrik iisulla etilendo vo propilenda oksigenin
tayini metodikasi

44.1. Maqsad va mahiyyat

Usul - Etilen mshsulunda, propilen mahsulunda va soyuducu
tsiklinda istifads olunan etilendo oksigenin teyini igiin istifade
olunur. Usul analiz olunan gazdaki bir valentli misin ammonyak
kompleksinin oksigenlo oksidlosmasine ve alinan goy rongli iki
valentli kompleksin rengin intensivliyina gére kolorimetrik tisulla
toyin olunmasina esaslamr. Analiz olunan gazlarn torkibinda
asetilen oldugda (0,003hacm %-den az) analizdon avval onu kalium
yodomerkurator ve ya giimiis nitratin ammonyakli mshlulu ils
tomizlayirlar.

44.2. Lazim olan kimyavi reaktivlor va avadanhqlar
» Oksigenin tayinindo istifads olunan kiivet {i¢ hissaden ibaratdir:
icino gaynaq olunmus siiso filtirli (filtirin masamasi 2) vo g
yollu kranh barbotaj borusundan, optik siissli (CF-44 vo ya CF-
5 tipli spektrofotometrdan) yast1 paralel pancarali optiki his-
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sadan, gliftal vo ya epoksid qatram ils dirays birlesdirilmis ig
yollu oraq sakilli kranl dtiiriicii borudan ibaratdir;

Kiivetin optiki hissasinin olgiilari fotokalorimetrin kiivet saxla-
yan hessesine uygun olmaldir, onun hocmi daqiq bilinmalidir
(bunun {giin kiiveti suyun daqiq 6l¢iilmiis hacmi ile doldurub,
isars qoyurlar);

KFK vs ya KFO kalorimetrler kiivetlorin qurasdirilmasina asa-
gidaki isulla uygunlasdirirlar: cihaza kiivetlor qoyulan qapagin
pencarssini ¢ixarib, pencersnin ve kiivetlarin 6l¢iilerini nazaroe
alaraq hazirlanmus, isigkegirmayan 6rtiik qurasdinrlar;

5dm? hecmli gazometr vo ya QSB-400 barabanli qaz saygac;

su hamamy;

oda davamh slisedan 1,5-5 dm3 hacmli yastidibli qab;

2-100-2 va 2-1000-2 kolbalar;

6-2-10, 2-2-20 pipetlor;

ammonium xlorid;

sulu ammonyak;

diametri 1 mm-don az olan yumru elektrotexniki mis sim;
vazelin yag;

bir xlorlu mis;

distille suyu;

0,05 n 5 sulu mis sulfatin (CuSO45H,0) ammonyakl: mahlulu;
hissaciklerin dlgiisti 1- 4 mm olan piroliizit filtir;

A va B markali hidrogen, sla névlii texniki azot 1-ci név azot-
dan, oksigendan filtirdon tomizlondikden sonra istifads etmok
olar. 100sm? hacmli piroliizitlo doldurulmus silindrik formal
qifi cihazin girisinde (kiivetls), azot xottino hermetik birlos-
dirirlar.

44.3. Mohlullarin hazirlanmas:

Ammonyakli uducu mahlulunun hazirlanmasi. Yast: dibli oda-

davamli qaba mis naqili yerlegdirirlor, 900sm3 distills suyu, 12 gram
birxlorlu mis, 36 gram ammonium xlorid vo 100-150 sm3 ammon-
yak mohlulu olaves edirler. Mis naqili avvalcadan yagsizlagdi-rirlar va
ammonium xlorun mohlulu vs sulu ammonyakla yuyurlar. Atmos-
ferden oksigenin uducu mahlullara diigmesinin garsisini almagq iigiin
mohlulu vazelin yag1 tabaqssi ilo qoruyurlar. 70°C temperatura
gador qizdiraraq mohlulu rangsizlegdirirlor.

91



44.4. 0,05N 5 sulu mis sulfatin standart mahlulunun hazirlanmas:

12,486 qram mis sulfat1 0,0002 qram dogiqlikle ¢okib, torkibin-
do 300sm? sulu ammonyak olan distillo suyunda 1dm? 8l¢ti kolba-
smda hall edirlor vo distille suyu ils hecmi 1 dm3 ¢atdirirlar. Bu
mohlulun 1sm3 0,28sm3 oksigens ekvivalentdir. 0,05n mis sulfatin
ammonyak mohlulunu 10 dofs durulagdiraraq, deracali grafiki qur-
maq tugiin mohlul hazirlayirlar. Bu durulmus mshlulun 1sm3
0,028sm? oksigens ekvivalentdir.

44.5. Ammonium xlorid mahlulu
36 gram ammonium xloridi 100sm? distille suyunda holl edirler.

44.6. Piroliizitin aktivlagdirilmasi va regenrasiyasi

Kvars siigesindon hazirlanmis diametri 28+5mm vo uzunlugu
400+5mm elektrik sargili silindrik gabda 250-300°C temperaturda
Ssaat toza piroliizitin aktivlesdirilmesini va islonmis piroliizitin
regenrasiyasini aparirlar. Aktivlesmoni 90-95% (hocms gora) azot-
dan va ya basqa bir inert gazdan ve 5-10% hidrogendan ibarat olan
gaz qangifl ile aparirlar, regenrasiyam isa 60-150 dm?¥saat siiratlo
verilan hidrogenle aparirlar. Sonra 450-5000C temperaturda 1-3
saat reaktordan 20 dm3/saat siiratle yalniz hidrogen kegirirlar. Qazla
emali piroliizit agig-boz reng alanda saxlayirlar.

44.7. Daracali qrafikin qurulmasi

Mis sulfatin ammonyak mohlullarmin skalasini asagidaki
iisulla hazirlayirlar: 100sm3 hacmli 6l¢ii kolbalarina pipet vasitasi ila
1:2;3;4;....15sm? durulmus mohlul daxil edib hacmi distills suyu ilo
100sm3 ¢atdirirlar. Har alinan mohlullarin Ism3 oksigenin 0,00028;
0,00056; 0,00084; 0,00112;....; 0,0042 sm3-ns ekvivalentine uy-
gundur. Alnan mohlullarin optiki sixlifim fotokalorimetrds isiqu-
dan gatin qalinligt S0mm olan kiivetlorde 315X5nm dalga uzun-
lugunda dlgiirler. Alinan naticalors gére oksigenin ekvivalent qatili-
gindan mohlullarm optiki sixhiglarmin astlibginin deracali grafiki
qururlar.

44.8. Analizin aparimast

0,3-0,5dm3/daqiqo siiretle 10-15 doaqige hidrogen veo ya azotla
{iftirorak kiivetden havani kenarlasdirirlar. Sonra kiivets bir xloriu
misin ammonyakli uducu msehlulu ilo doldururlar. Bunun fgiin
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mohlul saxlanilan gabin sifonunu 1-ci ii¢ yollu krann saquli &tii-
riicisiine birlegdirirlar, birlogdirici rezini va krami mohlulla yu-
yurlar, sonra otiriicii borudan mohlulu kiivets yonoldirlor va onun
optiki hissesini (cizgiys gader) doldururlar. Kiivetdoki mohlulun
1angi agiq-mavi olmalidir. Birxlorlu mis mahlulunun optiki sixligint
kalorimetrds 6lgiirlor. Sonra bu mohluldan analiz olan qaz1 kegi-
rirlor. Bunun tgiin kiiveti kranlan asagi vaziyystds olmagla cevi-
rirlor va ehtiyatla biitiin mohlulu borbotaj borusuna kegirirlar (bu
zaman li¢ yollu kranlar elo baglanmalidir ki, kiivet havadan aynl-
malidir). 2-ci krani analiz olunan qazin xotti ila birlesdirirler va 1-ci
krani isa gazometrls vo ya qazdasiyic ilo birlesdirirler. Kiiveto ver-
mozdan avvel havani kenarlasdirmagq iigiin birlesdirici kauguku va
2-ci kranin Gtiiriiciisiinii yaxsi-yaxs1 iifiiriirlor. Analiz olunan qaz
130-150 sm3/dagigs siiratls 15-20 daqiqe orzinde mshluldan keci-
rirlar, bu vaxtda mayenin soviyyssi barbotaj borunun hiindiirliiyi-
niin yanisindan ¢ox olmamalidir. Kegirilon qazin hacmini dlgiirler.
Sonra kranlar gevirarak kiiveyti atmosferdsn ayinirlar va yuxarida
gostorilon kimi kiiveytdoki uducu mohlulun optiki sixhigins 6lgiirlor.
Tapilmis optiki sixhga gors udulmus oksigenin ekvivalent gatihgini
toyin edirloar.

44.9. Naticalsrin hesablanmasi
Oksigenin hacmi paym %-ls (X) asagidak:i diisturla hesab-
layirlar.
V=¥V, 100

X
Vp
Burada:
V, - analiz verilmamisdon avval uducu mohlulun Ismi’-ds daracsli
grafika gora tayin olunmus oksigenin hacmi, snt’;
V, - analiz olunan qaz kegirdikdan sonra uducu mohlulun 1sm’-ds

daracali qrafiks gora tayin olunmus oksigenin hacmi, sm’;
Ve - normal saraits gatirilmis, kecirilmis qazin hacmi, sm’;
Ve - uducu mahlulun hacmi, sm’
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45. Xlorun maye piroliz gotraninda toyini metodikasi

45.1.M>qsad va mahiyyat

Usul- maye piroliz qatraninda xlorun tayininde istifads olunur.
Usul analiz olunan niimunenin yandirilmasina, yanmadan alinan
mohsullarin uducu mohlullarla tutulmasina va onlarda xlorid-ion-
lartin nefelometrik iisulu ilo tayin olunmasina asaslanir.

45.2. Lazim olan kimyavi reaktivlor va avadanhqlar

>
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480-490nm dalga uzunlugunda optiki sixliglarin dlgiilmasine
imkan veran KFK, KFO vo bagqa tipli kalorimetr-
pefelometr;

yanma ii¢iin cihaz;

odadavamli va ya kvars siigesinden hazirlanmus iki shifli ga-
paqh rezervuar-odlug(a);

kvarsdan vo ya odadavaml sisodon hazirlanmus odlug
(lampa) siigasi(b);

absorberina FKP-40-POR100 siiso filtiri qaynaglanmig
uducu gab (v);

sicrantitutan (q), onun kimi siigamosamali FKP-40-POR-
100 siizma qufindan istifads etmek olar;

hava vakuum-nasos;

rezervuar- oldugda armudcugla tozyigi tonzimlomak igiin
yivli s1xac;

2-50-2; 2-1000-2 kolbalar;

4-1-1; 2-1-20 pipetlor;

konusvari kolbalar;

aktivlogmis kémiirle doldurulmus hava tamizlayen filtirler;
lavugka (d);

distille suyu;

1,4-dioksan;

susuz natrium karbonatin 0,05N mshlulu;

25%-li nitrat tursusu;

0,1n giimiis nitrat mahluly;

3-5% hidrogen-piroksid mahlulu;

natrium xlorid.
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45.3. Mohlullarin hazirlanmasi:

45.4. Xlorun kiitl> gatiligr 0,01mg/sm? olan etalon mahlulu

Ovvalcadon 500°C temperaturda sabit gokiya gotirilmis 0,0165
qgram natrium xloridi 1000sm? hocmli 6i¢ii kolbasinda holl edib
distills suyu ilo hacmi 1000sm? ¢atdirirlar.

45.5. Daracai qrafikinin qurulmas:

Darscali grafikini qurmagq iigiin 50sm? hocmli 6lgii kolbasina
0,5; 1,0; 2; 2,5; 3,0; 4,0sm3 natrium xlorid etalon mshlulu tékiib 25
ml] distills suyu, 5sm3 nitrat tursusu ve lsm3 giimiis nitrat slavs edib
qangdirirlar, hacmli distillo suyu ilo 50sm? gatdirirlar va 20 dagigo
qaranliq yerds saxlayirlar. Eyni zamanda torkibinde natrium xlorid
olmayan mohlul hazirlayirlar. 20 degiqaden sonra kontrol moahlula
gors hazirlanmus mohlullarm isiqudma qatin qalinhg S0mm olan
kiivetlordo 480-490nm dalga uzunlugunda optiki sxhgi 6lgiirler.
Alman neticalors gors doracali qrafikini qururlar, absis oxunda
mohlullarda xlorun kiitlasini mq-la geyd edirlor, ordinat oxunda isa
onlara uygun olan optiki sixliglarin giymatlarini yazirlar.

45.6. Analiza hazirhg

Biitiin qablar1 25%-li nitrat tursusu mohlulu ils yuyub, boyiik
miqdarda distilla suyu ilo yaxalayirlar. Stativs rezervuar-odlugu
(lampa) berkidirler, odlugun yuxan qapagim slanq vasitssi ilo ar-
mudcuga birlegdirirlor. Odlugun kapilyarina verilon mohlul niimu-
nasinin verilmasini tonzimlomok iiglin rezin armudcuqda sixqaci
barkidirlor. Odlugun kapilyarmdak: étiiriiciinii elo soviyyads barki-
dirlor ki, 50sm? hacmli 6lgii kolbalarina mahlulu rahat bosaltmaq
olsun, sigrantitutani uducu qabin absorberi ilo rezin tixacla birlos-
dirirler. Uducu gabma lampa siisasini sliflo birlesdirirler. Odlugun
kapilyarma tenzifden vs ya beltingdan uzunlugu 20mm az olmayan
fitil taxirlar. Fitili ¢ox six diizeltmirler. Odlugu elo qurasdirirlar ki,
alov lampa siisesinin uclugunda va daqiq onun merkszinds olmah-
dir. Cihazi paylasma lampasindan vakuum nasosa birlosdirirlor.
Nasos va har qurgu arasinda dondurucu tutacaqlar qurasdirirlar.

45.7. Analizin aparilmasi
Distille suyu ilo yaxsica yuyulmus absorbers 10sm3 uducu mah-
lulu tékiirlor. Uducu mehlul kimi iizorina 1sm3 hidrogen-peroksid
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slava olunmus 0,05n natrium karbonat mohlulunu istifads edirlar.
Absorbers sigrantitutam birlegdirirler. Sigrantitutana 3-5sm? uducu
mohlul vo ya distille suyu tékiib, ayilmis siso borulu tixacla bag-
layirlar, boru dondurucu lavugka vasitssi ils vakuum nasosa birle-
sir. Odlugun kapilyarma 1-2sm? dioksan tkiirler ki, yanmann av-
valds hava il alovu tenzimloyirlor. Filtirli kapilyarin gozinii slifli
gapaqgla six baglayirlar, qif vasitssi ila rezervuar-odluga 2-5 qram
niimuno daxil edirlor. Bunun iigiin 2,5-6sm? niimunsni konusvari
kolbaya yerlosdirib, tixacla baglayib 0,0002 qram dagigliyi ilo
¢okirlor. Niimunani rezervuar-odluga kegirirlar, sonra kolbani tixac-
la baglayib yenidon eyni daqgiqlikls gakirlar. Noticalorin forgina gora
analiz figiin goriilen nimunanin kiitlesini tayin edirlor. Ogor nimund
szliilii deyilsa onu pipet vasitasi ilo rezervuar-odluga daxil edirlar.
Qifin divarlarim yuyaraq getranmn keyfiyystinden asili olaraq,
onu hacmindan 1-4 dafs artiq hacmds pipet vasitesi ilo rezervuar-
odluga dioksan daxil edirlor. Sonra odlugun icindakini dairavi ha-
rokatlorla qangdinirlar, rezervuar-odlugun yuxari gozinii  slifli
stiiriiciili gapaqla baglayirlar. Otiiriicii slanq vasitasi ilo tazyiq veran
rezin armudcuqda birlesir. Vakuum-nasosu isd salirlar va absor-
berdan havani bir gerarda sovururlar. Absorberds alinan kdpik ab-
sorberin kiirasokilli genislonmosina gader qalxmahdir. Odlugu yan-
dirirlar. Dioksan alovunu lampa siisasine yaxinlagdirirlar va onu elo
firladirlar ki, alov daqiq morkazdan kegsin. Havanin kdmayi ilo his
vermsayan, bir qararda olan alovu smale gatirirler. Mahlulun soviy-
yasi kapilyara catdigda har defo odlugun divarlarim yuyaraq 2 dafa
1sm? diekson slava edirlar. Yanmanin miiddati 2-3,5 saatdir. Yan-
ma qurtardigdan 5-6 daqigs sonra vakuum- nasosunu saxlayirlar,
lampa siigasini va sigrantitutanin tixacin ¢ixarrlar. Sonra suyun
kigik porsiyalari ilo (2sm?) sigrantitutani v tixacini yuyurlar. Ikinci
dofs yuduqdan sonra sigrantitutam absorberdsn aywirlar ve ab-
sorberi ii¢ dofs yuyub, mayeni homin kolbaya bosaldirlar. Tutu-
cularda olanlan da kolbaya kegirirlor. Sonra &l¢ii kolbasindaki
mohlulun hocmini distille suyu ilo 50 sm? ¢atdinib, qarnsdirirlar.
Mohlulun mexaniki qarisiglarmi kenarlagdirmaq tigiin filtir kagizin-
dan siiziirlor, ilkin 3-5sm3 filtirat1 kenara tullayirlar. Alinan mehlu-
lun 20sm? pipet ilo 50sm3 hacmli 6l¢li kolbasina yerlogdirirler, Ssm3
nitrat tursusu vo 1 sm? giimiis nitrat mohlulu slave edirlor. Hor
reaktivi alava etdikds mohlulu garigdirirlar. Mahlulun hocmini dis-
tills suyu ilo 50 sm? gatdinb giimiis xloridin ¢6kmasi tigiin 20 dsqige
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qaranliq yerde saxlayirlar. Eyni zamanda kontrol mohlulunu hazir-
layirlar. 20 dsgigodan sonra kontrol mshlula gérs isiqudma qatin
qahnligs 50mm olan kiivetlords 480-490 nm dalga uzunlugunda
mshlulun optiki sixligini (D) tayin edirlor. Uducu mohlulun rangi
sart olduqda, diizalis omsali daxil edirlor. Bunun iigiin 50sm? hocmli
dl¢ti kolbasmna 20sm3 uducu mohluldan yerlosdirib, Ssm? nitrat tur-
susu alavs edirlor. Mahlulun hacmini distills suyu ilo 50 sm3 ¢atdi-
nirlar, qangdinrlar ve analoji hazirlanmis mohlula géra (Ssm? nitrat
tursusu va 45sm? distillo suyu) onun optiki sixbgim (D,) 6lgiirlar.
Analiza sorf olunan miqdara qadosr dioksamin hocmini gdtiiriib
yandirirlar va anoloji kontrol tacriiba aparirlar. Burada da uygun
olan D3 va Dy optiki sixliglar élgiirler. Isci va kontrol tacriibalorin
alinan optiki sixhqlarinin naticslerinin forqino gére qurulmus
grafikdon analiz olunan niimunads xlorun miqdari (mq) tapirlar.

45.8. Naticalorin hesablanmasi:
_ m-50-100
~ m,-20-1000
Burada:

m - daracali grafikina gora taprnus xlorun kiitlasi,mg;
m; - analiz digtin gotiirilmiis niimunanin kiitlasi, gram.

46. Aromatik fraksiyada vs pirokondensatda natrium hidroksidin
toyininin metodikasi

46.1. Maqsadi va mahiyyati:

Metodika aromatik fraksiyada natrium hidroksidin teyininda
istifads olunur. Iki tayin tisulu géstarilib:

1. Usul aromatika fraksiyasindan natrium hidroksidin su il
ekstraksiyasina vo sonra ekstrakti fenolftaleinin istiraki ilo xlorid
tursusu ilo titirlonmosins asaslanir. Hassashq - 0,005% taskil edir.

2. Usul izopropil spirti miihitinde xlorid tursusunun izopro-
panol mahlulu ils potensiometrik titirlonmasins ssaslanir. Hassasliq
—0,0005% ¢aki toskil edir.
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46.2. Lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:

pH-340 tipli siiga vo giimiigxloridli elektrodu olan pH-metr;
maqnit qarigdiricy,

7-2-7 biiret;

BDI -250 va ya BD3-250 tipli ayirict qif;

B1-100 stokanlary;

3-1-25 va 3-1-50 pipetlary;

2-50 silindri;

xlorid tursusu 0,1n qatiligh sulu as izopropanollu mahlul;
izopropil spirti.

VVVVVVVVY

46.3. Analizin aparilmast

Natrium hidroksidin ekstraksiyasi ilo aparilan analiz. Ayrici q1-
fa silindirle 50sm?® analiz olunan mshlulu daxil edirlor. Quf1 tixacla
baglayib yaxsica gangdinrlar. Tobogalogdikdan sonra suyu 250sm?
hocmli konusvari kolbaya bosaldirlar, 2 damci fenolftalein slavs
edib rong itonas kimi 0,1n xlorid tursusu mohlulu ils titirloyirler.

46.4. Potensiometrik iisulla analizin apariimast

Titirlomo stokanma pipet ilo 25 va ya 50sm? analiz olunan mah-
lulu daxil edirlar, silindira uygun olaraq 25 vs ya 50sm? izopropil
spirti alava edirler vo pH- metrdo titirloyirlor. Titirlomeni izoprapil
spirtinds 0,1n xlorid tursusu mohlulu ilo aparrlar. Titirlems oyri-
lorini ¢akib, onlara gora ekvivalent néqtasini tapirlar.

46.5. Naticalarin hesablanmasi

Natrium hidroksidin kiitle paym (X) %-ls va ya hacmi payim
(X)) %-ls agagidaka diisturla hesablayirlar.
¥,-0.004-100 _¥,-04

X =
V-d V-d
X, = |4 -0.004-100 _ V,-0.4
|14 vV
Burada:
v, - titirlamaya sorf olunmus 0, In xlorid tursusunun hacmi, sm’;
|14 - ekstraksiyaya potensiometrik titirlama iictin gotiiriilmiis

niimunanin hacmi,sm’;

- dagiq 0,1n qatihqh xlorid tursusunun 1sni*-na uygun natrium
0,004  hidroksidin kiitlasi;
d - aromatik fraksiyaran sixligi, g/sm’.

98



47. Piroqazm sixhginn tayini

47.1 Tayini va tatbiq sahasi
Bu metodika ilo 0,9-1,1g/dm3 haddinds olan pirogazin sixhigini
tayin edirlor.

47.2.0l¢ii vasitalorin tiplari, reaktivlar va standart niimunalsr

Qazmn sixigini tayin etmok iigiin piknometr DUIST 17310-81;
Civoli barometr DUIST 48-63-55 vo ya barometr aneroid
TS§25-04-1838-73;

Termometr TL 0-55° daracalonmo 0,10C, DUIST 215-73;

U - sekilli borular DUIST 25336-82;

Kalsium xlorid DUIST 4460-74 tazo kézardilmis;
Etil spirti DUIST 18300-77.

VV VV Vv

47.3.0lcma iisulu

Usul molum temperaturda va tozyiqds ardicil quru havani va
quru gaz: miidyysn hocmli nazik divarh siisgo piknometrinds ¢akil-
masing asaslanir.

47.4. Analiza hazirlyq.

Piknometrin hacminin tayini.

Tayindan avvel piknometrlori xrom qarisigi, su va distills suyu
ilo yuyurlar. Piknometrin muftalarim ve kranlarmni silib qurudurlar
va nazik tobogo siirtkii yag: ¢okirlor va digqgst edirlor ki, kranlarin
kanallarinda vs sliflorin xaricinda siirtkii yag1 olmasin. Hermetikliyi
yoxlanilmis piknometra uzun ¢ixmtisinin vasitssi ilo teze qayna-
dilmig, otaq temperaturuna qadar soyumus distills suyu doldu-
rurlar, piknometrin daxilinds vs borularin kanallarmda havanin
galmamasina diqqgat yetirirlor. Doldurulmus piknometri agiq kran-
larla 20-30 daqiqe terezinin yaninda saxlayib, kranlari baglayirlar,
kranlann ¢ixintilarinda galan suyu filtir kagiz ilo tamizlayirler va su
ilo doldurulmus piknometri 0,01 gram doaqiqliyi ilo texniki tarazida
¢akirlor. Torazinin otrafindaki temperaturu élgiib, geyd edirler.

Suyu bosaltdiqdan sonra, piknometri 2 dafs 10sm? etil spirti ilo
yuyurlar va yagdan, tozdan (pambugq filtr) va sudan (kalium xloridla

doldurulmus |J sekilli borular) tomizlonmis hava ils iifiiriirlor.
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12 hecrmdsn az olmayan quru hava ilo ifiirib, avvalca ¢Ixis
sonra isa giris kranlarim baglayaraq havamn verilmasini saxlayirlar.
Piknometri 20-30 dogige terazinin yamnda saxlayirlar sonra krani
1800 ani gevirarak piknometrin daxilindski tazyiqi atmosfer tazyiqi
ilo berabarlogdirirlor va 0,0002 gram dagiglaiyi ilo gokirlor. Olgma
vaxt1 temperaturu vo barometrik tazyiqi qeyd edirlar. Piknometrin
hocmini dm? asagidaki diisturla hesablayirlar.

V=G1-Gz
p

Burada:
G, - su il doldurulmugs piknometrin kiitlssi, gram;
G, - hava il> doldurulmus piknometrin kiitlasi, gram;
p -0l aparilan temperaturda suyun sixhgr, g/dmd’.

47.5. Olgmonin apardmasinin ardicilligy

Piknometri 15-20 dagigs temizlonmis vo qurudulmus gazla ofi-
riirlor. Piknometri gaz moenbasinden aymb, hava lo doldurulmus
piknometrin kiitlesinin toyinindoki kimi eyni smaliyyatlari tokrar
edirlor.

Normal soraitde qazmn sixligmi p g/dm? (q/£) asagidaki diisturla
tayin edirlor.

_Ga—G _Gs-(Gz'sz) _Ga‘G2+
PRV K-V K-V

P2

burada:
G, - piknometrin gazla birlikda kiitlasi, gram;
G - bos piknometrin kiitlasi, gram;
p, - analiz temperaturunda va tazyiqds havanin sixhg, q/dm’
(q/¢);
K - gazin hacmini normal saraita gatiran amsal;
V - piknometrin hacmi, dnt’.

Analizin noticesi kimi iki paralel tayinin orta giymsti gtiirilir,
onlarn arasindak xota 0,005 g/dm? (q/¢) artiq olmamaldir.
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48. Qazlarda CO2, CO v3 O; hacm paymn tayini

48.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodika qaz garisiginda agagida gostrilon hodler iigiin istifa-
ds olunur:

CO-1-5%
CO2—-1-10%
O, —-1-20%

48.2.0lcii vasitalorinin tiplori va standart niimunslor

Ors tipli qazoanalizator DUIST 6329-74;

Kalium hidroksid DUIST 24363-80 vo ya natrium
hidroksid;

Ammonium xlorid DUIST 4164-79

mis yonqari

piraqallol A, DUIST 6408-75

sulfat tursusu 10%-1i mahlulu DUIST 4204-74

sulu ammonyak DUIST 3760-79

VVVVY VYV

48.3. Ol¢mo iisulu
Usul gazin torkib hissalarinin ardicil udulmasina ssaslanir.
Karbon 4-oksidi — natrium vs ya kaliumhidroksid mehlulu ils;
karbon oksidi — birxlorlu misin ammonyakli mohlulu ils; oksigen —
pirogallol A mohlulu ils ardicil aparilan udulma amoliyyatlarindan
sonra analiz olunan qaz niimunosinin hocminin azalmasinm oleiil-
masi yolu ilo komponentlarin faizle miqdarini tayin edirlar.

48.4 Analiza hazirlhq

Natrium va ya kalium hidroksid mshlulunu 1dm3 distillo su-
yunda 300 qram NaOH va ya KOH hall edarsk hazirlayrrlar.

Bir xlorlu mis mshlulunu 250 qram ammonium xloridi 750 sm?
suda hall edib, tizorins 250 gram bir xlorlu mis slave edirlar, msh-
lullu gqaba bir ne¢s mis spiral salirlar vo tixacla kip baglayirlar.
Mohlul soffaflandiqdan sonra istifadsys yararlidir. Doldurmazdan
ovval hazirlanmig mahlulu 0,91 q/sm? xiisusi ¢okisi olan ammonyak
mohlulu ils 2:1 nisbstinde gansdirirlar.

Piroqallol A mshlulunu 160sm? 21%-li KOH mohlulunda holl
etmoklo hazirlayirlar. Mohlulu kip baglanan qabda saxlayirlar.
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48.5.Qazoanalizatorun tasviri va analiza hazirhq

Yuxarisinda ucdan baglayaraq silindrik genislonmosi (40 sm?)
olan 100sm3 hacmli biiret, bu genislonmays 0,2sm? daracalonmis 60
sm? hacmli boru qaynaq olunub. Biiret termostat kdynoyina yerlos-
dirilib v asagidan baglayict mohlulla (duzlu su ils) doldurulmus
300sm? hocmli barabarlesdirici siise qabla birlasir.

48.6. Dolduruculu (nasadka) uducu pipetlar - bir-biri ils ayilmis
boru vasitasi ilo birleson 250-300 sm? eyni hacmli silindirler. Qaz
udulmasi iiciin istifade olunan pipetlorin yuxari nisani vo krani olan
kapilyar borusu ila qurtarir. Udma sahasini artirmagq iigiin silin-
dirlare doldurucular- siiso borular yerlogdirirlar.

48.7. Pipetkalan bir-biri il vo 8l¢i biireti ile birlagdiran daraq -
@ 2mm olan siigo borudur.

48.8. Yaxst yigilmus hissolori asagidakl ardicilhigla yigirlar: a)
KOH vs ya NaOH mohlulu ilo pipet; b) Pirogallol A mohlulu il
pipet; ¢) birxlorlu misin ammonyak mshlullu pipetka; d) 10%-li
H,SO4 mohlullu pipet.

Cihazin kipliyini agagida gostorilon kimi aparirlar:

Butulkalarin {igiinde do mohlullar yuxar1 kapilyarmn nisanlarina
goader galdirdigdan sonra, qaz biireti baglayici mohlulla (duzlu su
ilo) doldururlar va barabarlosdirici siigo gabii asag1 salirlar ve 5-10
daqige cihazi bu veziyystde saxlayirlar. Cihaz kip oldugda mayenin
saviyyesi biiretde va uducu pipetlorda doayismamolidir. Oks halda
kranlari yeniden yuyub, qurudurlar ve vazelinle vo ya xiisusi siirtkil
yaglari ilo yaglayirlar.

48.9.Tadqiq olunan gazin niimunasini gétiirmoak igin daragmn
gixisinda yerlasan ti¢ yollu kran vasitasi ilo qaz analizatoru niimuna
gotiiralon yera birlogdirirlor. Borabarlogdirici siiso qabi asagi salib,
biiret ilo birlogdiren {i¢ yollu kram1 ehtiyatla acirlar vo biireti qazla
doldururlar. Bu va sonraki 4-5 qaz porsiyalani binadan kenara
sorucu skafa buraxilir. Sistemi tadgiq olunan gazla diggotls yudug-
dan sonra, gaz niimunssini gotiirirler. Qaz niimunasini gétiirdikds
baraborlogdirici siise gabi qaz biiretin yaninda saxlayirlar ve diqqat
yetirirlor ki, biiretds vo beraborlosdirici siise qabinda baglayici moh-
Julun (duzlu suyun) hiindiirkiyii eyni saviyyads olsun. Daqiq 100
sm?® qaz gotiiriib, ti¢ yollu kram baglayirlar va gaz menbayindon
ayiririar.
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Olgiilorin apariimasinin ardicithg: Gotiiriilon qaz qangigim
uducu pipetlorden ardicil kegirerok va biiretds gazin hecminin
dayismasini geyd edarsk analiz edirlar.

48.10. CO-nin tayini

Qaz qarsigindan COz-nin udulmasi qoalovi mohlullu uducu
pipetkada bas verir. Pipetin kranini agib vs barabarlasdirici sliso
qabmi qaldiraraq, duzlu suyu biiretin kramina ¢atdirarag, qazt
biiretkadan pipets kegirirlor. Sonra siigo qabi asag: salaraq qazi
yenidon biirets qaytarirlar, bununla beraber pipetdaki gelovinin
saviyyssi cizgiden yuxari olmamahdir. Bu smoliyyat1 4-5 dofs tokrar
edirlor. Axirinct dofs qolevi mohlulunu kapilyardak: cizgiys deqiq
gatdirirlar, pipetin kranim baglayirlar, 1 daqige arzinds mshlulun
axmasma imkan verirlar ve udulmus qazin hacmini (y;) blgiirlor.
Biiretdan pipets qazin kegirmasini o vaxta kimi davam etdirirlar ki
axirincl va ondan ovvalki 6lgiilerin forqi 0,2sm?-dan ¢ox olmasin.
Udulmus gazin hacmi COz-nin hacm %-i miqdarna uygundur.

48.11. O; tayini.

Piroqalolun galsvi mahlulu ilo doldurulmus uducu pipetds O»-
nin udulmasini CO; -nin udulmas: kimi aparirlar. Udulan qazin
hocmi Oj-nin hacm %-i miqdarina uygundur. Birxlorlu misin
ammonyakli mehlulu ilo doldurulmus uducu pipetkada CO;-nin
udulmasi kimi aparirlar, lakin udulmus gazin hacmini 6lcmamisdan
ovval ammonyak buxarlarindan azad olunmaq tigiin, gazi 10%-li
H>SO4 doldurulmus pipets kegirirler

Olgii gostoricilarinin deqigliyi:

Aco; Ex=%02
Acoz; Eq=10,2p=0,95
Aoz; a0 =0,35
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49. Qolovinin kiitlo gatthgun tayini

49.1.Tayin va tatbiq sahasi:
Metodikadan golovinin kiitls gatilifim toyin etmak igiin istifads
edirlor.

49.2.Olgii vasitalorin tiplari, reaktivlor va standart niimunalar
Xlorid tursusu DUIST 3118-77 0,5n mehlul
Fenolftalein DUIST 5850- 72 1%-li spirtli mohlul
Biiret 1-2-50-0,1 dlgiilis, DUIST 20292-74

Pipet 2-1-5 olgiilii, DUIST 20292-74

Biiks DUIST 25336-82

VVVVYY

49.3. Olgmo iisulu

Qolovinin qatiligint toyin etmoak iclin miqdar analizin hecmi
dsulundan istifade olunur, bu da galevinin xlorid tursusu ile
neytrallasma reaksiyasina ssaslamir (neytrallagma dsulu).

NaOH + HCl = NaCl + H.0

49.4.0l¢molorin apardmasinin ardicillift

Analiz olunan galovinin 2 gramm 0,0002 gram daqigliys ilo
bitksdo ¢akib 250 sm3 hacmli konusvari kolbaya kegirirlor, biiksiin
divarlarin 50 sm? distillo suyu ile yuyub hamin kolbaya bosaldirlar.
Alinan mohlula 3-4 damei fenolftalein alava edib gahrayl rong itona
gadar 0,5n xlorid tursusu il titirloyirlar.

Qolovinin kiitle qatihgini A %, asagidaki diisturla hesablayirlar:

4= a-K-0,02-100 _a-K-2

g g

Burada:
a - titirlonmaya sarf olunmug 0,5n HCI mahlulunun migdart, sm’;
g - analiz iigiin gotiiriilmiis galavi niimunasinin ¢akisi, gram;
K - 0,5n HCI mahlulunun diizalis amsah;
0,02 - 0,5n HCl maohlulunun 1 swi’-na uygun olan galovinin migdart,
qram.
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50. Qazlarda karbon iki oksidin tayini

50.1.T3yini va tatbiq sahasi
Metodikadan karbon iki oksidin migdar 2-500 ppm haddinds
olduqda istifads olunur.

50.2. Olii vasitalorin tiplari, reaktivlor va standart niimunalor
Barium hidroksid, DUIST 4107-78 0,1n mahlul

Xlorid tursusu DUIST 3118-74, 0,01n moahlul

Kadmium asetat DUIST 5824-79 5%-li mohlul

Susuz asetat tursusu DUIST 61-75

Fenolftalein DUIST !%-li spirt mohlulu

Biiret 1,2-2-25-0,1 sl¢iilii, DUIST 20292-74

Konusvari kolbalar KH-1-250-29/32 DUIST 25336-82
Qazlan yumaq {¢iin va tomizlomok iiglin V=200sm3 siiso
gablar CH-1 TS25-11-1062-75

Pipetlor 2-2-50 DUIST 20292-74; 2-2-25 DUIST 20292-74
Olgii silindirlori 1,3-100 DUIST 1770-74

Qaz saygact QSB-400 DUIST 6463-53

VVV VVVVVVVY

50.3.0l¢ma iisulu
Usul CO; ~nin barium suyu il qarsiligl tesirins (1) vo Ba(OH),
artigimin indiqator fenolftaleinin istiraki il xlorid tursusunun moh-
lulu ila titirlonmesine (2) asaslanir:
Ba(OH), + CO, = BaCOs + H,0(1)
Ba(OH), + 2HCI = BaCl, + 2H,0(2)
COz-nin tayinindan svval hidrogen sulfiddsn azad olmaq iigiin
qaz kadmium asetatla doldurulmus uducudan kegirilmslidir.

50.4. Analizo hazirhq

4.1. Cd(CH3COO), mohlulunun hazirlanmas::

5%-li Cd(CH3COO); moahlulunu hazirlayirlar vo mohlulun hor
100sm3-na 1-2 sm? asetat tursusu slavs edirlor.

4.2. Mohlullarla doldurmazdan svval uducu gablari CO,-dan
tomizlonmis hava vo ya azotla ifiiriirlor. Bunun ticiin qazi 10%
KOH mohlulu ile doldurulmus yuyucu siiss qabdan kecirirlar. Son-
ra dreksel siigo qablarin birine pipet ilo 50 sm* Ba(OH); mohlulu
daxil edirlor o birine ise silindr vasitssi ile 100sm3 Cd(CH3COO),
mphlulu tékiirlor. Qablari birlssdirirler, sonra Cd(CH3;COO); moh-
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lulu olan gab: niimuna gotiirilon yers qosurlar. Kegirilmis qazin
miqgdarim gaz saygac ilo dlgtirlar. Sistemin hermetikliyini yoxlayir-
lar, bunun iigiin saygacdan avval rezin borunu soarlar vo niimuns
gotiiron ventili agirlar. Oger gablardan qaz gabarciglari ¢ixarsa, on-
da sistem hermetik deyil.

50.5. Olgmonin apariimasimn ardicilligt
Qaz ventilini elo agirlar ki, birinci vo sonraki siiss qablarmnda
gazin kegma siiratine gabarciglarin hesab ilo nezarst etmok olsun.
Dgar COz-nin migdarn 50-80 ppm haddindadirsa 80-90dm? gaz keci-
rirlor, agor 2-Sppm-dirse 150-170dm? qaz kecirirlar. Qaz niimunesini
gotiirditkdon sonra 25sm? uducu mohlulu 250sm3 hecmli konusvari
kolbaya kegirib, fenolftaleinin istirak: ilo mahlul rengsizlogena gader
0,01n HCl moahlulu ils titirlayirlar. Paralel olaraq yoxlayici tacriibs
aparirlar: konusvari kolbaya 25sm? 0,01n Ba(OH), moshlulu daxil
edirlor vo fenolftaleinin istiraki ila 0,0ln HCI mohlulu ilo titir-
loyirlar.
COy-nin migdarin1 A ppm (mg/m3) asagidaki diisturla hesab-
layirlar.
B 2(a-b)-K-0,1113-1000
V- K,
Burada: a - yoxlayici tacriibada titirlanmaya sarf olunan 0,0IN HCI
mohlulun migdar, snt’;
b - isci mimunasinin titirlonmasina sarf olunan 0,0IN HCI
mahlulun migdar, snt’;
K - 0,0IN HCI mahlulunun diizaliy amsal,
01113 - 00IN HCl mohlulunun Ism’-na uygun olan COpnin
migdari;
K, - qazin hacmini normal garaita gatiran amsal.

A

51. Qazda asetilenin hacm paymn toyini

51.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodikadan qazda asetilen hacm payr 20-350ppm haddinds
olduqda istifads olunur.

51.2. Olii vasitalorin tiplori; reaktivisr va standart niimunalor
» Mis sulfat DUIST 4165-78
» Sulu ammonyak DUIST 3760-79
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Qida jelatini DUIST 11293-78 2%-li mohlul

Xlorid tursulu hidroksilamin DUIST 5466-79

Ola tomizlonmis hidrolizli etil spirti DUIST18300-72

Kobalt nitrat DUIST 4528-78

Natrium karbonat DUIST 84-76

Kalium permanqanat DUIST 20490-75 2%-li mohlul
Kristallik kalium yod DUIST 4232-74

Sulfat tursusu DUIST 4204-77 1:5 gatiligh mohlul

Hall olunan nisasta DUIST 10163-76 1%-li mohlul

Natrium tiosulfat

200sm3 hocmli qaz niimunasi gotirmsk tciin pipetka DUIST
1770-74

ol¢ti kolbalart KH-1-250=29/32 DUIST 25336-82

stokan B-1-100TC DUIST 25336-82

biiretka 3-1-25-0,1 JUIST 20292-74

9 smaq siigosindon DUIST 22336-82 ibarat olan standart
mahlullar skalasi

> soffaf sinaq siisasi DUIST 25336-82

VVVYV VVVVVVVVVVYVY

51.3.0lii iisulu

Qazda asetilenin hocm paymin tayininds kalorimetrik tisuldan
istifads olunur. Bu iisul ammonyak miihitinds asetilenin birvalentli
mis duzlan ilo qurmizi-banévsayi rongds misasetilenid mohlulunun
alinmasina ssaslanir.

Alnan rongi asetilenin miqdar1 malum olan standart moh-
lullarm rongi ilo miiqaisa edirlor

51.4.Analiza hazirhg

Tlosvay reaktivinin hazirlanmasi. 100sm? hacmli 6l¢ti kolbaya 0,5
qram mis sulfat CuSO4 -H,O daxil edirlor vo 20sm? distille suyunda
hell edirler, sonra 255-1i ammonyak moshlulunu elo miqdarda slava
edirlor ki, uducu mshlulun terkibinds dagiq 0,53 qram NH;(2,1sm?
NH«OH) olsun. Mshlula 38sm? distille suyunda hall olunmus 2,3
qram xlorid tursulu hidroksilamin slavs edib qargdirirlar, sonra
4,5sm3 2%-li jelatin ve 33 sm3 etil spirti slava edib, qansdiririar va
hocmi cizgiys qadar distills suyu ilo gatdirirlar. Hosvay reaktivini bir
giinden artiq saxlamaq olmaz. Jelatin mohlulunu soyuqda bir hafta
saxlamagq olar. ‘
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Standart mahlulun hazirlanmast

100sm3 hocmli 6l¢ii kolbasinda olan 30sm?® Xxrom nisasta 60sm?
kobalt nitrat mshlulu slave edirler vo hacmi cizgiys gader distille
suyu ils ¢atdirirlar.

Torkibinds 12,78mq/sm? Cr olan nitrat mohlulunu 10,2 gram
xrom nitrati 100sm?® hecmli 8lgii kolbasinda distille suyunda holl
etmokls hazirlayirlar. Mohlulda Cr-in migdarim tapmaq tiglin meh-
tulun 3sm? 100sm? hacmli stokana tokiirlor, 50sm? distillo suyu va
0,2 qram natrium karbonat slave edirlor. Sonra stokana 15sm3 2%-li
KMnO; mahlulu slavs edib 10 dsqige qaynadirlar. Permanganatin
artigm pargalamagq figin 2sm? etil spirti olavo edirlor vo aldehidin
goxusu yox olana gadar gaynadirlar.Mohlulu kagiz filtrdan siiziir-
lor, filtiri su ils yuyurlar. Filtirs 2 gram kalium yod vo Ssm? sulfat
tursusu (1:5) slave edib ayrilmus yodu 0,1n natrium tiosulfat mah-
lulu ils titirleyirler. Xromun miqdarimni 1sm?-da asagidaki disturla
hesablayirlar.

a-x-0,00173-1000
m

r= q/sm?
Burada:
a - 0.1n Na,S0,0; mahlulun titirlamaya sarf olunan migdarn,
sm’
k - 0,In Na,S0,0, maohlulun diizalis amsalt;

0,00173 - 0,In natrium tiosulfat mohlulunun 1sn? uygun olan
xromun miqdari, gram.

Mohlulun 1sm?-da xromun miqdar 12,8mq olmalidir.

Hazirlanmis mehlulda xromun haqigi migdarmi bildikda, uy-
gun durutasdirma ils 100sm*-da 10 qram xrom nitrat olan mohlulu
hazirlayirlar.

Mosalon: Tapilib 14 mq xrom. Daqiq mshlulun Ism3-ds 12,78
qram olmalidir. Demali, ahnmis mohlul durulagdirimalidir. Duru-
lagdirdigdan sonra mahlulun hacmi olmalidir:

10014 _ 168,753
12,87
Belolikls 100sm3-3 8,7sm? su slava etmak lazimdir. Amma 100
sm? xrom nitrat mohlulundan 3sm3-i titirlomek {igtin gotiiriliib.
Qalan 97sm3 mshlula slave olunan suyun miqgdar: olmahdir:
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8,7-97

100

Torkibinds kobaltin migdar1 39,74 mg/sm3 Co(NO;);- 6H,0O
mohlulunu 20,2 qram kobalt nitrat1 100sm?3 6l¢ii kolbasinda distilla
suyunda hall etmakls hazirlayirlar. Mahlulda kobaltin dagiq mig-
darint tapmagq igiin avvalcadon kozardilmis putaya 4sm3 mohluldan
tokiib quruyana qadar ehtiyyatla qum hamaminda buxarlandirirlar.
Sonra soyudulmus putaya 0,5sm? H,SOs (xiisusi ¢okisi 1,84) slava
edirlor va tursunu sulfit anhidridin buxarlari yox olana gqadar bu-
xarlandirirlar. Sonra putani 400-500°C mufel sobasinda kézardirlar,
soyudub ¢okirlor. Kobaltin miqdarinu asagidak: diisturla toyin edir-
lar.

=8,4 sm3

C = b-0,3803-100m

/sm3
o 4 q

Burada:
b - kdzardilmis maddanin migdari, gram,
0,3803 - Co(NQO;), 6H,0 kobalta hesablanmas:.

Daqiq mahlulun 1sm3-ds kobaltin miqdar: 39,74mq olmalidir.
Uygun durulagdirma ila 100sm3-ds doqiq 20 qram kobalt nitrat
olan moshlul hazirlayirlar.

51.5.Skalamn diizaldilmasi

Skalanin sinaq siigalari eyni torkibli siigodon hazirlanmalidir,
diametri vo hocmleri eyni olmahdir. Sinaq siigelorine 1,0; 2,0;
3,0;...9,0sm? standart mohlulu daxil edirlor vo uygun olaraq 9,0; 8,0,
7,0;....1,0sm? distillo suyu slava edib qarigdirirlar. Qazin tarkibinds
asetilenin miqdarini uducu gablardak: mshlullarin rongini standart
skalanin ranglori ilo miiqayisads toyin edirlor.

Qazda asetileni toyin etomk iiciin codvali

‘Sinaq
siigo-ni 1 2 3 4 5 6 7 8 9
némr-ari
1.0sas
n.lsh_n 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0 8,0 9,0
miqdari,
sm?
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2.Distille
suyun
miqdar,
sm?
3. Normal
$9r-3
asetileni
tayin
etmoak
tiglin 0,09 | 0,018 | 0,026 | 0,034 | 0,043 0,051 | 0,061 | 0,069 | 0,074
10sm3
reak-ds
C2H> miq.
uygun
sm?
4.Normal
§ar.3
CzHatayin
ugiin
10sm?
reaktivda
C:H>
miqdarma
uygun
rang,mq

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

001 | 0,02 | 003 | 004 | 0,05 | 0,06 | 0,07 | 008 0,086

51.6.0lgmanin aparilma ardicidlif

Niimuna gétiiran pipeti 10 dagigs analiz olunan qazla siftiriirlar.
Sulfidli birlesmoalorden tomizlemak iigiin, pipetdon avvel, 10%-li
kadmium vs ya sink asetat mehlulu ilo doldurulmus uducu
qurasdirirlar. Niimunoni gotiirdiikden sonra pipetdski artiq tezyiqi
kranlardan birini ani agaraq azaldirlar Kramn ¢ixintisina rezin bo-
ru vasitasi ilo qift birlogdirirler va havamn daxil olmasina yol ver-
momokle ehtiyatla pipeti 10sm3 Ilosvay reaktivi tokiirlor. Sonra
krani baglayirlar va 10 daqiga reaktivls pipeti calxalayirlar, sonra
mohlulu sinaq siigesine bosaldib onun rangini standart mohlullarin
rengi ilo miigayisa edirlor.

Ogor niimunsnin rengi ¢ox intensivdir vo skalanin haddinden
¢ixir, onda niimunani 2-3 dofs Ilosvay reaktivi 1o durulagdirirlar.
Ogor niimunsnin rengini bandvsayi calar skaladakindan goxdursa,
onda sinaq siigesine 1-4% damer 10%-h ammonyak msahlulu olava
edirlor vo hor dameidan sonra mshlulu gangdirirlar. Skalamn rongi
ilo miiqayiss edirlar.
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Asetilenin hocm paymni A; ppm-lo asagidaki diisturla hesab-

layirlar:
-1
4, = ¢ 1000 mgq/dm’
4 = B-0,86-100-10000 B-0,86-1000000 _
? K-V K-V
Burada:

vV - kegirilmis gazin hacmi, sm’;
C - standart gskalamin sinaq siisasindaki asetilenin migdari, mq;
K - qazin hacmini normal saraita gatiran amsal;

B
0,86 - hesablama amsal.

- standart skalamin sinaq siisasindaki asetilenin migdari, sni’;

52. Qazda az miqdarda olan oksigenin toyini

52.1.Tayini va tatbiq sahasi

Metodikadan qazda oksigenin miqdar1 1+-100ppm haddinds

olduqda istifads olunur.

n

VVV VVVVVY VYVV VvV

2.2. Olgii vasitalarin tiplori, reaktivlor va standart niimunalor

Oksigeni toyin edsn qazoanalizator (Muqdan cihazi) CB-76-
31M-3 TS$25-11-1015-75 hacmi 5000-6000m;

Dreksel siigo qablar1 DUIST 10378-73 hocmi 500ml-2 adad
Konusvari kolbalar hacmi 500ml-2 adad

Silindirlor DUIST 1770-74 hocmi 25ml -4odad; hacmi 50mi-1
adad

Mikrobiiret DUIST 20292-74 hacmi 5ml, doracssi-0,02ml
Kimyavi qif DUIST 8613-75 @50-60mm

Mangqan xlorid DUIST 612-75 4%-1li mahlul

Kalium yod DUIST 4232-74 10%-li mohlul

Xlorid tursusu DUIST 3118-67 1:1 mshlul

Kalium hidroksid DUIST 9285-69 vo ya natrium hidroksid
DUIST 2263-71, 10%-li mohlul

Natrium tiosulfat CT CEB 223-75, 0,01n moahlul

Hall olunan nisasta DUIST 10163-76, 0,5%-li mahlul

Kadmium asetat DUIST 5824-71 asetat tursusu ilo tursulas-
dirilmis (1-2ml qati CH3COOH 100ml mahlula) 10%-1i mahlul
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52.3.0l¢ma iisulu

Etilends az migdarda olan oksigenin toyininds miqdar analiz
iisulundan istifade olunur. Bu dsul iki valentli mangan hidroksidi
oksigenlo ii¢ valentli mangan oksigens oksidlesmasins vo ahnan li¢
valentli mangan hidroksidin yodometrik tayinine asaslanir.

2Mn(OH);+1/20,+H20 = 2Mn(OH);
2Mn(OH); + 6 HCl + 2KJ = 2MnCl; + 2K Cl + 6H20 + J2
J2 + 2NaS;03 = Nal + NazS40s

52.4.0l¢giiniin aparimasimn ardicillig

Mugqdan cihazini 15 degiqe hidrogen sulfiddan tamizlonmis
qazla iifiiriirlor. Kadmium asetat mohlulu ilo doldurulmus Dreksel
sliso qablanndan qazi kegirorak tomizlonmani apanrlar. Ufurildiik-
don sonra kranlari baglayirlar va kranmn ¢uantisina qifi birlagdirib,
cihaza 25sm? 4%-1i MnCly, 25sm? 10%-1i KJ va 25sm3 10%-li golovi
(ardicilliga riayst edarok) daxil edirlor, sonra krani baglayirlar va 15
daqiga cihazi galxalayirlar. Sonra havanmn daxi] olmasina yol ver-
momaklo reaktora 25sm? xlorid tursusu mohlulunu daxil edirler va
gangdinrlar. Kranlar agib reaktorun icindokilari 250m] hacmli kol-
baya bosaldirlar, reaktoru 50sm? distilla suyu ils yaxalayib kolbaya
bosaldirlar. 2-3sm? nisasta mohlulu slave edib 0,01n Na,S;03; mah-
lulu ilo rang itene gadsr titirloyirler. Paralel olaraq eyni migdarda
reaktivlorls va distillo suyu ila yoxlayic: tacriibs aparirlar.

Yoxlayict niimunsnin analizinds reaktiveri gostarilon ardicil-
liqla slavs edirler: KOH, HCI, MnCl, KJ.

Qazda oksigenin miqdarimi A hscm faizi ilo asagidaki dusturla
hesablayirlar.

A= (a—b)-K,;-0,056-100 _ (a-b)-5,6-K,

V-K V-K

Burada:
4 - niimunanin titirlonmasina sarf olunan 0,01n Na,S,0; mahlulun
migdar1, sm’;
b - yoxlama tacriibanin titirlonmasina sarf olunan 0,0In Na,S,;0;
mahlulun migdari, sm’;
K, -0,0In Na,S,0; mahlulun diizalis amsalt;
K - gazin hacminin normal garaita gatiran amsal;
0,056 - 0,0In Na,S,0; mohlulun Ism’ uygun olan oksigenin
migdart,mg.
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53. Metil spirtinin kiitlo qatihginin tayini

53.1.Tayini va tatbig sahasi
Metodikadan metanolun qatihgi 80+100% haddinds olduqda
istifads olunur.

53.2.0lcii vasitalarin tiplori, reaktivior va standart niimunaslor
> 100sm3 hacmli silindr DUIST 1770-74
» Densimetr d= 0,820-0,880 daracasi 0,005 va ya 0,001 DUIST
1300-74
> Termometr 0+50°C daracslonms 0,5+1°C DUIST 215-73

53.3.0lcm> iisulu

Areometrlo sixhgin élgmosi Arximed qanuna asaslanir, mayeys
salinan cismin ¢aki itgisi, onun sixisdirib ¢ixarilan maye hocminin
¢okisins barabardir.

53.4.0lgiiniin aparilmasirun ardicilllign

Tamiz quru silindra va ya bir nego dofs metanolla yaxalanmis
silindra ehtiyatla divarlarindan axidaraq va ya siigo ¢ubugu ils tod-
qiq olunan mohsulu tékiirler. Spirtin temperaturunu 20°C - 5 catdi-
nirlar. Sonra yuxari ucundan tutaraq, divarlara toxunmamagla ehti-
yatla mayeys tomiz quru areometr daxil edirlor. Tarazliq vaziy-
yatina ¢atdiqdan sonra qabdaki mayenin ssthinin soviyyasinds gey-
diyyati aparirlar.

Sixliqdan asili olaraq codvaldan metil spirtinin qatiigini tapir-
lar.

Cadval 1.
20°C-d> metil spirtinin sixhgx

dfo A% d}o A%
0,8469 80 0,8202 90
0,8486 81 0,8174 91
0,8420 82 0,8146 92
0,8394 83 0,8118 93
0,8366 84 0,8090 94
0,8340 85 0,8062 95
0,8314 86 0,8034 96
0,8286 87 0,8005 97
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0,8258 88 0,7976 98
0,8230 89 0,7948 99
0,7917 100

54. Buxar kondensatin codlugunun tayini

54.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodikadan buxar kondensatin codlugu 10-200 mkgekv/dm?
haddinds oldugda istifads olunur.

54.2.0I¢ii vasitalarin tiplari, reaktivlor va standart niimunalar

» Ammonium xlorid DUIST 3773-72

» Sulu ammonyak DUIST 3760-64

» Erixrom qara tindigatoru TS 6-09-10-393-76, 2%-li spirt
mohlulu va ya xromlu tiindgdyiin TS 6-09-07-202-74 natrium
xloridle quru ganisigr 1:100, DUIST 4919-77 géro hesab-
lanur.
Trilon B DUIST 10652-73, 0,005 mol/dm3 (0,01N) mahlul
Biiret 6-2-2 DUIST 20292-74
Silindr 1(3)-5 DUIST 1770-74
Olcii kolbasi 2-1000-2 DUIST 20292-74
Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74
Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82

VVVVVY

54.3.0lcii iisulu

Buxar kondesatin codlugunun tayininds miqdari analizin hacmi
tisulundan istifade olunur. Usul trilon B-nin Ca*2 vo Mg*? jonlan ilo
reaksiyasina asaslanir (kompleks amologalma reaksiyas?).

54.4.Analiza hazirhgq

Ammonyak bufer mohlulun hazirlanmasi: 54 gram ammonium
xloridi 200sm? distills suyunda holl edib, 250sm? sulu ammonyakla
gansdinrlar ve hecmi distille suyu ilo 1dm?3 ¢atdirrlar.

54.5.0I¢iiniin apardmasiun ardicilligi

250sm? hacmli konusvari kolbaya 100sm3 analiz olunan buxar
kondensat: daxil edib, 5sm? ammonyak bufer mohlulu va 5 damci
erixrom gara T vo ya 0,1qram xromlu tiind g8y indigatorun quru
gangigin olave edirler. Niimunani 0,005 mol/dm? trilon B mahlulu
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ils ¢axirla-qirmiz1 rangin yasimtil-g6y ranga (erizrom qara T) v ya
gohrayr-qirmuzinin  géyiimtiil-yassman rongine kegons qodor titir-
loyirler. Titirlomoni yavas-yavasg aparirlar, kolbant intensiv dovrii
harakat edirlor.

Buxar kondensatin codlugunu A mkq-ekv/dm? asagidak: diis-
turla hesablayirlar.

A=a-K-100
Burada:
a - titirlmays sorf olunan 0,005 mol/dm?® trilon B mohlulunun hacmi,
sm’;

K - 0,005 mol/dn?’ trilon B mahlulunun diizalis amsah.
Analiz naticesi kimi iki paralel toyinin orta giymatini gabul
edirlor.

55. Buxar kondensatin vo duzsuzlasdirilmis suyun
goloviliyinin tayini

55.1.Tayini va tathig sahasi
Metodikadan buxar kondensatin galoviliyi 10-200mkq-ekv/dm?3
haddinda olduqda istifads olunur.

55.2.0Lii vasitalorin tiplari, reaktivior va standart niimunalor

Sulfat tursusu DUIST 4204-77, 0,005 mol/dm® (0,01N)
mahlul

Metil qirmizi TS-6-09-4070-75

Metil mavi TS$-6-09-29-76

Metil qirmuz: - metil mavi qarigiqh indigatora DUIST 4919-
77 géra hazirlayirlar.

Fenolftalein DUIST 5850-72 1%-li spirtli mohlul

Biiret 6-2-2 DUIST 20292-74

Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74

Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82

VVYVY VVV VvV

55.3.0l¢ii iisulu

Buxar kondensatin galoviliyinin tayininds miqdari analizin hac-
mi {isulundan istifade olunur. Usul galovinin tursu ils neytrallasma
reaksiyasina osaslanir (neytrallagma iisulu).

2NaOH + H,S0, = Na;S04 + 2H,0
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55.4.0l¢iiniin aparidmasimn ardicillig

250 sm? hocmli 6lgii kolbasma 100sm? analiz olunan sudan
daxil edirlor, bir damci fenolftalein slava edirlor veo ¢ohrayl rong
itana gadar sulfat tursusu mohlulu ilo titirlayirler. Sonra 5-6 damci
qansiq indigatoru slave edirler, mohlul yagil reng ahnir. Titirlomoni
yasomon rengs kegona kimi davam etdirirlor vo tursunun fimumi
sorfini sm3-lo geyd edirlor. Buxar kondensatin golaviliyini A mkg-
ekv/dm3 asagidaki diisturla hesablayirlar.

A=K-a-100
Burada:
a - titirlbmaya sarf olunan 0,005mol/dm?’® sulfat tursusu mahlulunun
hacmi, snt’;

K - 0,005mol/dn? sulfat tursusu mahlulunun diizalis smsalt.

Qeyd: Ogar qansig indigatoru slava etdikda kolbadaki mahlul
gohray1 (yassman) I9ngind boyanibsa, onda tursulugu 0,02mol/dm3
natrium hidroksid mohlulu ils yagil rongs kegons kimi titirloyarak
tayin edirlar.

Tursulugu X mkg-ekv/dm3 asagidaki diisturla hesablayirlar:

X=K-a-100

Burada:

a - titirlamaya sorf olunan 0,01mol/dm® natrium  hidroksid
mahlubunun hacmi, sm’,;
K - 0,01mol/dm’ natrium hidroksid mahlulunun diizalis amsal.

56. Buxar kondensatda xloridlorin toyini

56.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodika xloridlorin migdari 1-10 mg/dm? haddinds olduqda
istifads olunur.

56.2.0Icii vasitalarin tiplari, reaktivlar va standart niimunalar

Civa nitrat DUIST 4520-78, 0,005mol/dm? (0,001n) mohlul
Nitrat tursusu DUIST 4461-77, 5%-1i mohlul
Difenilkarbazon DUIST 17551-72 va ya 1,5-difenilkarbazid
DUIST 5859, hazirlayirlar DUIST 4919-1-77 gora

Biiret 6-2-2 DUIST 20292-74

Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74

Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82
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56.3.01¢ii iisulu

Buxar kondensatda xloridlerin teyininds miqdari analizin hac-
mi tsulundan istifade olunun. Usul indiqator difenilkarbazon va ya
difenilkorbozidin istiraki ilo xlor ionlarin civa nitrat mohlaly ilo
qarsihql reaksiyasina asaslanir.

56.4.0l¢manin aparilmasinin ardicillign

250 sm?* hacmli konusvari kolbaya pipet vasitasi ilo 100sm3 bu-
xar kondensatmni daxil edirler, 1sm3 5%-li HNO; mohlulu vo 5
damci indiqator mohlulu slavs edib agiq-bandvsayi rang alinana ge-
dar 0,005 mol/dm3 civs nitrat mohlulu ila titirloyirlar.

Buxar kondensatda xloridlorin migdarini A mq/dm? agagidaki
diisturla hesablayirlar:

A_a-k-0,3546-1000

14

Burada:

a - titirlamaya sarf olunmug 0,005mol/dm? civa nitrat Hg(NO;),
mahlulun hacmi, sm’;

k - 0,005mol/dn’ civa nitrat Hg(NO,), mahlulunun diizalig
amsali,

V' - analiz iigiin gotirilmiis niimunanin hacmi, sm’;

0,3546 - 0,005mol/dm’ civa nitrat Hg(NO,), mohlulunun lsnt-na

uygun olan xlorun migdari, mq.

57. Permanqanat iisulu ilo buxar kondensatmn oksidlosmo
qabiliyyatinin tayini
57.1. Tayini va tathiq sahasi
Metodikadan buxar kondensatin oksidlagmesi 2-10mq O/dm?
haddinds olduqda istifads olunur.

57.2.0Lii vasitalarin tiplovi, reaktivior va standart niimunalsy

> Sulfat tursusu DUIST 4204-77 qatiigh

> Kalium permanganat DUIST 20490-75, 0,002mol/dm?3
(0,01N) mohlul

» Oksalat tursusu TS 6-09-1519-77, 0,005 mol/dm3 (0,01n)
mohlu}

>

Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82
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Olgii silindirleri 1-25 va ya 3-35, 1-100 va ya 3-100 DUIST
1770-74

Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74

Biiret 1-2-25 doracasi 0,1 DUIST 20292-74

Pipet 2-2-10 DUIST 20292-74

Qif B-56-80 TC DUIST 25336-82

Elektrik piltasi

vvvvy VY

57.3.0l¢ma iisulu
Buxar kondensatin oksidlesmasinin tayininds miqdari analizin
hocmi iisulundan istifads olunur. Usul kondensatda olan iizvi mad-
dolerin tursu miihitinds kalium permanganatla oksidlesmasina vo
sonra onun artigini oksalat tursusu ilo reduksiyasina osaslanir.
IMnO« + 5C:042 + 16 H* = 2Mn?* + 8H,0 + 10CO:

57.4.Analiza hazirlq

Sulfat tursusu mehlulunun hazirlanmasi. Distilla suyun 3 hac-
mina ehtiyatla sulfat tursusunun bir hocmini tokiirler, mosalen, 15
sm? distille suyuna 5sm3 sulfat tursusu tokiirlor. Sonra zaif gohrayi
rong alinana qader 0,002 mol/dm? kalium permanganat mehlulu
slave edib, garigigy yarim saat gaynadirlar, ager rang itirsa yenads
permanganat mahiulu slava edirler.

57.5.0l¢manin aparima ardicilift

750sm? hecmli konusvari kolbaya pipet vasitasi ilo 100sm3 bu-
xar kondensat daxil edirlor, Ssm3 hazirlanmg sulfat turgusu mah-
Julu vo pipet ve ya biiret vasitasi ilo 10sm3 0,002mol/dm? kalium
permanganat mahlulu slave edirlor vo bir barabarde qaynamaq
iigiin bir ne¢o odad siige kapilyarlar daxil edirlor. Kolbaya borusu
kasilmis balaca qif gqoyub, mohlulu qaynayana qader quzdirirlar vo
bu andan 10 daqigs gaynadirlar.

Qaynama qurtardiqdan sonra kolbaya pipet va ya biiret vasitasi
ilo 10 sm? 0,005mol/dm3 oksalat tursusu mohlulu daxil edib, isti
mehlulu agig-gohrayr renge gader 0,002n natrium permanganat
mohlulu ilo titirleyirler. Paralel olaraq yoxlama tocriibasi aparirlar.
Bunun ii¢iin pipet ilo 100sm? distillo suyu gotiiriib va analizin biitiin
morhalolarini tokrar edirlar.

Buxar kondensatin oksidlogma gabiliyystini A mq 0y/dm? asa-
gidaki dissturla hesablayirlar:
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a

b

4 (@a=b)-k-0,08-1000
v

Burada:
- tadqiq olunan wimunanin titirlonmasina sarf olunan 0,002
mol/dm’ kalium permanganat mohlulunun hacmi,snt’:
- yoxlayici tacriibanin titirlanmasina sorf olunan 0,002 mol/dm?
kalium permanganat mahlulunun hacmi,sm’;

k  -0,002 mol/dn?’ kalium permanqganat mahlulunun diizaliy amsali;
008 " 0,002 mol/dmi® kalium permanganat mahlulunun Ilsm’ uygun

olan O,nin migdary, mq;

V- analizs gétiiriilan miimunanin hacmi, snv’.

Qeyd: Oksidlasmo qabiliyyati yitksok olduqda, pipetka ils ana-

liz iiglin gotiiriilon niimunsnin hacmini 50;25 vo y 10sm3 godor azal-
dirlar. Olgli silindrlo distillo suyunu elo hacmds alave edirlor ki,
hacm 100sm3 tagkil etsin.

58. Qazda kiikiirdlii birlogmolorin tayini

58.1.Tayini va tatbiq sahasi

Metodika qazda kikirdli birlesmelerin timumi migdar 0+10

mg/m3 haddinds olduqda istifads olunur.

58.2.0kii vasitalorin tiplori, reaktivlor va standart niimunalar

>

YV VVVVVVY VVYy

Borulu elektrik sobasi tip CUOL 0,4 4/12M2U TS 6-531-438-73
DUIST 1347474 uzunlugu 20-30sm

Termociit XK DUIST 6616-74 :

Kvars boru DUIST 8680-73 uzunlugu 50-60sm &10mm
Acrometrlor DUIST 9932-75 azotun vo hidrogenin siirstini
6lgmok tigiin

Elektirik pilitesi PEK 800/3 TS 208-74

Termometr TL-2 DUIST 215-73 0-100°C

Absorber )

Qazlar1 yumaq iigiin siigo gab CH-1-200 DUIST 25336-82
Kimysvi stakan hacmi 1000ml B-1-1000 TC DUIST 25336-82
Fotoelektrokalorimetr FEK -56M DUIST 12083-78

Platin tor ve ya spiral uzunlugu 10-15sm; 0,2-0,3mm diametrli
simdon hazirlanir

Natrium hidroksid DUIST 2263-79 0,1n mshlul
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Natrium tiosulft CTCEB 223-75

Yod DUIST 4159-79, 0,02n moahlul

Natrium sulfid DUIST 596-78

Dormir xlorid DUIST 11159-76

Xlorid tursulu dimetil- parafenilendiamin MPTU6-09-4945-68
Hall olunan nisasta DUIST 10163-76 0,5%-1i mohlul
Balonda hidrogen DUIST 3022-80

Balonda azot DUIST 6709-72

Konusvari kolbalar KH-1-250-14123 DUIST 25336-82
Olgii kolbalar 2-100-2; 2-250-2; 2-500-2 DUIST 1770-74
Pipetkalar 1-1-1; 2-1-10; 2-1-20 DUIST 20292-74
Biiretkalar 1-1-25-0,1 DUIST 20292-74

VVVVVVVVVVVYY

58.3.0lcma iisulu

Qazda kiiktirdli birlogmalerin miqdarini tayin etmok figiin mig-
dari analiz isulundan istifade olunur. Usul 900-1000°C —da platin
katalizatorunda, hidrogen sulfidin alinmasi ilo naticalonan, kiikiird-
li birlasmolarin hidrogenlogdirmaesina va parcalanmasina osaslanir.
Qurgunun sxemi gakil 58.3.1-de verilmisdir. Turs miihitdo domir
xloridin istirak: ilo hidrogen sulfidin dimetilparafenilen-diaminla
reaksiyasi naticosinds alinan metil mavi fotokalorimetrik isulu ilo
tayin olunur.

{#

L

th
Sokil 58.3.1. Etilen va proplien kiikitrdlii birlagmalarin tayini qurgusunun
sxemi.
1) rotametr; 2)su yuyuculari; 3 )kvars reaktorlari; 4) elektrik soba;
5)analiz olunan qazi vermak figtin yan otiiriicit boru; 6)0, 1n natrium hidroksid
mahlullu uducular, 7)platin katalizator.
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58.4. Analiza hazirlaq

Damir xlorid mohlulu: 1,22gram FeCls-6H,0 25sm? qati xlorid
tursusunda holl edib, 75sm3 distille suyu slavs edirlor. Xlorid tursu-
lu dimetil-parafenilendiamin 1,0 gramunm 100sm? 1:1 HCI mohlulun-
da hall edirlor.

58.5. Daracaloma grafikinin qurulmas:

Natrium sulfidin _standart mohlulunun hazirlanmasi: 0,353
gram Na,S-9H,O 500sm? 0,In NaOH mohiulunda hall edirlor. By
mohlulun 1 sm? 0,1 gram H,S uygun olmalidir.Bsas mehlulun qati-
g yodometrik iisulu ilo tayin edirlor.Bunun iigiin sliflonmis t1-
xaclt kolbaya 20sm3 0,02n yod mehlulu daxil edib, 10sm? 10%-1i HCI
mohlulu vs 20sm? esas standart mehlulu slave edaroak, qansdinrlar
va 10 daqigs qaranliq yerdo saxlayirlar. Sonra yodun artigmi 0,02n
Na,3;03 mohlulu ils titirloyirlor. Yoxlayici tocriiboni eyni reak-
tivlarls aparirlar lakin standart mehlulu avezins 20sm? distills suyu
alave edirlor.

Hidrogen sulfidin miqdanni X; mq/sm3 asagidak: diisturla to-
yin edirlar:

X,= (Vi-V:)-k-0,34

20
Burada:

V: - yoxlama tacriibanin titirlanmasina sarf olunan 0,02n Na,S,0,
mahlulun migdary, smi’;

V, - is¢ci niimunanin titirlonmasina sarf olunan 0,02n Na,S,0;
mahlulun migdari, sni’;

k - 0,02n Na,S,0; maohlulun diizalis amsal;

034 - 0,02n Na,S,0; mohlulun 1 snv’-na uygun olan H,S-nin
migdart,mq;

20~ titirlama digiin gotiirilmiis asas standart mohlulun hacmi, sné'.

Na,S asas standart mohlulunu 250sm3 hocmli kolbada 0,1n
NaOH mshlulu ilo durulasdiraraq, terkibinds 0,001 mgq/sm? H,S
olan is¢i standart mehlulunu hazirlayirlar.

Daracoloma qarisiglarmn: hazirlamaq figiin 50sm? hacmli olgii
kolbalarin haresine 20sm? 0,In NaOH mohlulu vo tarkibinds
0,001mq/sm? H>S olan is¢i standart mshlulunu I1-don 10sm? gadar
olave edirlor. Sonra hor kolbaya 6sm? dimetilparafenilendiamin
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mohiulu vo 1sm? FeCl; mohlulu slave edirler. Hocmi distills suyu ilo
50sm? ¢atdirnb, gansdirirlar ve 25-30 dogigedan sonra yoxlayici tac-
riibaya nisbatdos isiq udma qati 50mm olan kiivetds qirmuz: isiq filti-
rinda onlarin optiki sixligini dlgiirler.

Alinan gostaricilora gora doracalonma grafikini qururlar.

58.6.0l¢manin aparidmaswmn ardicilligt

Yanma qurgusuna platin katalizatorunu cirklondirmemok ti¢tin
balondan hidrogen ve ya azot axminin sarfi va 60-90°C temperatur-
da su ilo doldurulmus yuyucudan kegir. Sorf 6lgan analiz olunan ga-
71 verilmasine xidmet edir. Platin katalizator kvars boruda yerlesir.
Katalizatorlu borunu elektrik sobasina goyub, iginds 10sm? 0,In
NaOH mahlulu olan absorbere birlssdirirler. Absorberdon ¢ixan
gaz sorucu Xatta verilir.

Analizdan avval sistemi 5-10 daqiga azotla iifiirtirler, sonra 200-
300sm?/daq siirstls hidrogen qosurlar. Serf Slgenden yan boruya
hidrogenlasdirmays verilon analiz olunan qazn siirati 10-20 sm3/daq
olmalidir. Kiikiirdiin migdan 1mq/m? gader oldugda 5dm3 gaz ke-
girirler.

Qazin biitiin hecmi kegendan sonra, hidrogen verilmasini kasir-
lor vo sistemi 5-10 dagige azotla iifiiriirlor. Absorbsiya mshlulunu
50sm? hacmli 6l¢ii kolbaya bosaldirlar va absorberi 5sm3 gaynadil-
mus distills suyu il yaxalayib homin kolbaya bosaldirlar. Sonra l¢ii
kolbasina 6sm? xlorid tursulu dimetilparafenilendiamin mshlulunu
va 1sm3 demir xlorid mshlulunu slave edib, gangdirirlar. 20-30 do-
gigaden sonra kolbadaki hocmi distille suyu ilo 50sm3 ¢atdirirlar vo
5 dogigadsn sonra udma gatin galmhg 50mm olan kivetdo dalga
uzunlugu A= 650mm-de qirmiz: filtirde optiki sixligr dlgtirlar.

Uygun olaraq yoxlayic tocriibs aparirlar vo absobsiya mahlu-
lunun avezins 10sm? 0,1n NaOH mshiulu gotiiriirlar.

Kiikiirdiin miqdarini mg/m? asagidaki diisturla hesablayirlar.

a-1000
V-K

Burada:

- doracalanma grafikindan tapilmg kiikiirdiin migdart, mq;
V - kegirilan gazin hacmi, dnt’;
K - gazin hacmini normal saraita gatiron amsal.
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Qeyd: Hor bir analizden sonra platin iizerinde alinan hisi 700-
900°C temperaturda hava axininda yandirmaq lazimdar.

59. Ag yagda tret -butilperbenzoatin (katalizator (@]
kiitls paymmn toyini

59.1. Tayini va tatbig sahasi
Metodikadan ag yagda iigiincii perbenzoatin miqdar1 4-10%
haddinda olduqda istifads olunur.

59.2. Olgii vasitalarin tiplari, reaktivlor va standart niimunalor
Xloroform DUIST 20015-74

Domir xlorid DUIST 4147-74, 0,1%-1i mahlulu
Natrium yod DUIST 8422-76, doymus su mahlulu
Natriumtiosulfat standart CEB 223-75 0,05n mahlul
Hall olunan nisasta DUIST 10163-76 1%-li mohlul
Qapaqli damcilayic1 DUIST 9876-71

Susuz asetat tursusu DUIST 61-75

Olgii kolbalars DUIST 1770-74 hocmi 100ml ve ya 500ml ,
2adad

Kip tixacli konusvari kolbalar,2edsd

Biiret 3-1-25 DUIST 20292-74 hocm 2ml, 15mi-3adad
Laboratoriya tarazisi BLP-200, 2sinif

Distilla suyu DUIST 6709-72

VVVV VVVVVVVY

59.3. Ol¢ma iisulu

Ag yagda tglincii perbenzoatin toyininde miqdar: analizin hac-
mi iisulundan istifade olunur. Usul- katalizator-susuz asetat turgu-
sunda hall olunmus demir xloridin istiraki ilo perefirin aktiv (foal)
oksigenin natrium yodla qarsiligh tesirins vo indiqator-nisastanin
istiraki ils ayrilan yodu natrium tiosulfatla titirlonmasina osaslamr.

59.4. Analizs hazirly

0,1 qram FeCls-6H,0 100sm? susuz asetat tursusunda hall edir-
lar. 0,002%-li mohlul hazirlamagq iigiin 2sm3 0,1%-li mahlulu 100sm3
qador susuz asetat tursusu ilo durulagdiririar,
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59.5. Olgmonin aparimasimn ardiciligt

250sm? hacmli kip tixach konusvari kolbaya damecilayicinin
komoyi ile 0,0002 qram deqigliyi ilo 2 qrama yaxmn ag yagda hall
olunmus katalizator C-ni daxil edirlor. Sonra kolbaya 15 sm? xloro-
form daxil edib, kolbanm igindekini 30 saniyys azotla ifiiriirlor.
Azotun avozino bir ne¢o parga quru buz olave etmok olar. 15sm?
0,0002%-li FeCl3-6H.O mohlulunu slave edib, garigdirirlar. Sonra
2sm? natrium yodun doymus mshlulunu olavs edib, kolbam tixacla
baglayirlar, igindekini qgarisdirirlar vo 10 dogige qaranliq yerds sax-
layirlar. Vaxt tamam oldugdan sonra ayrlan yodu mohlulda agiq-
sar1 rong alinana gader 0,05n Na,S;0; mohlulu ile titirlayirler, 5-6
damci nisasta mahlulu slave edarsk rong itona gadar titirlomani da-
vam etdirirlor. Eyni zamanda eyni sortlorle mohsulsuz yoxlayict
tacriibo aparirlar.

{Jciincii butilperbenzoatin kiitlo payimi A%-lo asagidaki diis-
turla hesablayirlar.

A

_(a-b)-X -0,00485-100

g

Burada:
- is¢i niimunasinin  titirlonmasina sorf olunan natrium
hiposulfann migdart, s’
- yoxlayicr tacriibanin titirlanmasina sorf olunan natrium tio-
sulfatin migdar, sn?’;

K -0,05n Na,S,0; mohlulunun diizalis amsali;
§ - moahsulun kiitlasi, qgram;
0.00485 -0, QSn Na,S,0; pwhlulun Ism® -na uygun iigiincii
’ butilperbenzoatin miqdar, gram.

Qeyd: Natrium yodun avezine kalium yoddan istifads etmok
olmaz.

60. Polietilenin sopalonmo kiitlosinin tayini

60.1. Tayini va tatbiq sahasi

Vahid hocmo doldurulmus tedqiq olunan denover (sapalenan)
maddanin kiitlasi «sapalonms kiitlo» adlanur.

Metodikadan denaver polietilenin sopslonmo kiitlasi  0,5-
6,6q/sm haddinds olduqda istifads olunur.
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60.2. Olgii vasitalorinin tiplori N
> Olgii silindri 1,3-100sm? DUIST 1770-74
» Texniki torazi TS25-06-385-75

60.3.__01(:1'4' fisulu
Usul miisyyon hocmli él¢ii silindrinds silkalonib sixlasdirilmis
tadqiq olunan maddanin ¢akilmasina asaslanir.

60.4. Olemanin aparimasimn ardicillig

0,1 gram daqiqliklo ¢akilmis 100sm? hacmli 6l¢ii silindrina 100-
cii cizgiys gader analiz olunan polietileni doldururlar.

Silindri taxta dastaklo 5 dafs yiingiilca vuraraq igindakini sixlas-
dinirlar v mohsulun hscmini 8lgiirlar. Polietilenls doldurulmus si-
lindri eyni daqiqliklo ¢okirler.

Polietilenin sopslonmo darscasi A g/sm? asagidaki diisturla
hesablayirlar:

- G, - Gx
V

A4

Burada:
G, - bos silindrin ¢okisi, gram;
G, - silindrin propilenls birgs ¢akisi, gram;
V- polietilenin hacmi, smi’.

61. Hislo stabillosmis polietilends hisin kiitlo paymnm tayini

61.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodikadan hisls stabillogmis polietilends hisin migdar 1-5 %
hadds oldugda istifads olunur.

61.2. Ol vasitalorin tiplari, reaktivlor va standart niimunalor
Termociitls tahciz olunmus mufel sobasiT$79PCFCP337-72
Latr

Kvars boru DUIST 8680-73 @20-25mm, £=600mm

Cini gayigeiglar DUIST 6675-73, Nel vo Ne 2

500sm3 hocmli Dreksel siiss gablar1 DUIST 10378-73
odadavamli poladdan garmaq

reometr DUIST 9932-75

piragallol A DUIST 6408-75
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» sulfat tursusu gat: DUIST 4204-77
» analitik torazi BLP-20, 2sinif

61.3. Olgii iisulu

Hislo stabillosmis polietilends hisi tayin etmak iigiin 500°C tem-
peraturda azotun axinmnda termiki pargalanma {isulundan istifada
olunur.

Qaz halinda olan karbohidrogenlorin alinmasi ilo noticalonsn
polietilenin pargalanma prosesi gedir, his iss qalir (hisin yanma
temperaturu 800£50°C).

61.4. Analiza hazirliq

> Piraqallol A moshlulunu hazirlamaq tgin 24 gram piraqal-
lolu 160sm3 21%-1i KOH mohlulunda hall edirler. Mahlulu
tiind rongli kip baglanan qabda saxlayirlar.
Drekskl siiso gablarin hacminin 2/3 gadsr uducu moahlu]
tokiirler.
Azotu oksigendon tomizlomak figiin - piraqallol mshlulunu
Su buxarini udmagq iigiin — sulfat tursusu.
Su buxarinn tam udulmasi tigiin — molekulyar torlu filtirlor
goyulur. Uducu gablari kauguk vasitasi ilo birlogdirirlor.

vVV V

61.5. Ol¢manin apardmasimn ardicilligs

Qayiqcig qurmizi rang alana qadsr mufel sobasinda kézardirler,
eksikatorda soyudurlar, ¢okirlor va sabit gokiys gotirirlar. Analiz
iigin polietilen niimunssinden 0,0002 qram dasqiqliyi ils 0,2-0,5
qram ¢ini qayigeiqda ¢okib yandirmagq iigin kvars boruya yerlosdi-
rirlor. Sobanin morkazins an ¢ox qizan hissssine boruya azot daxil
olan tarafden qayiqcig yerlosdirirlor.

Sonra borunu rezin tixacla kip baglayirlar ve azotu borunun o
biri ucuna birlesdirirler, gaz aximn siiratini 1,7£0,3dm3/dsqigs sax-
Jayirlar. Sonra sobani qosurlar va 10 dagige temperaturunun yiik-
solmasinin 350°C-ya catmasina nazarst edirlsr.

3500C-den + 450°C-ys gadar 10 daqiqo
4500C-dan + 500°C-ys gadar 10 daqgigs

10 degige arzinds 500°C+5°C temperaturu saxlayirlar. Pirolizi
elo aparirlar ki, maddenin hissaciklari azotla gixariimasin. Sistema-
tik olaraq sobanm ¢uxisinda azotun siiratini yoxlayirlar. Kvars bo-
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rusunu sobadan ¢ixarb 5 dagigs azotun axininda soyudurlar. Qa-
yiqeig cixarib, eksikatorda soyutduqdan sonra, ¢okirler. Cakilma-
dan avval qayiqciqdaki qahiga diggatle baxmaq lazimdir, onun tor-
kibinds arinmis ve komiirlosmis polietilen olmasin. Qayiqeiqda po-
lietilen qaliglar1 olduqda, todqigat: tokrarlayirlar. Ogar tadgigat
mivaffoqiyyatlo yerine yetirilibss, onda yeni analizin aparilmas:
tiglin sobanin temperaturunu havanin iifiiriilmasi ilo 100°C-ys endi-
rirlar.

Hisla stabillogdirilmis polietilends hisin kiitls paym A%-lo
asagidaki diisturla hesablayirlar:

A=2100
B

Burada:
A - pirolizdan sonra qahigin kiitlasi,qram;
B - analiz iigiin gotiiriilmiis polietilenin ¢akisi, gram.

Iki paralel tayinino yol verilon xata 10% taskil edir.
Analizs sorf olunan vaxt 1 saatdur.

62. Polietilenin torkibinds titan iki oksidin kiitls paymn tayini

62.1. Tayini va tadbiq sahasi
Metodikadan ranglonmis (ag) polietilends titan iki oksidin mig-

dar1 0,2+0,5% haddinds olduqda istifads olunur.

62.2. Olii vasitalarin tiplori
» Mufe] sobasi qizma temperaturu 1000°C-a gadar
» Eksikator DUIST 6371-73
> Platin puta Ne7 DUIST 6563-75
» Odadavamh poladdan gqarmaq ladad
» Analitik tarazi BLP-200,2 sinif

62.3. Olgmo iisulu

Usul polietilenin 550+600°C pargalanmasimna va alinan qaligmn —
titan oksidin gokilmasing asaslanir.
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62.4. Olgmoanin apardmasimn ardicihig
Svvalcodan sabit gokiys getirilmis platin putaya 0,0002 gram
daqigliyi ile 10 gram polietilen gokirler. Putant mufel sobasina yer-
losdirirlor va 550°C-do polietilen kiilo dénons gadar yandirirlar,
sonra mufelin temperaturunu 9500C-ys gadar qaldirirlar 1 saat ar-
zindo yandumam davam etdirirlor.Vaxt tamam oldugdan sonra,
mufelin gapisiu agirlar, sobam elektrik sobokesindan ayrirlar v
puta ilo galigs soyudurlar. Putam eksikatora kecirirlor vo soyudug-
dan sonra gakirlar.
Polietilends titan iki oksidin kiitls paym A%-lo asagidaki diis-
turla tayin edirlor:
4= b-100
q
Burada:
q - analiz iigiin gotiiriilmiis ranglonmis polietilenin ¢akisi,qram;
b  -kézardikdan sonra qahgin kiitlasi, gram.

63. Polietilenda benzoammn kiitla payumn tayini
63.1. Tayini va tadbiq sahasi

Metodikadan polietilends stabillasdiricinin benzoamin miqdar1
0+2% haddinds olduqda istifads olunur.

=)

3.2. Olgii vasitalarin tiplari, reaktivlor va standart niimunalar
Spektrofotometr tip CF-4A; CF-8; CF-9; CF-16; CF-26
Elektrik maigot pilitasi TS 92-208-74 tip PEK va ya su hamam
TS 46-22-587-75 )

Ekstraksiya figiin konusvari kolba KH-1-250 DUIST 25336-82,
2adad

Olcii kolbasi 1-100-2 DUIST 1770-74, 25dad

Olcii kolbas1 1-50-2 DUIST 1770-74, 2adad

Siigo soyuducu DUIST 25336-82 tip XS K$ 1-200-29/32, 2 adad
Konusvari adi qif DUIST 25336-82, 2adad

Pipet 2-2-10 DUIST 20292-74, 1adad

Olgii silindri 3-50 DUIST 1770-74, 1adad

Laboratoriya termometri TL 00-1000 DUIST 215-73, 1adad
SIifli siigo tixaclar Ne29 2adad

Filtir kagizi (goy lent) DUIST 12026-74
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> Xloroform DUIST 3160-74
» Benzoanin TS 6-14-197-76

2.63.3. Olcii iisulu

Polietilends benzoanmn migdarmin toyininds migdar analizin
spektrofotometrik iisulundan istifads olunur. Bu iisul xloroformda
hall olunmus benzoanmn A =288 HMK-da ultrabanévsoyide mak-
simum udulmasinin  6lgiilmasine v is¢ci mohlulun uduculug
intensivliyini qrafiko gors standart mohlullar seriyasinin uduculuq
irtensivliyi ilo miiqayisesina asaslanr.

63.4. Analizo hazirlq
Spektrofotometri gobakays qosaraq cihazi 20 daqige quzdiniriar.
100sm? xloroformda benzoamin miqdar: 0+ 2mg haddinds olan

standart mohlullarin seriyasini hazirlayirlar.

Mshlullarin optiki sixhgmi uducu gatin qalnligi 10mm olan
kvars kiivetds dalga uzunlugu 4 = 288 HMK-da xloroformun nis-
batina gore toyin edirlor. Alinan géstaricilors osaslanaraq xloro-
formda benzoanmn optiki sixhigmin qramla migdarindan astiliginin
grafikini qururlar.

63.5. Analizin aparilmasi

250m! hocmli konusvari kolbada 0,0002 gram doqiqliyi ilo
1 gram polietilen ¢akirlor vs silindr vasitesi ilo 50 sm? xloroform
olava edirler. Kolbani soyuducuya birlogdirib ehtiyyatla kolbanin
i¢cindokini su hamaminda ya da elektrik pilitosinds 45 daqigs
45 +50°C —do quzdirirlar. Kolbami soyudurlar. 10sm? xloroformla
soyuducunu yuyurlar, kolbani soyuducudan aywrirlar, tixacla bag-
layib, axar su vannasinda 15 daqige soyudurlar. 50sm3 xloroformu
qizdiraraq eyni sortlarle yoxlayic1 tacritbs aparirlar. Buxarlanmanin
qarsisim almaq {i¢iin (xloroformun gaynama temperaturu 61°C),
qzman ehtiyyatla aparirlar. Soyumus mshlullar: iki qat «goy lent»
filtirindan 100sm3 &l¢ii kolbasina siiziirlor. Filtiratin timumi hacmi
100 sm? gatana gader kolbami vo filtrdoki denslari xloroformla
yuyurlar. Yaxsica qarigdinb, is¢i mohlulun 10 sm3 pipetka ilo 50 sm3
hacmli 6l¢ii kolbasina kegirib, xloroformla hacmi 50 sm?-a gatdirib
qarigdirirlar.
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is¢i mohlulun sixhigim yoxlayici mohlulun sixbginin nisbotine
goro £=10mm kiivetdo A=288 HMK dalga uzunlugunda dlgiirlr.
Daracolome grafikinden  100sm3 xloroformda olan gramla
benzoanm miqdarin tapirlar.

Polietilenda benzoanin kiitlo paymnt X%-lo asagidaki diisturla
tayin edirlar:
_C-100-50

q-10

X

Burada:
C - dsracalonma qrafikina gora 1 00snt xloroformda tapilmug
benzoamn migdari, gram;
q - analiz iigiin gotiirilmiiy polietilenin ¢akisi, qrant.

64.Bor

Borun toyini ti¢iin iki fotometrik metod toklif olunur — karmin
tursusu va kurkuminls.

Fotometrik iisullar1 borun tayini iigiin gox spesifik va daqigdir-
lor. Onlardan hom az qatihiglarda ham ds uygun durulagmadan son-
ra yiiksak gatiligda olan borat tursusunun toyininds istifads olunur.
Borun tayinins florid ionlar1 mane olur. Bu halda niimunsys nat-
rium ya kalium ftorid ionlarn slave olunmasi vo brilliant yasili, me-
tilen goyii vo basqa oxsar boyaq maddalarin ionlari ils ion assosiat-
Jar amale gotiron alman ftorborat jonlarm BF; toyini tovsiyys
olunur.

Cirkab suyun niimunasini polietilen gabda va ya gelaviys qarsl
davamli vo torkibinds bor olmayan sigaden hazirlanmis gabda
saxlayirlar.

64.1. Kurkuminls fotometrik metod.

Metodun mahiyyoti

Turs miihitde borat tursusu kurkuminlo reaksiyaya girdikds
qurmiz1 rongli kompleks omolo golir. Bu kompleksda borun kurku-
minla nisbati 1:2 barabardir.

Isiqudulmanin molyar smsali gox yitksokdir 18+104 yaxin. Re-
aksiya agir gedir, onu siiratlondirmek iigiin mohlula oksalat tursusu
daxil edirlor, lakin bu halda eyni rengli bagqa madds — rubro-
kurkumin alinir, onun tarkibins daxil olan bor, kurkumin va oksa-
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lat tursusu asagidaki 1:1:1 nisbatindadir.Uygun olaraq, udulmanin
molyar amsal iki dafs azalr.

Borun qatiligy 0,10-1,0 mqg/€ oldugda bu metoddan istifads olu-
nur. Niimunoni avvalcadan buxarlandirmaqgla bu diapazonu genis-
landirmok olar.

64.2.Mane olan maddslor

Nitratlarin qatihigi 20 mq/f va codluq duzlarin miqdar 2
mgq.ekv/¢ ¢ox olduqda, onlar tayino mane olur. Bunlarm mane olan
tosiri ondan ibaratdir ki, onlar spirtds az hsll olduguna gora ¢o-
kiirlor. Toyinden avvsl bu ¢ékiintiinii siizmok lazimdir. Nadir hal-
larda sularda tesadiif olunan titan, sirkonium, molibden, volfram,
berilium vo germanium tayins mane olur. Onlar1 avvalcadan ionitlar
vasitasi ils ayirirlar.

64.3.Reaktivisr

- borat tursusunun standart mshlulu. Osas mohlul. 576,1lmgq
susuz borat tursusunu H;BOs distills suyunda hall edib 1 litra gadar
durulagdirirlar. Alinan mohlulun 1mi-de borun migdar1 1000ml-da
borun miqdar1 1mkq-dir.

- Etil spirti, 95%-1i

- kurkumin mohlulu. 40mq narn ozilmis kurkuminli va 5,0
qram oksalat tursusunu 80ml 95% etil spirtinds hall edirlor. 4,2ml
qati1 HCl olavs edirlor, 100 ml hocmli 6l¢ii kolbasina kegirirlor va
cizgiys godor etil spirti ilo durulagdirirlar. Soyuducuda saxladigda
bu mohluldan bir negs giin istifads etmak olar.

64.4.Tayinatin gedisi

Analiz olunan niimunads borun miqdan 0,10-1,0 mq/¢ oldug-
da, 1,00 ml niimunedon gotiiriller. Niimunads borun qatiligi 1,0
mg/¢ yiiksok olduqda, niimunani distills suyu il elo durulagdiririar
ki, torkibinda taqriben 0,5 mkq bor olsun. Gétiiriilon niimunani
kigik kasaya kegirirlor, 4 ml kurkumin mshlulu slavs edib, ehtiyatla
qangdirirlar. Sonra kasani 55+20C gadar quzdirilmus su hamamina
qoyduqda onun dibi bir azca suya salinmahdir va 80 deqige qiz-
dirirlar. Bu miiddot spirtin tam buxarlanmasina va HCl-un
konarlagdinlmasina kifayatdir. Sonra kasam otaq temperaturuna
gadar soyudurlar, 10,0ml 95%-li spirt slave vo qumuzi rengli
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reaksiya mohsulu tam holl olunana gador ehtiyatda qansdinrlar.
Mshlulu 25 ml hecmli 8lgii kolbasina kegirirlar, kasani gansdirirlar.
Niimunsnin quruduimasindan sonra 1 saatdan gec olmayaraq,
A=540HM mshlulun optiki sixligmi dlgiirlar. Toyinin noticasi dars-
coli grafikindsn tapilir. Qrafiki qurmaq ficiin kigik buxarlandirict
kasalara 0; 0,25; 0,50; 0,75; vo 1,00 ml borat turgusunun is¢i stan-
dart mohluldan tokiib distills suyu ils biitin mohlullarin hocmini 1
ml-o ¢atdirrlar ve niimunsnin analizinde oldugu kimi davam
edirlor.

65.Gitmiis

Giimiige bazi filiz sularinda va kinofotosanayesinin ¢irkab sula-
rinda tosadiif olunur. Bu sularda o ham hsll olunmus va hoall olun-
mamis halda ola bilar.

fcmali vo sothi sularda bazen glimiis tapilir, onun manboyi bak-
terisid vo alqisid preparatlar olur.

Giimiisii toyin etmok tigiin n- dimetilaminobenzilidenprodaninls
fotometrik metod toklif olunur.

n- dimetilaminobenzilidenprodaninlo fotometrik metod.

65.1.Metodun mahiyyati

Giimiig ionlarn n-dimetilaminobenzilidenprodaninlo reaksiya-
ya girorak qumizi rangli praktiki suda hall olunmayan birlasma
amalo gotirir. Bu birlosmoeds nisbat reagent, giimiis 1:1nisbatine
borabordir. Asetonun istiraki ilo (optimal gatihiqda 5%) vo sta-
billosdiricinin - qummiarabik va ya jelatin olava etdikde yetorince
davamli kolloid mahlulu almur.

Mohlul zsif tursulu olmalidir — tursunun optimal qatiligs 0,5N
nitrat tursusuna (pH=1,8) uygundur. Maksimal isiqudulma
A=450HM-do, £=2,0°104 .Mohlul maksimal rongi 5 dagigadon sonra
olur.Sonra rong tadricen solur.

65.2.Mane olan maddalor

Turs mikhitde giimis kimi reaksiyaya giron quzil, platin,
palladium va civa tayine mane olurlar.Mis (II) toyine mane olur.
Toyine mane olan giimiisls kompleks ya az hall olunan birlosmalor
amald gatiran biitiin anionlar sianid-, rodanid-, tiosulfat, xlor-ionlar1
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aiddir. Bunun {g¢iinds gimiigiin toyinindan avval nitrat vo sulfat
tursulart ilo buxarlandirmam aparmaq lazimdir.,

65.3.Reaktivior

> Aseton a.iit.

> n- dimetilaminobenzilidenprodaninla, asetonda 0,03% mohlul.
Mbhlulu tiind rongli siiss qabda saxlayirlar, Saxlanma miiddati
2 hoftadir.

»  Giimiis duzu, standart mahlul.

> Osas mohlul.1050C-do qurudulmus 1,4452 gram Ag:SO4 vo ya
110°C qurudulmus 1,5748 gram AgNO; torkibinds 1 ml qati
sulfat v ya nitrat tursusu olan distilla suyunda hall edirlor va 1
gadar durulasdirirlar.

» difenilkarbazid, 0,02% mahlul.

> xlorid mahlulu (qurgusunun yiiksok migdarinmn tayininds lazim
olur).

» 100 ml doymus natrium xlorid mohluluna 15 ml su va 10 ml
sixligr 1,19q/sm3 olan xlorid tursusu slava edirlor.

65.4.Tayinatin gedisi

Analiz olunan ¢irkab suyun hocmini els gotiirtirlor ki, tarki-
binds qurgusunun miqdar: 0,01-don 0,1 mq gadar olsun, niimunani
metiloranja gére neytrallagdirirlar, nimunsys 1 ml sulfat tursusu vs
0,5 ml saxlanmss sink sulfid suspenziya slave edirlor. Siisa ¢ubugla
arabir qarigdiraraq 1 saat saxlayirlar. Sonra ¢okiintiing siiziirlor,
¢okiinti ilo filtiri 25ml hacmli stokanin divarmda hamarlayirlar,
filtrdan ¢6kiintiini su il yuyub, 3 ml xlorid tursusunda hall edib va
hidrogen sulfidi konarlagdirmaq iigiin mohlulu gaynadirlar. Sonra
2-3 dama nitrat tursusu alavs edib, 1,5-2 ml hacma qader qovurlar
va sentrifuqa sinaq siigasine kegirirlor. Stokani qaynar su ils
yaxalayirlar vo yuyucu sulan sentrifuga smaq siisesinds olan
mohlula slave edirlor (qurgusunu ¢okdiirmozdon avval mohlulun
hocmi 4 ml-don az olmamalidir, oks halda onu buxarlandirmaq
lazimdir). 100-150 mq ammonium xloridi slava edib, fenol qirmiz1
indigatorun istirak1 ilo morugu rong alinana qader ammonyak
mohlulu ilo neytrallagdirirlar va mahlula fenol qirmizi rongi naringi
rengd (pH=6,8-7,0) kegons qador mohlula susuz sirke tursusu olava
edirlor. Sonra eyni sirks tursusundan 0,5 ml olava edirlor (onda
xromat alavs etdikds qurgusun PbCrO4 soklinda ¢okiir), va ya 1 ml
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40%-1i ammonium asetat mahlulu slava edirlor (onda xromat: slave
etdikds qurgusun K,Pb(CrO4): seklindo ¢okiir). 1ml kalium xromat
mohlulunu olavs edorsk, kolbanin icindokini qanigdirirlar va bir
nece saat saxlayirlar.

66. Ozon

Kimyavi va bioloji tamizlomaden sonra cirkab sularinda olan
gotin oksidlosen iizvi maddalori gox vaxt ozonlagdirirlar. Ozonlag-
manin tam apariimasmi yoxlamagq iigin tomizlenmis suda Ozonun
qahq migdarimn tayin etmok lazimdir.

66.1. Yodometrik metod

Metodun mahiyyati

Analiz olunan niimunays kalium yodid slava etdikdo vo moah-
lulu tursulagdirdigda yod ayrilir.

O3+ 2J- + 2H* =02 + 1 + HoO

Alinan yod indigator kimi nigastanin istiraka ilo tiosulfat va ya
arsenit moahlulu ila titirlanir.

Analiz olunan suyun terkibinds yodidden yodu ayiran basqa
maddslor, mesalan domir iig valentli (IIT), nitritler, hidrogen pirok-
sid, mangan dioksid vs sairs ola bildiyina gra, analiz olunan nii-
munsonin tomiz hava va ya tomiz azotla iifiiriilmesi, ayrilan ozonu
kalium yodid mshlulu il udulmast vo gsbuledicids alnan yodun
titrlonmasi tdvsiyys olunur.

Analiz olunan niimunado basga oksidlegdiricilor az miqdarda
oldugda (ozonun miqdar godar va ya ondan az), yodometorik me-
todla tayin olunur. Niimunanin bir porsiyasinda iss ozon iftrildik-
den sonra, kenar oksidlegdiricilarin miqdarinin toyin olunmasi t6v-
siyyo oluna bilor. Har iki titrlemenin naticalarinin fargi ozonun
miqdarini gostarir.

Analiz olunan niimunanin torkibinds eyni zamanda «aktiv
xlor» va ozon oldugda, onlar ayri-ayri toyin edirlar.
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66.2. Reaktivior

» kalium yodid. Torkibinde yodat vo reduksiyaedici qatigig
olmayan 20 gqram kalium yodidi 1 litr taze gaynadilmig va
soyumus suda holl edirlor. Tiind rangli siiso qabda saxlayirlar.
sulfat tursusu, In mohlul hazirlanir.

natrium tiosulfat. 0,In ve 0,005n mohlullar. 25 gram
Na,8,03°5H,0 1 litr toze gaynadilmus distills suyunda hall edir-
lor va alinan mohlulun titrini kalium bixromat va ya kalium hid-
royodat (0,1 n mahlul) mohlulu ils tayin edirlor. 50 mi 0,1n tio-
sulfat mohlulunu 1000 ml-s qoadar distille suyu ilo durulag-
dirirlar. Bu mohlulun titri analiz olunan gin toyin edilmalidir.
0,005n mohlulun Iml terkibinds ozonun miqdari 120mkq-dir.
nisasta, 0,5%-li mahlul. '

yod. 0,1 va 0,005n mahlullari. 25ml distille suyunda 40 gram K7J
hall edirlar, 13 qram sublimasiya ilo tomizlonmis yod slavs edir-
lar, yod hall olunana qader qangdinirlar, 1litre qadar distillo su-
yu ils durulagdirirlar vs standart (0,1n mohlul) tiosulfat mahlulu
ilo mahlulun titrini tsyin edirlar.

1 litr hacmli &l¢ii kolbasinda kigik hacmds distills suyunda 16
qram KJ hall edirler, 50 ml 0,1n yod mehlulu slavs edib cizgiys qe-
dor distilo suyu ilo durulasdirirlar. Alinan mohlulun titrini ondan
istifade olunan giinds tiosulfatin standart mohluluna géro tayin
edirlor. Mohlulu tiind rangli siigs gabda qaranlq yerdo saxlayirlar
va rezinls tamasdan qoruyurlar.

Y Vv

vV Vv

66.3. Tayinatin gedisi

1 litr hacmli 6l¢ii yuyucuya 800 ml analiz olunan niimunadon
yerlosdirirlor va yuyucunu, igine 400 ml KJ mohlulu tokiilmiis,
qabuledici ils birlesdirirler. Sonra 5 degiqa arzinds yuyucudan 0,2-
0,5 £/daqiga. Siiratlo tomiz hava va ya azot iifiiriirlar. Qsbuledicidan
mohlulu 1 litr hacmli stekana kegirirlar va qabuledicinin divarlarini
yuyub, yuyucu suyu ssas mohlula slavs edirlor vo 20 ml 1n sulfat
tursusu olava edirlor. Alnan mshlulun pH-1 2-don az olmahdur.
Sonra azad yodun sari rongi itens gader 0,005n standart natrium
tiosulfat mohlulu ilo titrloyirlor. 4 ml nisasta mohlulu slavs edib,
titrlomoni mahlulun gdy rangi itena qador davam edirlar.

Istifads olunan reaktivlsrin torkibinds KJ-dan yodu ayiran va
ya oksina ayrilmis yodla reaksiyaya giron reduksiyaedici maddalorin
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izi ola bilor, bu sebabden yoxlayici toyini aparirlar. Bunun tglin
400ml KJ mohlulu gotiiriib, 20 ml HzSO04, 4 ml nisasta mashlullarini
slave edirlor va ogar maye gdy renge boyansa, o rong itens gader
tiosulfatla titrloyirlor.Mshlul rengini doyismirss, gdy reng alinana
geder onu 0,005n yod mohlulu ilo vo sonra géy rang itens qoder
tiosulfat mohlulu ils titrlayirler. Birinci halda titrlomanin naticasini
osas titrlomanin naticesinden ¢ixirlar, ikinci halda sorf olunan tio-
sulfat vo yod mohlullarin forgini esas titrlomonin noticasina slava
edirlar.

66.4.Hesabat
Niimunade ozonun miqgdarim (X) mg/® asagidak: dusturla

hesablayirlar.
X= (a+b) * K + 0,005 « 24/V

burada:
a - niimunanin titrlomasina sarf olunan Na,S ,0; mohlulunun hacmi,
ml.
b - yoxlayici tayinda eyni mohlulun sarf olunmus hacmi, ml.
K - tiosulfat mahlulunu daqig 0,005n gatiran diizalis amsal.
24 - ozonun molekulyar kiitlasinin Yz hissast.
V - niimunanin hacmi, ml.

67. Aktiv xlor

Suda sarbast xlorun Clz, xlorat tursusunun HCIO, hipoxlorid-
jonlarinin CIO- (bu maddslsrin nisbi miqdar: suyun pH-1 ilo tayin
olunur) ve xloraminlerin NH2Cl, NHCl,, NCls camlorinin miqdart
«aktiv xlor» termini kimi anlagir.

67.1. Yodometrik metod. Metodun mahiyyati

Analiz olunan suyu tursulasdirdiqda ve ona kalium yodid slava
etdikdo yuxarnda adlarn gakilon maddalor yodu ayirirlar.

Cl+2J=J, + 2 Cl

ClO- + 2H* + 2J- = J, + CI- + H,O

HCIO + 2J- + H+* = J, + CF + H:O

NH,Cl + 20+ + 2J = Jo+ NH4+ + Cl

Ayrilan yodu nisastanin istiraki ile natrium tiosulfat mohlulu ilo
titrlayirler. Qeyd edek ki, xlorat tursusunun 1 molu (ya ClO- 1 molu

136



va ya NH,Cl 1 molu) 2 atom yod ayirir va bu da «aktiv xlorun» 2
moluna uygundur, bu sebsbdan xlorat tursusuna, hipoxlorit-ionlara
vo monoxloramins aid nsticalarin belo ifads edilmasi sartidir v bazi
anlasilmazhiglara gatiro biler.

Bagga ciir desok, suyun torkibinds xlorat tursusunun miqdan
52,5mq ve ya hipoxlorit-ionlarin 51,5mq ve ya NH,Cl-un 51,5mq
oldugda 71mq «aktiv xlor» tapilacaq, yeni tapilan natics suda olan
gostorilon maddalarin terkibindaki xlordan ¢ox olacag.

67.2.Mane olan maddslsr

Cirkab sularinda yodu kalium yoddan ayiran basqa oksidlos-
diricilor ds ola biler, xromatlar, nitritler, damir(IIT) duzlan, xlorat-
lar vo sairo. Adi temperaturda analiz olunan suyu tursulasdirdiqda,
xloratlar kalium yoddan yodu ayirmirlar. Nitritlerin, heksasi-
anoferratlarin (IIT) vo ya mis va domir (III) duzlarin migdan g¢ox
olduqda, titrlemoani daha zeif turgulu miihitda aparirlar, bunun iigiin
suya pH=4,5 olan sirkos - asetat bufer mohlulu slavs edirlor. Lazim
oldugda basqa oksidlagdiricilorin diizalisini (¢irkab sularda nadir
hallarda olur), onlar xiisusi metodlarla tayin etdikden sonra, slava
edirlar.

67.3.Reaktiviar

-natrium tiosulfat, 0,01N mohlul.

- kalium yodid.

- sirka tursusu, 30%-li mohlul,

- nigasta 0,5% mohlul.

- sirks-asetat bufer mohlulu, pH=4,5. 108ml 1n sirko tursusu
mohlulunu 98 ml In natrium asetat mohlulu ils qarisdirirlar. Alinan
garigigm hoecmini distille suyu ils 1 litre qeder ¢atdirirlar. In sirke
tursusu mohlulunu hazirlamagq iigiin, 57 ml susuz sirks tursusunun
hecmini distills suyu ilo 1 litrs godar durulagdirirlar, In natrium
asetat mohlulunu hazirlamaq iigiin 136 gram natrium asetat:
CH;COONa +3H0 distills suyunda hall edib 1 litrs qadar durulas-
dirirlar.
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67.4.Tayinatin gedisi

Kip baglanan siisa tixacli konusvari kolbaya 50-100 ml analiz
olunan sudan tékiib, 0,5 qram kalium yodid va 10 ml sirks tursusu
slava edirlor. 5 degiqaden sonra ayrilmis yodu 0,01n natrium tio-
sulfat mohlulu ilo (aktiv xlorun miqdarn Img/¢-den ¢ox oldugda) vo
ya 0,005n natrium tiosulfat mohlulu ila (aktiv xlorun miqdari 0,1-
1mg/€ oldugda) titrlayirler. Titrlomenin axirinda 1-2 ml nisasta
mohlulu slavs edirlar.

67.5.Hesabat
«Aktiv xlorun» migdannt (X) mg/f asagidaki diisturla

hesablayirlar.
X= a*K+0,3551000/V

burada:
a - titirlamaya sarf olunmus natrium tiosulfat mahlulun hacmi,mi.
K -natrium tiosulfat mahlulunu dagiq 0,01N gatiran diizalis amsal.
V - analiz olunan suyun hacmi, ml.

0.355 - Iml 0,01N natrium tiosulfat mahluluna xlorun ekvivalent migdar.

£

Analiz olunan suda nitritlerin, heksasiapoferratlarm (IIT) va ya
mis vo damir duzlarm miqgdar ¢ox oldugda, sirka tursusunun ava-
7ins analiz olunan suyun har 100 ml 6 ml sirks-asetat bufer mahlulu
olave edirlor. Suyun goloviliyi 4 mekv/€-dan gox olduqda, slavs olu-
nan bufer mahlulunun migdarim proporsional artirirlar (hsr gole-
viliyin 1mekv/€ 1,5 ml bufer mohlulu).

«Sarbost aktiv xlor » va «olagali aktiv xlor ».

«Aktiv xlor » anlayisinda birlogen maddaler iki qrupa boliinir,
«sorbast aktiv xlor » - giiclii oksidlagdiriciler Clo, HCIO ve ClO- va
tarkibinds ammonium ionlar1 va ya ammonyak olan ¢irkab sularin
xlorlagmasinda alinan «olageli aktiv xlor» - nisbaton zeif ok-
sidlagdiricilor NH2Cl, NHCl, va NCls .

«Sorbast aktiv xlorun » tayininds adestan Cl, + HCIO + ClO-
cominin tayini ile kifayatlenirlsr, ayri-ayri xloraminlorin miqdarm
tapmaq ligiin asagida gostorilen eksperimental metodlardan istifads
olunur.
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67.6.Sarbast aktiv xlorun, monoxloraminin va dixloraminin tayini

67.6.1. Metodun mahiyyati. Bu metod neytral mithitds (pH=6,9)
sarbast aktiv xlorun (Cl,, HCIO, ClOY) indigator N, N-dietil-n-
fenilendiaminlo ani geden reaksiya noticesinde qirmizi rongli
birlosmoenin alnmasina esaslamr. Bu miihitds monoxloramin vo
dixloramin indigatorla reaksiyaya girmirlor. Sarbest aktiv xloru
Mor duzu mohlulu ile titrlayirlor. Sonra mehlula ¢ox az miqdarda
kalium yodid alave edirlor, onun katalitik tesiri noticasinde monox-
loramin dorhal indigatorla reaksiyaya girerok qirmuzi rangli eyni
birlosma amaols goatirir, onu da Mor duzu mshlulu ilo titrloyirlor.

Nohayst, kalium yodidi ¢ox artighgla daxil edirlor va dixlora-
min reaksiyaya girir vo alinan birlosmeni eyni titirloms ilo davam
- edirlor. Analiz olunan mohlulda azot tigxlorid NCls oldugda, o gis-
man dixloramin kimi toyin olunacagq.

NCl; —in ayirica tayini asagida gosterilib. Birinci titrlomo yeta-
rincs tez aparilmalidir, bu zaman mohlulun pH=6,9-dan asagl ol-
mamalidir, oks halda monoxloraminin bir hissasi sarbast aktiv xlor-
la birgs reaksiyaya girir. Dixloraminin tam reaksiyaya girmosino
sorf olunan vaxt, mohlulda kalium yodidin gatiligindan va tempe-
raturdan asilidir. Meshlulun har 100ml-ne 1qram KJ slava etdikds 2
daqiqa gézlenilir. Ogor niimunenin temperaturu yiiksakdirss, onda 1
daqiqe gozlomak kifayyotdir.

67.6.2.Mane olan maddslar. Niimunads yiiksok oksidlosma
daracalarinds olan mangan tayine mane olur. Onun tesiri toyinin ge-
disatinda qeyds ahnib.

Misin mane olan tesirini kanarlasdirmaq iigiin bufer mohluluna
vs indiqator mshluluna EDTA slavs edirlor. Azota hesablanmis 5
mg/€-don artiq olmayan nitratlar tayine mane olmurlar. Mohlulu
saxladiqda hall olunmus oksigen mohlulu zsif rangs boyayir. Bmslo
golon xata temperatur artdiqca goxalir. Toklif olunan bufer mahlulu
optimal sorait yaradir, bu zaman hell olunmus oksigenin tosiri
praktiki biiruzs vermir.

67.6.3. Reaktiviar,

» N,N - dietil-n-fenildiamin, sulfat tursutu duz. 15gram dietil-n-
fenildiaminin sulfat tursulu duzunu terkibinds xlor olmayan ve

2 ml 10%-li (hacmo gora) sulfat tursusu ve 2,5ml 0,8%-li EDTA

mohlulu olave olunmusg distills suyunda holl edirlor. Mahlulu

100 ml qodor  durulagdirirlar va tiind rongli siiso gabda
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saxlayirlar. Qaldigca mshlulun rongi zeiflayir, bu doyisiklik

nozers ¢arpacaq gader olduqda, tozo mohlul hazirlayirlar.

> fosfat-bufer mohlulu, pH=6,9. Distillo suyunda 48 qram
Na,HPO«+2H;0 vo 30 qram KH,POs hall edirler, 100 ml 8%-h
EDTA mohlulu slava edib, 1000ml gadar durulagdirirlar.

» mor duzunun standart mohlulu. Fe(NHs)2 * 6H0.Tazo qay-
nadilmig va soyudulmus distile suyuna 1 ml 25%-li (hocma gora)
sulfat tursusu alave edirler vo 1,106 gram Mor duzu hall edirlor
vo 1 litra gqador durulasdirirlar.

» kalium yodid. 0,5%-li mohlul hazirlamagq ig¢lin 0,5KJ 100 ml
distils suyunda hall edirlor. 10%-li mohlul hazirlamagq iigiin 10
gram KJ 100 ml distillo suyunda hall edirlar.

67.6.4. Toyinatin_gedisi. Serbast aktiv xlorun toyini. Kip bag-
lanan tixacla tohciz olunmus titrloms kolbasina 5 ml fosfat bufer
mohlulu (pH=6,9) vo 5ml dietil-n-fenilendiaminin sulfat tursulu
duzun mahlulunu tokiib, qansdirirlar, 100 ml analiz olan niimunani
alavo edib dorhal tam rengsiz olana gader Mor duzu mohlulu ilo
titrloyirlar.

Monoxloraminin toyini. Serbast aktiv xloru tayin etdikdsn son-
ra mohlula 1 ml 0,5%-li kalium yodid mshlulu olavs edirlar, garis-
dirirlar va rong itens gader Mor duzu mohlulu ilo titrloyirler.

Dixloraminin teyini. Monoxloraminin toyininden sonra 10 ml
10% kalium yodid mahtulu slave edib 2 dagiqadon sonra reng itond
goder Mor duzu mehlulu il titrlayirlar.

Toxmin edirik ki, aktiv xlorun iimumi gatihigi 4 mg/€-den azdir,
Oks halda uygun olaraq analiz iigiin niimunanin daha kigik hacmini
gotiiriirlar. Onda titrloma kolbasma avvelcs indigator vo bufer mah-
lullart yerlosdirirlor ve niimunsnin hocmini 100 ml gader durulas-
dirilmasma lazim olan distilla suyu hacmini daxil edirler vo nii-
munenin lazim olan hacmini slavs edirlar.

Niimunada yitksok deraceli oksidlesmoda mangan oldugda,
onun diizolisini asagidaki dsulla tapirlar. Titrloms kolbasina 1 ml
5%.1i KJ mshlulu, 0,5 ml 0,5%-li natrium arsenit moahlulu va sonra
100 ml niimuns yerlasdirirlor. Qarnsdinirlar 5ml indiqator mahiulu
olave edirlor, ager mohlul qirmizi rongs boyansa onu rong itana
gedar Mor duzu mohlulu ile titrloyirlor. Titrlomoaya serf olunan Mor
duzu mohlulun hecmini, yuxarida gosterilen birinci titrlomoads yoni
sarbast aktiv xlorun tayininde sorf olunan Mor duzu moahlulunun
hacminden ¢ixirlar.
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67.6.5. Hesabat. Hor sokildo olan aktiv xlorun (sorbost aktiv
xlor, monoxloramin vo dixloramin) miqdarmni (X) mq/t asagidaki
diisturla hesablayirlar.

X=V,0,1-1000/V

burada:

V)  -uygun olan birinci, ikinci va iiciincii titrlamada sarf olunan Mor duzu
mahlulunun hacmi, mi.

V' - analiz iigiin gétiiriilmiis miimunanin hacmi, ml.

0.1 - Mor duzu mahlulunun Iml-2 uygun olan aktiv xlorun migdari, my.

67.7.Azot ii¢xloridin tayini

Analiz olunan niimunads sorbast aktiv xlor olmadiqda, hesab
etmak olar ki, onun torkibinds azot iigxloridds yoxdur. Azot lig-
xloridls niimunads eyni zamanda monoxloramin ola bilmaz.

Belolikls, analiz olunan garisigin miimkiin torkibi, sorbast aktiv
xlor-azot tigxlorid-dixloramindan ibarstdir. Bu komponentlori ayri-
ayr tayin etmok ligiin ovvalds gostrildiyi kimi titrlomo aparirlar.
Titrlomonin birinci hissasi serbast aktiv xlorun miqdarin géstarir,
titrlamanin ikinci hissosi comi verir, dixloramin + azot ii¢xloridin
migdarinin yarisini.

Sonra slavs olunan reaktivlsrin ardicilligini doyiserak, ikinci ti-
trlomoa aparirlar. Titrlomo kolbasina avvalcs 5 ml fosfat bufer mah-
lulu daxil edib, sonra 1 ml 0,5%-li KJ mohlulu, analiz olunan niimu-
nani va 5 ml indiqator mahlulunu slavs edirler. Mor duzu mshlulu
ilo yalniz bir titrlomo aparirlar, bu titrloma comi géstorir, yeni
sarbast aktiv xlor + azot iigxloridin birgs miqdarmin yarisidir.

67.7.1.Hesabat. Sorbast aktiv xlorun (X), azot iigxloridin (y) va
dixloraminin (z) migdarini mq/2 asagidaki diisturla tapilir.

X=a*V + 0,1<1000/V
y= 2(a-b) *V, «0,1-1000/V
z= (a+c-b)*V;+0,1-1000/V
burada:
a - birinci titrlomanin birinci hissasinda sorf olunmus Mor duzu
mahlulun hacmi, ml.
b - ikinci titrlamada sarf olunmug Mor duzu mahlulunun hacmi, ml.
¢ - birinci titrlomonin iigiincii hissasinds sarf olunan Mor duzu
mahlulunun hacmi, mi.
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68. Selen

Olvan metallurgiyanin vo esas kimya sonayesinin bazi girkab
sularinda az migdarda olan selena tosadiif edilir. Bu sularda selen
asason selenit-ionlar: SeOs? soklinds olur. Selenin ¢irkab sularn tar-
kibindo yol verils bilon hoddi ¢ox az oldugundan (0,01mg/2) onun
toyini zoruridir. Selenin toyini ti¢iin O-fenilendiaminlo spektrofoto-
metrik metod toklif olunur.

68.1. O-fenilendiaminls spekrofotometrik metod ( iisul).

Metodun mahiyyati

Metod selenit tursusu ilo O-fenilendiaminlo reaksiyasi notica-
sinda benzoselendiazolun ahnmasina ssaslanur.

Bu birlssmoe pH=0-2,5 alinir va benzol va ya toluola ekstraksiya
olunur. Alman mohlulun optiki sixhgmi A=335nm dlgtirler,
£=1,8104.

68.2.Mane olan maddalor

Maskalayic1 reagentlor slava etdikds bu metod selektivdir. Al,
As, Ba, Ca, Co, Cr, Cu, Mn, Mo, Nj, P, Pb, Sb, Sn, T1, V, Zn mane
olmurlar. Fosfat tursusu domir (III) vo volframik mane tasirini
konarlagdirir. EDTA vismutun tasirini konarlagdirir.

68.3.Reaktivior

- qarigga tursusu, 2,5n moahlul.

- EDTA, 0,1n mahlul.

- O-fenilendiamin, toze hazirlanmig sulu 1%-li mahlul.

- selenit tursusu, standart mshlullar. DOsas mohlul.1 ml torki-
binds selenin migdar1 0,1mq-dir.50mq tamiz selenin (99,9%-l1) iizs-
rine 10ml sixlig1 1,19g/sm3 olan xlorid tursusu va 1,4q/sm3 sixhgi 5-7
damc nitrat tursusu olavs edib tam hall olunana godar su hama-
minda quzdirirlar. 20ml su alavs edirlar, soyudurlar, 500ml hacmli
kolbaya bosaldib, 15 ml 1,19q/sm? sixhgl xlorid tursusu slava edib,
cizgiya qador distills suyu tokiirler.

Is¢i mohlul I. 25 ml asas mahlulu 250ml hacmli 6l¢ii kolbasina
kegirirlor, 1,0-1,5ml 1,19g/sm? sixhight xlorid tursusu slava edib,
cizgiye qodor distillo suyu ilo durulasdinirlar vo gangdirirlar. Alman
mohlulun 1 m! torkibinds selenin migdarn 1 mkg-dur.
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Isci mohtul I1. 5 ml ssas mohlulu 500m! hacmli 8lgii kolbasina
kecirib, 5 ml 1,19g/sm? sixhgh xlorid tursusu slave edib, distillo
suyu ilo hacmi cizgiys gadar ¢atdirib, qanigdirirlar. Alnan mshlulun
Iml-in torkibinda selenin miqdar1 1mkqg-dir.

68.4.Toyinatin gedisi

100ml hocmli konusvari kolbaya niimunenin els hacmini
yerlogdirirlor ki, tarkibinds selenin miqdar 0,5-den 15mkq-a gader
olsun, lazim olduqda 30-35 ml qador distills suyu slavs edirlor, 1ml
qarisga tursusu, 5Sml gati fosfat tursusu, 0,5ml géro damci-damci
ammonyak mshlulunu slavs etmokls pH=1 ¢atdirirlar.

3ml O-fenilendiamin mohlulu slavs edib, 20 daqiqs gézloyirlor.
Sonra mohlulu 100-150ml hacmli ayiric1 qifa kegirirler, 5m! benzol
va ya toluol alavs edib, 2 daqiqa silkslayirlar, qovurlar tabagalosma-
y3, su tabaqasini ayirib, kenara tullayirlar. Uzvi halledicinin tabaga-
sini isa spekrofotometrik kiivetina bosaldib, A=335nm yoxlayict
mohlulun nisbatinds onun optiki sixhgin Slgiirler.

Taoyinin naticesini doracali qrafikine goro tapirlar. Qrafiki
qurmagq lg¢iin 100ml hocmli konusvari kolbalara terkiblorinda 0,5-
don 8 mkq godor selen olan selenit tursusunun IT is¢i standart moh-
lullarin porsiyalarin: yerlogdirirlor, va ya tarkibinds 10-dan 15 mkg-
a godar selen olan selenit tursusunun I is¢i standart mehlulun por-
siyalarm yerlssdirirlor vo hocmleri distillo suyu ilo 30-35ml catdi-
rirlar, sonra niimunsnin analizindaki kimi davam edirlar.

69. Fliioridlor

Cirkab vo igmoli sularda az miqdarda olan fliioridlarin toyininin
¢ox boyiik shamiyyati var.

Suda flioridlorin gatiig: 1,2 mqg/f-don ¢ox olduqda, ondan
istifado edan usaqlarda dis xastoliyi smalo golir, o biri torasfden isa
icmoali suda flioridlorin tam olmamasma yol verilmir, bels sudan
istifadosi dislords kariozun smols galmasine v inkisafina gatirir.

69.1.Lantan va ya serium (III) vo analizin-kompleksonla kompleks

soklindo tayinin fotometrik metodu. Metodun mahiyyati
Alizarin-komplekson zoif tursulu miihitde (pH<5) sar1 rengde

olur (A=423nm). Lantan vs serium (IIT) bu indigator 1:1 torkibda
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kompleks birlosms amale gatirir. A =500nm va udulmanin molyar
omsah &se0 =4,7+103. Flitorid ionlan oldugda 1:1:1 torkibli tiglii kom-
pleks birlogmasi alinir va onun tgiin A maks =570nm va £=6,8+103. La-
kin iiclii kompleksin optiki sixhgin A=570nm, A=610-620nm ol¢iil-
masi tovsiyys olunur. Bu dalgada ikili kompleksin rongi mahlulun
optiki sixligma praktiki tosir etmir. Lakin udulmanin bir az kigik
molyar smsal ils (e=5,5+107) barigmaq lazim olur.

69.2.Mane olan maddalsr

Kationlardan sn ¢ox mane olan aliminiumdur, o flilorid-
ionlar ils AIF?* vo AlF,* komplekslori amolo gatirir. Analiz olunan
suda aliiminiumun gatibg fliorid ionlarm 1/3 qatiligma gadar
oldugda, onun olmasi nozars alnmur Aliminiumun vs fliorun
gatihiglan baraber olduqda, fliiorid-ionlarmn toyinin naticesi 20-30%
azahr.Adi sularin analizinds bu govulma telab edilmir.

69.3.Reaktiviar

-alizarin komplekson.0,0005M mohlul. 1litr hecmli 6l¢ii kol-
basina 0,1927 gram tomiz alizarin-komplekson yerlagdirib, 50-
100ml distille suyu slava edirler va alizarin-kompleksini yaxst hall
etmok ficiin bir negs ml 0,1n natrium golavisi alave edirlor. Reaktiv
tam hall oldugdan sonra mohlulu taqribsn 500 ml- gadar distille
suyu ilo durulagdinrlar, 0,25 qram natrium asetat alavo edib,
mayenin rongi qumuzidan sariya kegons goedar (pH=5,0) damci-
dama 0,1n xlorid tursusu mohlulunu olave edirlor. Sonra distilla
suyu ilo cizgiys gader durulasdirib, gansdirirlar. Mohlulu tiind
rangli siiso qabda saxlayirlar.

. lantan nitrat va ya serium nitrat. 0,0005M mahlul. Distilla
suyunda 216,5mq La(NO;3);*5H20 va ya 217,1 mq Ce(NO3)*6H20
holl edib 1 litra gqadar durulasdirirlar.

- asetat bufer mohlulu, pH=4,6 olmaldir. Distilla suyunda
105gram natrium asetat: hall edirlor, 100ml susuz sirka tursusunu va
ya bu terkiba uygun olan durulagdirilms sirks tursusunun haocmini
slavo edib, 1 litra gadar distils suyu ilo durulasdinb, gargdirirlar.

- natrium fliiorid, standart mshlul. 221,0 mq natrium flioridi
distills suyunda hall edib, 1 litra gadoar durulasdirirlar vo gansdirir-
lar. Alinan mahlulun 100ml-ni 1 £itr hecmli 6l¢ii kolbasina kegirir-
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lor vo cizgiys qadar durulagdirib, ganigdirirlar. Alinan msahlulun
Iml-nin torkibinds flilorid-ionlarun miqdan 10mkg-dir.

69.4.Tayinatin gedisi

50 ml hacmli 6lgii kolbasimna niimunosnin elo hacmini yerlosdi-
rirlor ki, (35ml ¢ox olmayaraq) terkibinds fliorid-ionlarin migdar:
5-don 50mkqg-a qodar olsun. 5ml alizorin-komplekson, 1ml asetat
bufer mahlulu, Sml lantan vs ya serium nitrat mohlulunu slava
edirlor (reaktivlorin daxil olunmasmm ardicilhg godzlenilmolidir),
cizgiys qodar distillo suyu ilo durulagdirib diqgstls qarigdirirlar va 1
saat garanliq yerds saxlayirlar. Sonra boyanmis mohlulu laym ga-
linhig1 1sm olan kiivets bogaldirlar vo optiki sixligi A=610-620HM-
do olgiirlor. Toyinin noticesini doracali grafikindan tapirlar. Bu
grafiki qurmagq ii¢iin 50ml hacmli kolbalara 0,5; 1,0; 2,0; . . . ; 5,0ml
hacmli natrium fliiorid standart mshlulunu yerlasdirirlar (bu 5-dan
50 mkq fliiorid-ionlarin miqdarina uygundur), hor kolbaya tayinin
gedisatinda lazim olan reaktivlori slava edib, toyinin gedisatinda
gostarilon kimi alinan mohlullarin optiki sixliglarint dlgiirler. Ayrini
F-(mq/t) qatihig1 — optiki sixliq koordinatlarda qururlar.

69.5.Hesabat
Fliorid-ionlarin miqdarimi (X) mq/£ asagidaki diisturla tapilir.
X=a*50/V
burada:
a - daracalama qrafikine gora tapinug fliiorid-ionlarin qatihgi, mg/t.
V' - analiz iigiin gotiiriilmiis niimunanin hacmi, ml.
}50 - niimunanin durulagmasindan sonra alinan hacm, ml.

69.6.Metodun mahiyyati

Turs miihitds sirkonium (IV) duzlar: alizarinsulfonatla narinci
rangs boyanmis komplekslor amslo gotirir. Flilorid-ionlar1 SrFg
amoalo gatirir, bu zaman kompleks birlosmanin rangi zsifloyir.

69.7.Mane olan maddalsr

Tayino sorbast xlor mane olur, hor 0,1mgq sorbast xlora 0,05ml
-0,5%-li natrium arsenat mohlulunu slava etmokls, onu reduksiya
etmok olar.] mqg/f qatihqda olan fliiorid-ionlarin tayininds, 1800
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mq/¢ xlorid-ionlan, 0,2 mg/¢ aliminium, 5 mq/£ domir (III), 5 mq/2
fosfat-ionlar1 vo ya 1 mg/¢ natrium heksametafosfat olduqda, 0,1
maq/¢ xata amolo golir. Sulfat-ionlarn miqdar1 400 mg/t oldugda
eyni xataya gatirir.

69.8 Reaktivlor

- Sirkonium reaktivi. 0,354gram sirkonium  Xloridi
ZnOCl,*8H,0 600-800 ml distillo suyunda hall edirlor vo tadriclo
durmadan qarigdiraraq 33,3 ml qat1 sulfat tursusu slave edirler.
Sonra 100 ml xlorid tursusu alave edib, qangdinirlar. Otaq tempera-
turuna geder soyuduqdan sonra hacmi distills suyu ilo 1 litrs ¢at-
dinb, qansdirirlar. Hazirlanmasindan 1 saat kegdikden sonra moh-
luldan istifads etmok olar. Mohlul tiind rangli siigo qabda saxlamilr.

- Alizarin qurmuzi C. 0,75 qram alizorin qurmuzi C-ni distills
suyunda holl edib, hacmi 1 litre ¢atdirirlar.

- natrium fliorid, standart mohlul. 9sas mohiul. 105°C-ds
qurudulmus 0,2210 gram susuz natrium flioridi distillo suyunda
holl edib, 1 litre godor durulagdinrlar. Bu mohlulun 1 ml-in
tarkibinds F- migdari 100 mkq-dir.

isci mohlul. 50 ml asas mahlulu distillo suyu ilo 1 litra gadar du-
rulasdirirlar. Alinan mohlulun 1mi-in terkibinds F- miqdan Smkg-
dir. Yalniz tazo hazirlanmis mohluldan istifads olunmahdir.

69.9.Tayinatin gedisi

Asilgan maddslor oldugu sudan siiziildiikdon sonra v
tarkibinda fliiorid-ionlan 0,25 mg-dan ¢ox olmayan niimunadan 100
ml gotiiriib (niimunsnin kigik hocmini gotiirditkds, 100 ml gadar
distils suyu ile durulasdirirlar), 5 ml alizorin qurmuzi C mshlulu va 5
ml sirkonium reaktivinin mahlulunu slavs edirlor. Qansdinirlar va 1
saatdan sonra mayenin laymnm qahnligi 1 v ya Ssm olan kiivetds
yoxlayict mohlulun nisbatinds A=520HM -do mschlulun optiki
sixligini Slgiirlar.

Toyinin naticasini daracali grafikindan tapirlar. Qrafiki qurmagq
{iciin natrium flilorid is¢i standart mohlulun 1,0; 2,0; 5,0;... ;50 ml
gotiiriib, horasini 100 ml gader distills suyu ilo durulagdirurlar ve
niimunanin analizinds oldugu kimi davam edirlor. Natrium fliiordin
miqdan artdiqca, alinan mohlullanin optiki sixhig1 azahr.

146



69.10.Silisium- heksafliiorid tursusu halinda fliiorun ilkin qovulmasi
ilo fotometrik metod.

69.10.1.Cihazlar va reaktivisr

- silisium- heksafliiorid tursusunu gqovmaq igiin cihaz.
Qovmani su buxan ils aparirlar. Qovmada adi yumrudibli vo ya
xiisusi hazirlanmis kolbadan istifads etmok olar.

- torkibinds fliioridlor olmayan 1,84q/sm3 sixhiqh sulfat tursusu.
Satig sulfat tursusunu 1 saat sorucu skafda qaynadirlar.

- Ferrosilisium, toz halinda vs ya temiz kvars qumu. Kvars qu-
munu ovvalca 1,84qg/sm? sixhgli sulfat tursusu ilo gaynadirlar,
diqgatlo yuyurlar vs qurudurlar.

-giimiis sulfatin doymus mohlulundan Iqram giimiis sulfat1 100
ml distillo suyunda hall edib, siiziirlor, aliman mohlulun 1 ml tor-
kibinds giimiis nitratin miqdar: tagriban 7 mqg-dir.

-0,1N natrium gslovi mohlulu.

Yoxlayici tacriiba. Cihazmn distills kolbasina 0,5qram toz ha-
linda ferrosilisium va ya kvars qumunu yerlogdirirlor, 25 ml distilla
suyu va 25 ml sulfat tursusu slavs edirlor, kolbam cihaza birlagdi-
rirlor va eyni zamanda buxar omolo gotiricini igo salirlar (buxar-
smolagstiricids olan distills suyuna 20 ml 0,IN natrium hidroksid
mohlulu slavs edirlor). Qovmada kolba olan mayenin temperaturu-
nu 125-135°C haddinds saxlayirlar va distillatda fliioridlerin miqda-
rin1 tayin edirler.

Cihazin hermetikliyinin yoxlanilmasi.

Yoxlayici niimunoanin aparilmasinda istifade olunan eyni reak-
tivlori eyni miqdarda yeniden distills kolbasina daxil edirler vo
bunlardan basqa, yens 5 va ya 10 ml natrium fliioridin is¢i standart
mohlulunu slavas edirlor. Yuxarida gostarilon kimi qovmani aparir-
lar vo distillatda fliioridlerin migdarimu toyin edirlor. Alinan natice
daxil edilmis fliioridlorin miqgdarindan 10%-den ¢ox farglonmemo-
lidir.

69.10.2.Tayinatin gedisi. Fliioridlorin miqdarindan asih olarag
distills kolbasina 10-15 ml analiz olunan ¢irkab suyundan tokiirlar.
Lazim goldikds, suyu avvalco buxarlandirirlar, 0,5qram ferrosili-
sium (va ya tomizlonmis kvars qumunu) 25 ml sulfat tursusu va xlo-
ridlorin ¢okdiiriilmasine lazim olan qador giimiis sulfatin doymus

147



mohlulunu slave edirlor. Sonra kolbani gaynar sulu buxar
smoalogatiricisine birlagdirsrok, kolbadaki mayenin temperaturunu
125-135°C haddindoe saxlayaraq ve buxan kegirorak qovmani apa-
rirlar. Qovmanun iig porsiyasm yigirlar: birinci — 100ml vs ikinci ilo
figiincii hor biri 50ml. Axirma iki porsiyalar distillo suyu ilo 100 ml
godar durulagdinirlar. Sonra qovulmus mayenin har porsiyasinda
flioridlorin miqdariu tayin edirlor, tapilan miqdarlan toplayib
yoxlayici niimunads olan fliloridlsrin migdarmi gixirlar.

70. Sianidlar, sinanatlar vo rodanidlor (tiosianid)

Cirkab sularda sianidlors zsif dissosiasiya olunmus gox zsharli
sianid tursusu va ¢ox zeharli sianid-ionlan soklinds tesadiif olunur.

Bu iki formanin gatihqlarimin nisbsti miihitin pH- 1 ilo toyin
olunur.

Bunlardan bagqa sularda miixtslif metallarin kompleks sianid-
lori olur: [Zn(CN)eJ>; [NI(CN)s; [Cu(CN)a]*; [Cu(CN)s[>
[Cu(CN),); [Fe(CN)s]+; [Fe(CN)s]*- va sairs.

CN- ionlarin ayrilmasi ils, kompleks sianid-ionlan ¢ox az
migdarda dissosiasiya olunur.

Heksasianoferratlar (II) va (III) 6zii zahorli deyil, lakin tursu
miihitinds zohorli olur. Heksasianoferratlarin yol verilon haddins
gabul olunmus norma (1,25mq/€). Burada nozara aluub ki, toksiki
olmasalarda, lakin giin siiallarimn tasirinden onlarin pargalanmasi
naticasinda bir gadar sianid-ionlar1 ayrihr.

Yuxarida deyilonlordon belo noticays golmok olar ki, suyun
analizinds «zoharli» vo sorti «zohorli olmayan» sianidleri ayri-ayn
toyin etmok lazamdir. Bu iki qrupun forqi onlann xlorlasmasinda da
dziinii biiruze verir: «aktiv xlorun» tasirindon zsherli sionidler par-
alanir, zohorli olmayanlar par¢alanmur, buna goéra da birinci grup,
¢ox vaxt «xlorlagmaya moruz qalan» va ikinci «xlorlasmaya maruz
galmayan», adlanirlar.

Tabii sulara sianidler yalniz onlarin sanaye sularla ¢irklonmasi
naticasinds daxil ola bilar.

Torkibinds sianidler olan ¢irkab sularin aktiv xlorla emal za-
mani gedan reakisyalar. Turs mithitds

CN-+ Cl,=Cl- + CICN (1)
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reaksiyas: noaticesindo alinir xlorsian olduqca zaharli, suda az hall
olunan gaz halinda maddadir.Qslovi miihitinds reaksiya davam
edir, xlorsian sianit-ionlarin alnmasi il hidrolizlasir.

CICN + 20H- = NCO- + CI + H,0 (2)

Sionit ionlar: az zoharlidir, onlarmn yol verilen qatihg 100 mq/l
yiiksakdir vo bundan basqa golovilik azaldigca sianatlar ammonium
jonlarimin alinmasi ils pargalanir.

NCO™ +H* +2H,0=NH, + HCO,_

Xlorsianlarin omolo golme reaksiyasinin (1) sitirati mohlulda
olan sarbost sianid-ionlarin gatiligindan asilidir, ona gérs de kom-
pleks sionid-ionlart na gader davaml olsa, o qedar da reaksiya siiro-
ti azalir. Reaksiya (2) siirati artiq qalan hipoxlorit-ionun qatihgin-
dan vo mohlulun pH-dan asihdir. pH<7 oldugda xlorsianin hidro-
lizi praktiki olaraq getmir, hipoxloritin artig1 ¢ox oldugda (70 mq/t
va ¢ox) pH=9 hidroliz tam gedir, lakin adaten ClO- slava edarak
xlorsianin tez vo tam hidrolizins yalmz pH>11,5 zomanat vermok
olar.

Mane olan tosirlori ksnarlagdirmaq {iglin va mayenin kigik
hocminds sianid-ionlarin qarigdirilmasi liglin, asagida tesvir olunan
iisullarda sianidlari sianid tursusu halinda qovulmasi taklif olunur.
Qovulmanin iki variant1 ola biler, qgovucu kolbada biitiin zshersiz
sianidlori saxlayan va zoharli sianidlori qovulan sianid tursusuna
gevrilmasins imkan yaradan reaktivlorin slavs edilmesi ilo va biitiin
sianidlorin, davamli sianid tursusuna ¢evrilmasine imkan yaradan
reaktivlarin slave edilmasi ils.

Beloliklo birinci halda yalmiz zsherli sianidlor tsyin olunur,
ikinci ds imumi sianidlorin miqdan (onlarn forqinden zaharsiz sia-
nidlorin miqdarini tapmagq olar).

Bagqa bir yolda var, niimunsnin bir hissssinin imumi sianid-
lorin (zaharli va zohorsiz) migdarmin tayinindoki kimi goraitds, qo-
vulmanin aparilmasi, niimunsnin ikinci hissesinin ise gslovi miihi-
tinde ilkin xlorlasmadan sonra eyni garaitde qovulmanin aparima-
st. Bu zaman xlorlasmaya maruz galmayan, yani zoharsiz sianidlor
tayin olunacaq. Alinan naticalorin farqi zsharli sianidlerin miqdarin:
gostarir.

Bundan bagqa, asagida heksasianoferrat (ITI) vo heksasianofer-
ratlarmn (II) toyininin xiisusi metodlar: gostorilir.
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Qovulmada sianid-ionlarm sonuncu toyininds iki fotometrik
iisul toklif olunur, piridin-benzidin ve piridin-barbiturat-CN- kigik
gatiliglarmin teyininds va argentometrik titrlomo iisulu CN-—nin
nisbaton yiiksak gatiliglarinin toyininds.

70.1.Niimunonin qablagdirimas:.

Sianidlorin miixtelif kimyavi reaksiyalarla asanca girmasini
nozars alaraq, ¢irkab suyunun gétiiriilmiis niimunosi miimkiin qodar
tez analiz olmalidir. ©ger niimunani derhal analiz etmek miimkiin
deyilss, onda onu gablagdirirlar, bunun i¢iin ona pH>12 olana gs-
dor bark natrium golevisi va ya onun gati mshlulunu slave edirlor vo
agz1 kip baglanan tiind rengli siiso gabda soyuq yerds saxlayirlar.

70.2.Mane olan maddalsr.

Sianidlerin teyinins xlor ve bagqa oksidlesdiricilor mane olur.
Askarbin tursusu bu manelsri konarlagdirir. Niimunenin terkibinds
sulfidler oldugda, niimunaden sianid tursusu govulduqda onunla
borabar, biitiin tayin iisullarinda CN- tayinina mane olan, hidrogen
sulfidda gabulediciys daxil olacaq. Niimunads sulfidlorin migdar
¢ox oldugda ovvslco niimunays bir az kadmium duzu slavs olun-
mas! tévsiyye olunur. Ogar sulfidlar ¢okiintitys tam kegmasalar (qur-
gusun- asetat kagizinda dame niimunasi), onda yenads bir azca ey-
ni duzdan olava edirler, lakin kadmium duzunu slave olunmasina
yol verilmomalidir.

Ugucu tursular distillatda natrium duzlart emoale gatirirler, bu
da toyinin titrometrik sonunda ekvivalent noéqtesinin tapilmasini
¢otinlasdirir. Aldehidlar do mane olur, qovulma soraitinds onlar sia-
nidleri nitritlora ¢evirirlar.

Bozi basqa iizvi maddslorde mane olur. Biitiin bu hallarda mas-
lohat goriiliir ki, sianidlerin toyini yuxarida gostorilon metodla apa-
nisim.

Bozi hallarda, mane olan tosirler olmadiqda, avvslcaden qov-
madan, bilavasite niimunado sianidleri toyin edirlar.

70.3. Zahorli ve zohoarsiz sianidlorin imumi miqdarmm tayini. HCN -
nin gabagcadan govulmasi

Qovmani magnezium duzlarin va ¢ox miqdarda HaSOy4 istiraki
ilo aparirlar. Bu soraitds heksasianoferrat (II) vo heksasianoferrat
(ITI) ionlari pargalanaraq qovulmaya kegon sianid tursusu smslo
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gotirirlor. Heksasianokobaltat-ionlart da ¢otinliklo pargalanirlar,
hardan qovman bir negs dafe tekrar aparmaq lazim olur. Qovmani
aks soyuducu ilo tahciz olunmus kolbadan, biitiin sistemden az miq-
darda havanin kegmesins yol veran, orta vakuumda aparirlar. Ay-
rilan hidrogensian galevi mohlulu ils udulur.

70.4.Cihazlar va reaktivlor

-Qovma cihazi. 500-1000 ml hocmli slifli qovucu Klayzen kol-
basmdan, qift va kolbanin dibine ¢atan kapilyarlt (daxili diametri
3mm) slifli boslugdan, vzunlugu 200 mm olan slifli sks soyuducu-
dan hacmi 100 ml olan iki uducu gabdan va vakuum — nasosla bir-
losan Bunzen kolbasindan ibaratdir.

- Natrium qolovisi, mohlul.50 gram a.i.t. NaOH distille
suyunda hall edib hacmi litrs ¢atdirirlar.

-maqnezium Xlorid, mahlul. 50 gram a.ii.t. MgCl,*6H,0 100 ml
distila suyunda hall edirler.

- sulfat turgusu, a.ii.t. qati

70.5.Qovulmarn gedisat:

Uducu 2 gabin horssine 50 ml natrium gelovisi mshlulunu
tokiirlar. Qovucu kolbaya bir nega siige kiiracik yerlagdirirlar,
tarkibinde CN- miqdar1 500 mg-dan ¢ox olmayan niimunanin 250-
500 ml hacmini alavs edirlsr, va ya kigik hocmini olava edib, distilla
suyu il kolbanimn yari hacmine gader durulagdirirlar. Qovmag tiglin
cihazi yigirlar va sorulmani elo nizamlayirlar ki, kolbadaki mayedan
1 saniyada 1-2 hava gabarcigi kegsin. Sonra qif vasitasi 1lo qovucu
kolbaya 20 ml magnezium xlorid mohlulu daxil edirlor. Qifi az
miqdarda distills suyu ilo yuyurlar. Teqriben 3 dagiqedsn sonra qif
vasitasi ile sulfat tursusu (qovulan garisigm her 100 mi-ns 5 ml
H,S0s) daxil edib, yenods ehtiyatla qifi distille suyu ilo yuyurlar.
Mayeni qansdinb, qovucu kolbami qizdiraraq igindskini qaynar
hava gotirdikden sonra, 1 saat qaynadirlar. Vaxtasinn havanin
kegma siiratini yoxlayirlar. 1 saatdan sonra qizmam saxlayirlar,
lakin yeno 15 dagiqa havanin kegirmesini davam edirlor. Uducu
gablar1 ayirirlar, gatirici borular1 distile suyu ils yuyurlar ve uducu
gablarm igindokilori migdarca 250 ml hecmli 6l¢ii kolbasina kegirib,
hocmini distile suyu ilo cizgiys ¢atdirirlar. (Cotin pargalanan sianid
komplekslari, mosolon, kobaltin sianit kompleksi, olduqda, uducu
gablarin heresins yensds 50 ml natrium gelevi mohlulunu slave
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edib, qovmani yenads 1 saat davam edirlor. Bazi hallarda kobalt
sianid kompleksin tam pargalanmasi 24 saatdan sonra olur.)

Niimunasnin 1 litrinds sianidlerin migdar 0,1 mq-dan az oldug-
da, onu 250 ml-o qodar durulagdirilmasina ehtiyac yoxdur. Bu hal-
da iki uducu qabin mayelorinin birlagmasinden alinan mshlulda sia-
. nidleri tayin edirlar.

Analiz olunan niimunads rodanidlorin miqdar: ¢ox olduqda,
HCNS-nin bir hissasi govulmaya kegir. Onda qovucu kolbaya go-
buledicinin ikisinden do mayeni qovucu kolbaya yerlosdirib, qov-
mani tokrarlayirlar.

Qobuledicilors NaOH mohlulun tezs porsiyalarmi tokiirler vo
qif vasitasi ilo qovucu kolbaya neytrallasma li¢lin lazim olan HCI
miqdarini va pH=5,2+5,6 olan bufer mohlulunu slavs edirlsr.

Toayini asagida gostarilen metodlarin biri ils qurtarirlar.

70.6.Uzvi maddalorls ¢ox ¢irklanmis suyun analizinds sianidlorin
cokdiiriilmasi va HCN-in avvalcadan qovulmast.

Hidrogen sianidls reaksiyaya giran ve qovulmaya kegarkon fo-
tometrik toyina mane olan iizvi maddslarle ¢ox ¢irklonmis su igiin
asagidaki ilkin emal toklif olunur.

Homiso bir gadar golovi reaksiyali analiz olunan suya (oks hal-
da torkibinden sianid tursusu tez uca biler) az migdarda natrium
xlorid va sonra giimiis nitrat alave edirlar.

Asagidaki reakisyalara uygun ¢okiintii amslo galir.

Ag++Cl =AgCl]| Ag++NCO-=AgNCO|

Agr+CN-=AgCN| 2Ag*+S*=Ag,S |

Ag++[Cu(CN),} =AgCN | +CuCN|] 2Ag++S0;2-=Ag,S0s|

2Ag*+[Cu(CN);3]-=2AgCN|+CuCN|

2 AgeS0s3]=2Ag| +AgaSO4+S0,

Ag+t+CuCN= AgCN|+Cu* Ag++S5;0:2=Ag,5,0;|

4Ag++[Fe(CN)sJ-=AgyFe(CN)s]|
Ag:S,0;3 ] +H,0=Ag,S | +H,S0,

Ag*+NCS-=AgNCS|] 2Ag*+20H-=Ag,0 |+H,0

Heksasianoferratlardan basqa digor kompleks sianidlor
[Cu(CN),} analoji reaksiyaya girirlor Giimiis sulfit vo giimiis tiosul-
fati, mayeni qaynama temperaturuna ¢atdiranda pargalanirlar. Belo
durulagdirilmis mohlullardan giimiis ionlar1 ksantogenatlari vs
ditifosfatlart ¢6kdiirmiir.
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Torkibinds AgCL, AgCN, AgyFe(CN)s], AgNCS, AgNCO,
AgsS, Ag:O (Ag, reduksiya edici olduqda) ¢oktintiinii siiziirlor va su
ilo yuyulur, sonra asetonla va birds su ils yuyurlar.Sonra filtiri
¢okiintii ile birlikde qovucu kolbaya yerlsgdirirlor. Suya sulfat tur-
susu olavs edib, alinan mahlulu qaynadirlar va distillati iginds galavi
olan gsbulediciys yigirlar.

Distillatda sianid turgusunu tayin edirlor.Bels emalda ¢okiintii-
niin torkibinds olan bir sira giimiis duzlari pargalanir.AgCl par¢a-
lanmasindan alnan hidrogen xlorid gobuledicids golovi il udu-
laraq, sianidlerin toyinine mane olmayan xlorid omolo gatirir,
AgNCS pargalanmasi naticasinds karbon kiikiirdoksid alinir.

AgNCS + 2H*++H,0 = Ag*+ NH4*+COS

Karbon kiikiirdoksid galavinin durulagmis mahlulu ils udulmur
va gobul ediciden kegir. AgNCO pargalanmasi karbon dioksidin va
ammonium duzun alinmasti ilo neticalenir.

AgNCO + 2H*+H,0=Ag*+NH4*+CO,

Giimis sulfid, cox az hall olunmasma gors, hotta nisbaten gati

(1:2) sulfat tursusunun tesirinden par¢alanir.

70.7.Reaktiviar
-natrium xlorid, teqribon 0,1N mohlul.
- glimis nitrat, taqriban 0,1N mohlul.
- Sulfat tursusu, sixhg 1,84 g/sm3

70.8.Emalin gedisati

Analiz olunan ¢irkab suyunu filtrle stiziirlor 200ml vo ya gox
filtiratdan (CN- ehtimal edilon migdarmdan asili olaraq) gotiiriib,
ona 5 ml natrium xlorid mahlulu ve 20 ml giimiis nitrat mshlulu sla-
va edirler. Analiz olunan suyun terkibinde xloridlerin mqdari kifa-
yat gader olduqda, natrium xlorid mehlulu olave etmirlor, giimiis
nitrat: iso biitiin anionlarin tam ¢ékmasina qadar slavs edirlor.

Mohlulu qaynayana qadar qizdirirlar vo sonra otaq tempera-
turuna gadar soyudub siiziirler. Cokiintiinii bir nege damci giimiis
nitrat slava olunmus distillo suyu ile yuyurlar. Analiz olunan suyun
torkibinda tizvi maddalerin miqdar: ¢ox olduqda, filtirin tizorindoki
¢okiintiinii bir nego damc giimiis nitrat mahlulu slava olunmus dis-
tilo suyu ils yuyurlar. Yuyulmus ¢okiinti ils filtiri govucu kolbaya
yerlogdirirler, 200 ml su va 5 ml sulfat tursusu slavs edirlsr va sonra
ovvalda gostorildiyi kimi davam etdirilir.
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70.9. Piridinin va benzidinin istifadasi il> fotometrik metod. Metodun
mahiyyati.

" Analiz olunan mohlula bromlu su slave etdikds sianidler brom-
siana gevrilir. Sonra bromun artigim kenarlagdirib mohlula piridin
vo benzidinlo reaksiyasi naticasinds piridin halgasinin qirilmasina vo
intensiv qurmuzi rengli aldehidin téremasinin alinmasina gotirir vo
alinan mehlulun optiki sixbgmni spektrofotometr va ya fotokalori-
metrds onun migdarmi 8lgiirlor. Metod hassasdir-udulmanin mol-
yar amsal €=6,9+104.

Eyni ciir bromlu suyun tesirinden rodanidler ds bromsiana
gevrilirlor. Lakin avvelcadan hidrogen sianidin govulmas: aparilsa,
tiosianat tursusu distilata (qovulmaya) kegmir.

70.10.Reaktiviar

- bromlu su. Distilla suyunu bromla doldururlar.

- piridinli reaktiv. 60ml temiz piridini (qaynama temperaturu
1140C) 40 ml su va 10 ml gat1 xlorid tursusu ils gangdirirlar.

- hidroxloridli gidrazin, (2:98) durulasdiriims xlorid tursusun-
da 5%-1i mahlul.

- Standart mohlul. Osas mohlulu.0,2gram KOH vs 0,25 qram
kalium sianidi 100 ml distille suyunda hall edirlor (kalium sianid ¢ox
giiclii zohardir, ehtiyatla islomok lazimdir). Mahlula toxunmaqdan vo
buxarlarim udmaqdan 6ziiniizii gézloyin!

Bu mohlulun 1ml-de CN-nin migdan 1 mg-a yaxin olmaldir.
Mshlulun degiq titrini giimiis nitratin standart mohlulu ilo titirle-
moklo tayin edirlor. Onun gatiligt tedricen diisdiiyiins géra, har hafta
titri yoxlayirlar.

Isci mohlul. Osas standart mohlulun titrini tayin etdikdon son-
ra, onu 0,25N natrium hidroksid mshlulu ilo durulasdirirlar ki, iml
torkibinds CN—un miqdan 10mkq olsun. fstifade olunan giinde
onu yenada 0,25N natrium hidroksid mshlulu ils 10 dafs durulas-
dirirlar. Biitiin bu mohlullar kip tixach siiso gabda saxlamilmalidir.

70.11.Tayinatin gedisi
10 ml hocmli va kip tixacli derscelonmis yasti dibli sinaq
siisosine 2 ml avvalcadan neytrallasmis qovulmadan daxil edirlor.
Neytralasdirmagq iigiin 0,1N HC] mshlulu slavs edirlor. 0,IN
HCl lazam olan hacmini govulmanin bagqa bir 2 ml —ds metiloranja
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gora titrlomoa ilo tayin edirler. Bu 2ml CN- migdarini 0,05-dsn 5mkq
gadar olmalidir. CN—nin miqdar ¢ox oldugda qovulmani durulag-
dirirlar vo ya tayini titrometrik metodu ile yekunlasdirirlar. 0,2ml
bromlu su slavs edib, qangdirirlar. Bromun artigini kenarlagdirmaq
iiglin, bromun rongi itens qoader va bir damac da 0,5%-li hidrazin
duzu mohlulunu damci-damei slava edirlor. Adston bu mohlulun
0,25-0,35ml sarf olunur.Sinaq siigesinin igindokini yaxst qangdirirlar
vo basqa sinaq siigesinden 2 ml piridin reaktivido 0,6ml benzidin
hidroxlorid mahlulun garigigini slavs edirlor. Bir sinaq siisasindan o
birisins kegirmoklo mayeni yenidan qarigdirirlar va 15-20 dagigadan
sonra A=520HM vas mayenin laymmn qalnhgi 1 sm olan kiivetds
onun optiki sixligini olgiirlor. Eyni zamanda 2 ml distilla suyu vs
biitiin reaktivlerloe yoxlayici tocriibani aparirlar.

Tayinin naticasini deracsli grafikindon tapirlar. Qrafiki qurmaq
figlin terkibinds CN- miqdan 0,05-den 2mkq qgadar olan kalium sia-
nid ig¢i standart mshlulun porsiyalarim1 gétiirtirlor, har porsiyani 2
ml-a qadar durulagdirirlar ve niimunonin analizindski kimi davam
edirlor. Ogar sianidli ¢irkab sularin natrium xloridls vo ya xlorlu
shonglo tomizloms prosesi diizgiin aparilmasa, onda analizin nsticasi
da sahv ola biler. Bu emali galovi mithitinds pH>11+11,5 aparmaq
lazzmdir. pH asag: olduqda, xiisusan pH<8 olduqda ¢irkab suda
xlorsian amale golir, bu da analizin gedisatinda bromsian kimi reak-
siya verir, yani boyanmus birlasmoys g¢evrilir, nsticods da sianid-ion-
larin miqdarini artirir.

70.12. Piridinin va barbitur tursusunun istifadasi ils fotometrik metod.
Metodun mahiyyati

Bu metod bundan avvalki metodla oxsardir lakin, benzidinin
avazina barbitur tursusundan istifads olunur, bromu isa sianid-ion-
lar1 xlorsian omola gatiran xloramin T ils avez edirlor.Bu metod piri-
din-benzidin metodundan togriban 2 daofs hessasdir. Piridin- benzi-
din metodunda mane olan maddalar, bu tayinds ds mane olurlar.

70.13.Reaktivlor

- xloraminin T(n-toluolsulfoxloramid trthtdratin natrium
duzu), 1%-1li mahlul.

- qanigig reaktiv. 50ml hacmli 6l¢ti kolbasina 3 gram barbitur
tursusu a.ii.t. yerlosdirib, az miqdarda su slavs edirlar. Sonra 15 ml
tomiz piridin (qaynama temperaturu 114-1150C) slavs edib va qgari-
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s151 0 vaxta qader calxalayirlar ki, barbitur tursusu tam hall olsun,
sonra 3 ml qat1 xlorid tursusu slava edib, cizgiys qader distille suyu
ilo durulasdirirlar va qanigdinirlar. Reaktiv rongsiz olmahdir.

70.14.Tayinatin gedisi.

5ml qovmadan va ya torkibinds 0,025-dan 1,25mkq-a goder
olan avvalki niimunaden (mshlulun pH 2-den 10-na gadsr olan)
kiptixach sinaq siisesina yerlogdirirlar, 0,2m! xloramin T mahiulu
slava edib tixacla baglayirlar, qansdirirlar va 1 dagiqa saxlayirlar.
Sonra aramsiz gangdiraraq 0,6 ml gangiq reaktivi slave edirlar,
tixacla baglayib 8 doqige saxlayirlar. Alinan al-qirmizi mohlulun
optiki sixligmi, 5 ml distille suyu ils aparnimus yoxlayict tacriiba
mohlulun nisbatinds, A=578HM-ds mayenin lay1 1 sm olan kiivetds
dlglirlar.

Toyinin naticesini dsracsli grafikinden tapirlar. Qrafiki bundan
ovvalki metoduna analoji olaraq qururlar. Udulmanin molyar sm-
salt 12,4+104 borabordir. Xlorsian oldugda — analizin gedisatina gors
avvalki metoddan istifads olunur.

70.15.Argentometrik metod. Metodun mahiyyati

Sianidlorin giimiis-ionlar1 ilo reaksiyasi noticesinda [Ag(CNa)}
kompleks anionu almir.

Biitiin siani-ionlarm kompleks birlogsmalare gevirdikden sonra,
glimiis ionlarin qatiigni n-dimetilaminobenzilidenrodaninle tayin
edirlar va bu reaksiya noticesinds girmizi ¢okiintii alimir. Tosvir edil-
mis metod 1 litrin terkibinde 2-den 40 mg-a gsder sianid-ionlan
olan, 250ml niimunaden almms distillat di¢iin, 0,01N giimiis nitrat
mohlulun istifadssi ila tatbiq olunur, sianid-ionlarin qatiliqlar: 10-
dan 200 mq/l -3 gqadar oldugda -0,05N mohluldan istifads olunur.

70.16.Reaktivior

- natrium qalovisi, taqriban 1IN mohlul. 40 qram NaOH a.i.t.
distile suyunda hoell edib, 1 litrs gedar durulasdirirlar.

- n-dimetilaminobenzilidenrodanin asetonda 0,03%-li mshlulu.
Mohlulu tiind rengli siise qabda soyuq yerds saxlayirlar. Mshlulun
saxlaniima miiddati 2 haftadir.
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- giimiis nitrat, 0,05 va 0,01N mohlullari. Folgrad vs ya Mor
iisulundan istifado edarak, bu meohlullarin titrini 0,01N natrium
xlorid mohlulu ils tayin edirlar.

~Natrium xlorid, 0,01N mohlul 105¢ C -ds qurudulmus 0,5844
qram natrium xloridi a.ii.t. distillo suyunda hall edib 1 litrs gadar
durulasdirirlar.

70.17.Tayinatin gedisi. Qovulmadan alinmis distillati titrloma
kolbasina kegirib, distillo suyu ils hacmi 150-200ml-s gadar durulas-
dirirlar. Titirlonan mahlulun pH= 11- don az olmamalidir, sks halda
onu natrium hidroksid mahlulu ils galavilesdirirler.0,5ml n-dimeti-
laminobenzilidenrodanin mshlulu olavs edirlor vo 0,0IN va ya
0,05N giimiis nitrat mohlulu ils sar rang narmcil-qurnuzi rangs kega-
no godar titrlayirler,eyni zamanda distills suyu ilo yoxlama toyinini
aparirlar.

70.18.Hesablama. Sianid-ionlarmin miqdarim (X) mg/f asagi-
daki diisturla hesablayirlar.
X= (a-b)*K*N+V+52,04.1000/V,
burada:
- govulmanin tam hacminin va ya hissasinin titirloamasina sarf
olunan giimiig nitratin hacmi, mi.
- yoxlayic tacriiba titirlamaya sarf olunan giimiis nitratin hacmi,

b
mi.
K - giimiis nitrat mahlulunu daqig normalliga gatiron amsal.
N - giimiig nitrat mahlulunun normaliigi.
V - titirlamak tigiin gotiirilmiis govulmanin porsiyasi,ml.
V, - qovulmamn simumi hacmi, mi.

52,04 - sianid-ionlarin ekvivalenti.

70.19.« Toksiki» («zaharlin), (aktivxlorla oksidlogan) sianidlarin
tayini. Metodun mahiyyati.

Zoharli va zoharsiz sianidleri (aktiv xlorla oksidlesen va oksid-
losmoayan) ayriigda toyin etmak iigiin asagida gostarilen disullarn bi-
rindan istifads olunmasi tévsiys olunur.

1. Analiz olunan nimunaden iki porsiya gotirirlsr, birinda
sianidlarin {imumi migdarini toyin edirlsr, o biri porsiyani iss zohorli
sianidlorin oksidlasdirilmesi magsadi ilo hipoxlorid mehlulu ils emal
edib, sonra eyni usulla sianidlorin toyinini aparirlar. Bu iisulla
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«aktiv xlorla» oksidlosmoyen sianidlarin miqdarmi tapirlar. iki to-
yinin farqi zahoarl stanidlorin miqdarim gdstaracsk.

2. Sianidlorin qovulmasini elo goraitds aparmaq lazimdir ki,
HCN yalniz zsharli sianidden govulsun. Sianidlerin imumi migda-
rimn1 bilorak, onlarin farqindon zaharsiz sianidlerin miqdarmi tapir-
lar.

3. Xiisusi metodlarla heksasianoferratlan (II) va (III) toyin
edirlor. Toyinin naticesini CN- hesablayib, onu sianidlerin timumi
miqdanindan ¢ixirlar. Farq zoharli sianidlorin miqdarini gésterir. Bu
{isuldan niimunonin torkibinds kobaltsianidlor olmadiqda, istifads
olunur.

71. «Aktiv xlorla» emalin apardmasi

71.1.Reaktiviar

- kalsium hipoxlorid. 5qram Ca(ClO); 100 ml distills suyunda
hall edirlar. Mahlulu qaranliq yerds tiind rongli siiso qabda saxla-
yirlar. Saxlama miiddsti 1 aydir.

- KJ nigastah kagiz

71.2.Tayinatin gedisi

A)Niimunadoan iki eyni hacmli porsiya gotiiriirlor vo onlardan
birini agagida gostorilon kimi emal edirler. Mayeni qarigdiraraq
damci-damer Ca(ClO), mshlulunu slava edirlsr vo NaOH mohlu-
lunu slavs edarak onun pH= 11-12 haddinds saxlayirlar.

Bu zaman KJ nisastah kagiza damac yerlosdirarak, «aktiv xlo-
run» olmasini yoxlayirlar. Aydin gdy rongin alinmasi «aktiv xlo-
run» kifayst qadar artiq olmasmi (togriben 50-100 mgq/litr «aktiv
xlor») gostorir. Hordan garigdiraraq bu mshlulu 1 saat orzinds sax-
layirlar. Lazim galdikds az miqdarda hipoxlorid mahlulu slava edir-
lar. Sonra hipoxloratin artigim reduksiya etmok fig¢iin mahlulun hor
1 litrina taqribon 1 qram askorbin turgusu slavs edirlor. KJ nisastal
kagiza gbra yoxlayirlar- rongi dayismomslidir. Rekduksiyaedicinin
artighgina omin olmagq igiin slavs olarag mohlulun 1 litrins 0,05
gram askorbin tursusu daxil edirlor.

B)Hor iki porsiyadan (Ca(ClO), emal olunmus va olunmamis)
HCN-nin qovulmasmu aparirlar. Umumi sianidlerin tayinninin
naticesiindan zaharsiz sianidlarin teyininin naticasini ¢ixirlar.
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71.3.Buksteq metodu
71.4.Cihazlar va reaktivlar

~-HCN-mn qovulmasi tigiin cthaz

- xlorid tursusu, 0,1n mahlul

- kalium bixromatla sink asetat. 500 ml distille suyunda 50
gram sink asetat Zn(C;H302)2°2H20 va 2,5 kalium bixromati holl
edirlor.

- natrium galovisi, 0,1n mohlul

-metiloranj, 0,1%-li mahiul

71.5.Tayinatin gedigi.

Ayt kolbada 100ml niimunays 2 damci metiloranj mshlulunu
olava edorak, mayenin rengi sandan qurmiziya keganas gadsr 0,ln
xlorid tursusu mohlulu ils titrlayirler. Titrlomays sorf olunan xlorid
tursusunun hecmini geyd edirlor. Sonra niimunadon 250 ml géti-
riirfor, torkibinds biitiin sianid-ionlarin sianoqrup va heksasiano-
ferratlar daxil olmagla iimumi miqdar1 25mg-dan ¢ox olmamahdir
(oks halda niimunanin az hacmini gdtiirarak 250ml godar distills
suyu ilo durulasdinriar), kegirirlar qovucu kolbaya va 10 ml kalium
bixromat ve sinkasetat mohlulu slavs edirlor. Bu zaman sink hid-
roksid ¢okiintiisii alina bilar, ona fikir vermek lazim deyil. Niimu-
noya neytrallasmasma lazim olan hacmdbs 0,1n xlorid tursusu slava
edirlor (100ml niimunanin titrlonmasinds alinan naticoys ssaslana-
raq), qangdirirlar va tursunun artigim olave edirlar.

Kolbant govma cihazin soyuducusuna birlssdirirler. Qabuledi-
cilorin harasina 10 ml 0,1n natrium galovi mshlulu tokiirlsr. Qovul-
mann ovvalinds sink hidroksid tursusunun artiginda hall olunma-
lidir, lakin heksasianoferratlarin migdar: yiiksak olduqda, ag ya da
gonur ¢okiintii (sinkin heksasianoferratlar1) qala bilor, kolbadaki
mshlulun pH =5,2-5,5 haddinds olmahdir. Bazen sink heksasiano-
ferrat ¢okuntiisii yalmz sonraki qizdirmada amols golir. Birinci
uducuda udan mohlulun kifayst qador olmasma digqgat yetirmok
lazimdir. Qovucu kolbaya tursunu slavs etdikden tagriban 5 daqiga
sonra govmani baglayirlar. Qovma prosesinds biitiin sistemdan ha-
vani ela siiratls iifiiriirlor ki, kolbadaki mayedon 1 saniyads 1-2 hava
gabarcig kegsin. 30-40 daqigo orzinde 85 ml gadsr maye qovulur.
Sonra qizdirmam saxlayirlar. Lakin, bir gadar vaxt sistemdoen hava-
nt ifiiriirlor. Sonra uducu gablan ayirib, igindskileri miqdarca
100ml hocmli &l¢ii kolbasina kegirirlor, 8tiiriicii borulanda distille
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suyu ilo hacmi cizgiys ¢atdirirlar va tayini yuxarida gostorilon me-
todlara gors aparilir.

772. Heksasianoferratlar (IT) vo (I1II)

72.1. [Fe(CNs)]+ va [Fe(CNs)]* iimumi migdarimn tayini.
Metodun mahiyyati
Qolovi reaksiyali soffaf mayeds domir (¢ox nadir hallan ¢ix-
magqla) yalniz sianoferrat komplekslori goklinds olur. Siiziilmiis ¢ir-
kab suyun niimunssini gaynadaraq, natrium hipoxlorit mahlulu ile
emal edirlor. Kalium bromid katalizatoru istirak etdikds heksasia-
noferrat (III) oksidlesir va sonra axirincilar agagidaki tonliya gors
pargalanir.
[Fe(CNe)-+90H-+150Cl-=Fe(OH)3 | +3N,+15CI-+6CO032+3H,0
Domir(III) hidroksid ¢ékiintiisiini stiziirlor, yuyurlar, xlorid
tursusunda holl edirlor vo alinan mshlulda domiri fotokalorimetrik
metodu ilo toyin edirlar.

72.2.Reaktivior

-xlorid tursusu, 2n mohlul

- kalium bromid, 1% mahiul

-natrium hipoxlorid, 15%-li mohlul. Bu gatiigh moehlul hazir
vaziyyatds satigda olur. Onu laboratoriyada da hazirlamaq olar.
Bunun iigiin torkibinds 35-36% «aktiv xlor» olan 50 qram xlorlu
shongi 85 ml su ils 15 daqigs garnigdinirlar va gqarigdirman: saxlama-
yaraq, 85ml suda holl olunmus 35 gram natrium karbonat1 Na,COs
olavs edirlor. Kiitls avval gatilagir,sonra durulasir:

CaOCl; + Na,C03;=CaCO;|+NaClO+NaCl

Ne2 masamali siiso 16vhocikdan vakuum altinda siizarsk mayeni
¢okiintiidden ayinirlar.

Alman mohlulun qatiigim yodametrik iisulla toyin edirlor vo
alinan noticays uygun analizin gedisatinda niimunaya slave olunan
reaktivin hocmini doyisirlor. Domiri toyin etmak i¢iin lazim olan
reaktivlor yuxarida géstorilib.

72.3.Analizin gedisatt.

100 ml hacmli konusvari kolbaya 20 ml analiz olunan ¢irkab
suyunu daxil edirlor, 2 ml 1%-li kalium bromid va 1,5 ml! 15%-li
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NaClO mshlulunu (reaktivin gatiigs asagi oldugda, uygun olan
yiiksok hocm gotiiriirlar) slava edirlor.

Kolban qifla 6rtiib, mehlulu 30 dogigs qaynadirlar. Sonra qa-
risign dorhal filtr kagizh qifdan siiziirler va ¢ékiintiinii qaynar su ilo
yuyurlar. Qifin altma 100-200 ml hacmli kolbam qoyurlar, filtr ka-
gizinda desik acarlar va ondan quizdimrilmis 2n xlorid tursusunun
Sml-ni kegirirlor. Fe 3,795 amsalina vuraraq Fe(CN)s tapirlar.

72.4.[Fe(CNs) ]* va [Fe(CNg) J3-alahidd> tayini.

Metodun mahiyyati

Oksidlogdiricilor oldugda mohlulda adston-[Fe(CNg)]- miqda-
rin1 yodometrik iisulu il tayin etmak olar vo alinan naticani imumi
tayinin naticasinden g1xaraq [Fe(CNg)}*- miqdarini tayin etmsk olar.

72.5.Reaktivior.

natrium tiosulfat, 0,01n mohlul
xlorid tursusu, 4n mahlul
kalium yodid, 1n mahlul

sink sulfat, 25%-li mahlul
nisasta mahlulu.

VVVVY

72.6.Tayinatin gedisi.

25 ml analiz olunan niimunays 5 ml 4n xlorid tursusu, 10 ml 1n
kalium yodid mohlulu va yarim dagigedan sonra 10 ml 25%-li sink
sulfat mahlulu slavs edirlor va 0,01n natrium tiosulfat mahlulu ils
titrlayirlor. Titrlomonin axirina yaxin nisasta mshlulu slavs edirlor vo
yod-nisasta rongi itona qadar titrlo-mani davam edirlor. Titrlomenin
sonunda mohlul rengsiz va sink heksasianoferrat (II) alinan
¢okiintiisiinden, bulaniq olmahdir.

0,01n tiosulfat mohlulun 1ml 2,12mq [Fe(CNg)]*- uygundur.

73. Xlorsian

Torkibinds sianidler olan ¢irkab suyu «aktiv xlorla» emal pro-
sesini lazimi garait olmadan, pH asag1 qiymstinds apardigda, alinan
xlorsian, hidroliz olunmayaraq, uzun miiddst gala bilor. Adi tempe-
raturda xlorsian zohorli qaz halinda olan madds olduguna gérs,
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istehsalatin atmosferine kegarak, tamizlomo qurgusunu xidmat edon
fahlslorin ciddi zoharlanmasina gatira bilsr.

Prosesin diizgiin aparilmasinda pH giymstinin 11,5-den sabit
olunmas: taleb olunur. Mayedo xlorsiarun alinmasi darhal yerindacs
asagidaki smagqla tapmagq olar. Rezin tixacla tohciz olunmug va
tixaca goder hocmi siise gabm yarisina gador pH-6,2-6,5 olan bufer
mohlulu tokiirler, niimunads giman edilon «aktiv xlorun» qaligini
reduksiya etmak iigiin, kifayat gadar olan, askorbin tursusu mahlu-
lunun hacmini slava edirlsr, 5 ml barbiturat reaktivi daxil edib, ana-
liz olunan niimunoni yuxartya gadar slava edirler, tixacla baglayir-
lar va qabi gevirersk qarigdirirlar. Xloramin T slave olunmadigin-
dan, niimunads olan sian alman rangin sababkarndir. Arzu olundug-
da, todgigat: fotometrik dlgma ilo qurutmagq olar.

74. Sianatlar

Cirkab sulariu sianidlerdsn xlorlu ohangls vo bagqa oksidles-
diricilorlo oksidlagdirdikds sianatlar ahnir. Bu maddolor galevi
miihitinds kifayat gader dayamqhdir, bu sobabdan do onlar girkab
sularla doyismedon su hovuzuna kegir. Genis hovuza tokiilorak gir-
kab su ¢ox durulagir, onun pH=7 va ondan asag diisir vo onda
ammonyak ionlarin va hidrokarbonat-ionlarm smole golmasi ilo
sianatlar tadrican dagilir.

74.1. HCO- -nun NH¢* cevrilma metodu

Metodun mahiyyati

Sianatlarn toyini iigiin toklif olunan metoda asaslanir bir torof-
don onlarn yiiksok golovili miihitds onlarn dayamgligina va bu
miihitdo sianatlan dagilmadan ammonyakin govulmasina, bagqa
torafdon tursu mithitinds onlarin tam par¢alanmasina sabab olur:

NCO-+H+*+2H,0 = NH4* + HCO5

Alinan ammonium ionlarm sonraki gslevilesms ilo ammon-
yaka gevirirlar v axirincini govurlar v govulmada onun miqdarimni
toklif olunan fotometrik metodlarin biri ilo ve ya asidimetrik
titirloma ils tayin edirlor.

Niimunenin terkibinda agir metallarm ammonyak komplekslori
ola bilar, ammonyaki govmazdan avval natrium sulfid slava edoarsk
onlan pargalayirlar.
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74.2.Mane olan maddslor

Niimunads «aktiv xlorun» qgalig1 ¢ox oldugda va ya basqa giiclii
oksidlesdiricilor oldugda, tayinin gedisatinda sianatlarin karbon
dioksid va azota qader oksidlasmasi geds bilor. Bu halda qovmadan
avval niimunays askorbin tursusu slave etmok lazimdir. Niimunani
tursulasdirdigda bozi azot torkibli {izvi birlosmaler hidroliz
olunaraq ammonium ionlarini smals gatirirlar. Toyinin gedisatinda
gostarilon sartlors (tursulagsdirdiqda ve quzdirdigda) riayat etdikda
bu xstalar1 minimuma catdirirlar.

74.3.Kicik qatibiglarin tayinin fotometrik metodu

74.4.Reaktivilar

tarkibinde ammonyak olmayan, distills suyu

natrium sulfid, 4%-li mshlul

natrium galovisi va kalium qgalavisi, 25%-1i mohlul

sulfat tursusu, durulagdirilmis (1:4)

xlorid tursusu, 0,1N moahlul

ammonium duzunun standart meohlulu. Osas mohlul. 0,787
qram ammonium sulfati terkibinds ammonyak olmayan distilla
suyunda hall edib, 1 litrs gadar durulasdirirlar. Alinan mshlulun
1 ml 0,215 mq NHa* 0,50 mq NCO- uygundur.

Isci mohlul. Osas standart mohlulu ammonyaksiz distills suyu
ilo 10 dofs durulagdirirlar, alinan mahlulun 1ml 0,0215 mq NH;, va
ya 0,05 mg NCO- uygundur.

VVVVVY

74.5.Tayinatin gedisi

Tayini havada ammonyak olmayan soraitds aparirlar. Analiz
olunan ¢irkab suyun hocmini elo gétiiriirlor ki, torkibinds 0,02-
0,5mgq sianit-ionlar olsun, 250 ml hocmli stokana yerlosdirirlor, la-
zim olduqda 100 ml-s gadar ammonyaksiz su ils durulasdirirlar. 5
ml gslevi mahlulu vo 10 ml natrium sulfid mohlulu slavs edib, 0,5
saat qaynadirlar.

Niimunade ammonium duzlari yiiksok miqdarda oldugda
(5Smq/t ¢ox), kolbanin divarlarini ammonyaksiz su ils yuyaraq va
hacmi 100 ml-s ¢atdiraraq, gaynamani 1-2 dafs tokrarlayirlar. Qay-
nama zamani hacmin 75 ml-dsn az diismosine yol verilmamalidir.
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Sonra stokanin igindokini soyudurlar, fenoftalena gors sulfat
tursusu ilo neytrallagdirirlar vs yens bu tursudan 5 ml artig slava
edirlor 0,5 saat qaynadirlar. Hocmin 75 ml-den az diigmasina yol
vermirlor. Stokamn igindekini qovucu kolbaya kegirirlor 20 ml
golovi mohlulu slavs edirlor va kolbani gabulediciys tokiilmiis xlorid
tursusuna (20ml) ucu salinan soyuducuya birlesdirirler 50-60ml dis-
tillat qovurlar. Sonra distillat1 100 ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirib,
cizgiye qoder durulagdiraraq, qansdirirlar. Alnan mohlulun misy-
yon hissasini (10-25 ml) gotiirib ammonyaki yuxarida gosterilen
fotometrik metodlarmn biri ila tayin edirlor. Sianit-ionlarin ammon-
yaka g¢evrilmasi miqdarca oldugundan, daracoli grafikini ammo-
nium duzun standart mehluluna gors qururlar.

74.6.Yiiksok qatiliglarin tayinin titrometrik metodu

flkin emal ovvalki bélmads tesvir olunan kimi apanrlar, lakin
distillat1 50 ml borat tursusu mohluluna yigirlar ve sonra ammon-
yakin miqdarin1 yuxarida gésterildiyi kimi aparrlar.

2.74.7.Hesabat
NCO- ionlarin migdarmi (X) mq/¢ asagidaki diisturla tapirlar.

X=a+K+0,84+1000/V

burada:

a - govulmanin titrlanmasina sarf olunan 0,02n sulfat tursusunun
hacmi, ml

K - sulfat tursusu mohlulunun gatthglanim daqiq 0,02n gatirmak
tigtin, diizalis smsali.

0,84 - Iml dogig 0,02n sulfat tursusuna sianit-ionlarin ekvivalent
migdari, mq.

vV - analiz olunan ¢irkab suyun hacmi.

75. Rodanidlor

Sonaye ¢irkab sularinda rodanidler ds sianidlsr kimi tez-tez
tosadif olunur. Zanginlosdirms fabriklorin girkab sularinda roda-
nidin toyinine mane olan fotoreagentlorin olmasinda nazars almaq
lazzmdir. Ciinki bu maddslerin torkibinds kiikiird var vs onlarmn
pargalanmasindan rodanidler amala golo biler. Cirkab suyun torki-
binda sulfidler, polisulfidler va hidrogen sulfid olduqda, sianidlarin
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istiraki tadricon onlar1 rodanidlers gevirir. Bu hallarda rodanidlarin
tayinini niimuns gotiiriilon giinds aparirlar.

75.1.Damir (III) rodanid gaklinds NCS- fotometrik metodu il> tayini

Metodun mahiyyati. Nimunanin sink xloridin qat1 mohlulu ilo
emal etdikdo sianid-ionlar1 ve heksasianoferrat-ionlar1  hall
olunmayan sink duzlarini omolo gotirirler. Cokiintiinii stizmokla
ayirirlar. Filtrata demir (III) duzunu slave etdikdo qirmizi rangli
domir (TITI) rodanid alinir.

75.2.Mane olan maddalar

Sink xloridlo ¢okdiiriilms naticesinda sulfid vo tiosulfat-
lonlarni, ksantogenatlari, iizvi tursularm okseriyatini, hamg¢inin
kolloid hissaciklerini do ayirirlar. Sink rodanid suda ¢ox yaxs: hall
olur ve miqdareca filtrata kegir.

75.3. Reaktivior

» sink xlorid, doymus mshlul.

> xlorid tursusu, sxxligi 1,125 g/sm?. Sixligr 1,199 g/sm3 olan HCl-
un 430 ml 250 ml distille suyu ils qarisdirirlar.

» demir (IIT) xlorid. 20 gram FeCl3*6H,0 100 ml distillo suyunda
hall edirlor.

> kalium rodanidin standart mehlulu. Osas mohlul 1,673 gram
kalium rodanidi distillo suyunda holl edib, hocmi 1 litra
¢atdirirlar. Alinan mohlulun 1 ml torkibinde NCS- migdan 1,00
mgq-dir.

Isci mohlul. 5 ml ssas standart mohlulu 100 ml-s gader distils

suyu il durulagdiririar. Alinan mohtulun 1 ml-de NCS—nin miqdarn

50 mkq-dur.

75.4. Tayinatin gedisi

200 ml hacmli 6l¢ii kolbasma 100 ml analiz olunan niimunadan
yetlogdirirlor, 10 ml sink xlorid moehlulunu slavs edirlor, cizgiys
gador distils suyu ile durulagdirirlar ve qargdinirlar. Bir nego
miiddot saxladigdan sonra quru filtrdon siiziirler. Pipet vasitosi ilo
tarkibinde 50-don 500 mkq qadar NCS- olan porsiyani gotiiriirler 50
ml-s qodor distills suyu ils durulagdirirlar, 1 ml xlorid tursusu, 1 ml
domir (IIT) xlorid mehlulu slava edirler, garigdinirlar vo yoxlayic
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tacritbonin mohlulu nisbetinde A=480nm onun optiki sixhgmni
olgiirler.

Toyinin nsticesini deracali cedvelo asasan tapirlar. Kalibr gra-
fikini qurmagq igiin is¢i standart mohlulundan tarkiblerinde 50-den
500 mkq rodanid-ionlar olan porsiyalar: gotiiriirlor, har porsiyani
50 ml hacma gadar distille suyu ile durulagdirirlar, harasina 1 ml
HCl va 1 ml FeCl; alavs edib, optiki sixliqlarmi élgiirlar.

75.5. Piridin-barbiturat va ya piridin-benzidin metodlar ils fotometrik
tayini

Metodun mahiyyati Torkibinds rodanidler olan mohlula
bromlu su vo ya xloramin T olave etdikds, onlar bromsiana
gevrilirlor. Bu sababdan do rodanidlori sianidlerin toyininda istifade
olunan metodlarla toyin edirlar.

75.6.Mane olan maddaslar

Toayins sianidier mane olur,onlar rodanidler kimi istifads olu-
nan reagentlorlo reaksiyaya girir, sianidlori formaldehidlo parca-
lanmas: taklif olunur.

4HCN + 10HCHO +2H,0=4CH,(OH)COOH+(CHa)sN4

Naticado gliikol tursusu ve urotropik almur. Sianidlori par-
calamagq tigiin torkibinds 0,05-don 3mq/t rodanid-ionlar1 olan 2 ml
niimuneni kip tixach deracslonmis smaq sigesine yerlogdirirler, 2
dame1 1%-1i formaldehid mohlulu slavs edib, tixacla baglayirlar va 5
dogige saxlayirlar. Sonra damci-damci bromun artigligina goder
(zaif san rong almana qgadar), bromlu su alave edirlor va 5-10 daqiga
saxlayrrlar ki, formaldehidin artig oksidlogsin. Bromun artigini
asapida «Tayinin gedisatinda» tasvir olunan kimi kenarlasdirirlar.

Sulfidlerin va iizvi maddelorin xiisusen aminlorin ytiksok miq-
darda oldugda tayins mane olurlar.

75.7.Reaktiviar

_kalium rodanidin standart mshlulu. Osas mohlulu 1,673 qram
kalium rodanidi 1 litr qaynadilmus distilla suyunda hall edirlar.
Alinan mahlutun 1 ml-nin tarkibinds NCS- miqdari 1 mg-dir.
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Isci mohlul. Olgii kolbasinda 1 ml esas mohlulu 1 litrs gader
durulagdirirlar, alinan mohlulun 1 ml-de NCS—nin miqdari 1 mkqg-
dir. Bu moahlul istifads olunan zaman hazirlanmalidir.

-domir xlorid, FeCl3*6H-0, 0,1%-li mahlul.

- metiloranj, 0,1%-li mahlul.

Basqa reaktivlor svvalki bélmads oldugu kimidir.

75.8.Tayinin gedisi

Kip tixacli yast1 dibli sinaq siigesine 2 ml analiz olunan ¢irkab
suyu yerlagdirirlar, lazim goldikds, avvalcadan elo durulagdinirlar ki,
NCS- miqdari bu hacmds 5 mkq artiq olmamahdir. Moahlulu xlorid
tursusu ilo hesabla tursulasdirirlar ki, neytrallagmadan sonra onun
artigt 0,05-0,06 ml olsun. Lazim olan tursunun migdarini, ayri
niimunani metiloranjin igtirak: ilo xlorid tursusu ilo titrlonmesindan
tapirlar. Sonra sinaq siigesini su ilo doldurulmus stokana yerlog-
dirirlar vo qaynayana gadar qizdirirlar va sinaq sisesini 30 daqiga
qaynayan su hamamnda saxlayirlar. Sonra sinaq siigesini soyu-
durlar, buxarlanan suyu avaz etmoak iigiin, hacmi distills suyu ile 2
ml-s ¢atdirirlar vo sianidlorin fotometrik metodunun tayininds is-
tifado olunan reaktivlori alave edirlor.

Toyini metodun barbiturat variant: ilo apardigda xloramin T
vermazdsn avval analiz olunan mahlula 2 ml demir (ITI) xlorid meh-
lulunu slavs edirlar.

75.9. Hesabat
Rodanid-ionlarin migdarin1 (X) mq/f, asagidaki diisturla
hesablayirlar.
X=2CIV
burada:

C - daracaloma qrafikina géra tapilmg rodanidlorin qatihgi, mg/t.

2 - analiz gedisatinda niimunanin hacminin ¢atdirilmamasi,mi.
V  -analiz iigiin gotiiriilmiis niimunanin hacmi, mi.
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76. Buxarla birgs ¢ixan aminlor

76.1.Fotometrik metod. Metodun mahiyyati.

Taklif olunan metod su buxari ilo govulan miixtlif sinifli amin-
lorin (alifatik ve aromatik, ilkin, ikili ve tigli) imumi toyininda
istifads olunur.

Metilamin vo bazi ovez edilmis aminlor (dibenzilanalin, dife-
nilamin) v tabii ki, buxarla qovulmayan aminlor (benzidin, diamin-
lar) toyin olunmur.

Bu metod, aminlarin sulfoftaleinlorlo (bromkrezol qirmizi, fenol
qrmuzi va s.) reaksiyalari naticesinde xloroformla ekstraksiya
olunan, sar1 rengli mohsullarin alinmasmna osaslanir. Analiz igiin
gotiiriilmiis niimunads aminli azotun miqdart 3-4 mq analizin
hassashgidir.

76.2.Mane olan maddalar

Aminlordon basga, piperidin, xinolin, piridin va onlarn
toromolori, habelo bezi alkaloidlor da sulfoftaleinlerlo reaksiyaya
girarak boyanmis mohsullar amsle gatirirlor. Analiz olunan suyun
torkibinds hansisa bir ugucu amin oldugda deracali grafikini bu
amina gora qururlar, oks halda grafiki dietilamins gors qururlar.

76.3.Reaktivisr

-bromkrezol qirmizi, 0,1%-li spirtli mahlul

- natrium gslavisi

-xloroform, a.ii.t.

-xlorid tursusu, a.ii.t., In mahlul.

- sulfat tursusu, a.ii.t., 0,1n mahlul.

- dietilamin hidroxloridin standart mshlulu. Osas meahlul 15,59
gram dietilamin hidroxloridi va ya 10,44 qram dietilamini (asash)
suda holl edirlor (ssasli dietilamini hall etdikde 12 ml qati xlorid
tursusu olave edirler) ve distills suyu il 1 litra gador durulagdirirlar.
Alinan mohlulun 1 litrinds aminli azotun migdar 2 qramdir.

Is¢i mohlul. Osas standart mohlulun 5 mil-ni distillo suyu ilo
llitrs qadar durulagdirirlar. Alinan mohlulun 1 litrds aminli azotun
miqdari 10mq-dir.

-sitratli bufer moehlulu, pH=3,5, 500 m! hocmli dl¢ii kolbasma
10,5070 gram limon tursusu yerlogdirirlor, 100 ml IN natrium
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golavisi alave edib, cizgiys gader distille suyu ilo durulagdinirlar.
Alinan mshlulun 234 ml basqa bir 500 ml hocmli kolbaya
yerlogdirirlor, hacmi cizgiys gadoer 0,1 xlorid tursusu ilo ¢atdiririar
va qarigdirirlar.

76.4.Daracali qrafik

‘Mikrobiiret vasitesi ilo 0; 0,2; 0,4; ...; 2ml isci standart
mohlulunu  gdtiiriib senrtifuga smnaq  sigolorinds 2 ml gader
durulasdirirlar.  Sonra  bromkrezol — qirmuzinin mahlulunu,
xloroformu slavs edir analizda olunan kimi davam edirlor. Optiki
sixliglarm olgiilorinin naticesi esasmnda aminliazot (mkq)- optiki
sixliq koordinatlarinda grafiki qururlar.

76.5. Tayinatin gedisi

500 ml hecmli qovucu kolbaya 75 qram natrium galovisi yer-
logdirib, quif vasitasi ile analiz olunan suyun elo hacmini slava edirlor
ki, torkibindoki azota hesablanmus aminlorin miqdar1 4-den 40
mkg-a gader olsun. Sonra hemin gifin vasitasi ils kolbanin tagriben
yarisina qador distillo suyunu olavs edirlor. Cihazin gebuledicisina
15 ml 1n xlorid tursusu tokiirler. Soyuducu borusunun ucu xlorid
tursusunda olmalidir. Qobulediciys taqriben 150 ml distillat
govurlar.

Sonra govmam: kasaya bosaldirlar, 0,5 ml 0,1n sulfat tursusu
slavo edirler va quruyana godor su hamaminda quzdirirlar, lakin qa-
lig1 haddinden artiq qurutmurlar. Qalig1 4 ml bufer mohlulunda holl
edib alinan mohluldan pipet vasitasi ils 2 ml gétiiriib, tixacla tachiz
olunmus, sentrifuqa sinaq siisesine daxil edirlor, 0,5 ml bromkrezol
qirmizi mahhulunu, 4 ml xloroform slavs edirlor, 2 dagiga ¢alxa-
layirlar, sonra 10-15 daqiqe senrifuglasdirirlar va xloroform tabs-
qosini ayirmaq ticlin kigik ayirict qifa kegirirlor. Tabagalori ayirdig-
dan sonra xloroform tabeqaesinin rangi 30-40 daqiqe doyismir. 3,5
ml xloroform tobagssinden (20 dsgigadsn gec olmayaraq) tixacla
tohciz olunmus deracelonmis sinaq siigesine kegirirlor, 0,5 ml
xloroform olavs edirlor, qansdirlar vo fotokalorimetrin vo ya
spektrometrin qatin qalinligi 1 sm olan gapagla baglanan kiivetine
kegirdirlor, optiki sixligr xloroforma gora &lgiirlor ve doaracoali
qrpafiks géra aminlerin azotunu tapirlar.
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76.6.Hesablama
Aminliazotun miqdarm: (X) mq/f asagidaki diisturla tayin
edirlar.
X=a2/V
Burada:

a  -dboracali grafikins géra tapilmig aminli azotun migdari, mkq.

2 - analiz gedisatinda qurudugdan sonra quru qaligin mahlulundan
yarisimn gotiiriilmasini géstaran amsal.

V  -analiz digiin gétiiriilmiis niimunanin hacmi, ml.

77. Aromatik karbohidrogenlor

Aromatik karbohidrogenlora (benzola, toluola, stirola va s.)
istehsalat proseslorin bir ¢oxunun (neftin pirogenetik pargalan-
masinda, kreking-prosesds, bezi plastik kiitlolorin vo sintetik
kauguk istehsalatlarinda vs s.) girkab sularmnda tesadiif olunur.

77.1.Fotometrik metod

Kigik qgatiliglarin toyininds agagida tesvir olunan fotometrik
metod ¢ox asan ve rahat yerins yetirilir. O, aramatik karbohidro-
genlorin formaldehid vo sulfat tursusunun qarigify ilo reaksiyasi
naticasinda qonur rengli mehsulun alinmasina asaslanir.

77.2.Mane olan maddalar

Istifads olunan reaktivlorls ranglonmis mahsullar smsls gatiran
ugucu fenollar (fenol, krezol) tayino mane olurlar. Analiz olunan
suyun torkibinds ugucu fenollar oldugda, aromatik karbohidrogen-
lori golavili mohluldan svvalcadon qovurlar vo onlari distillatda
tayin edirlor. Ugucu olmayan fenollardan-hidroxinon aromatik
karbohidrogenlerin teyinine mane olmur, pirokatexinin iso reaksiya
moahsulu ¢ox zaif boyanmig oldugundan, oksor hallarda onu nozers
almurlar.

77.3.Reaktivior

- formaldehidls sulfat tursusunun qarigigl. 1 ml 37%-l
formaldehid mahlulunu 100 ml k.t. 1,84qg/sm3 sixliqh sulfat tursusu
ile gangdirirlar.

170



- karbon dordxlorid k.t. Texniki preparatdan da istifade etmak
olar, lakin onu svvalcadan k.t. sulfat tursusu ile o vaxta gader yu-
yurlar ki, yuxarida gosterilon reaktivls garigdirdigda mshlul rong-
lenmosin.

- toyin olunan karbohidrogenin (benzol, toluol, stirol vs s.)
spirtde standart mshlulu. Bu mohlulun 1 ml-ds karbohidrogenin
miqdart 0,1 mq olmaldir. Onu tazs qovulmus karbohidrogenden
hazirlayirlar. Polimerlosmanin garsistm1 almaq tglin, qovuldugdan
sonra stirola azca hidroxinonun slavs olunmasi tévsiys olunur.

77.4.Tayinatin gedisi

Analiz olunan suyun els hacmini gotiiriirlor ki, tsrkxbmda aro-
matik karbohidrogenisrin migdan 0,025-0,8 mqg-a qadar olsun, ke-
girirlar ayiric1 qifa, analiz olunan (;irkab suyun her 100 ml 25 ml
karbon tetraxlorid slavs edib, qarigdirirlar vo garigigi tebagelasmaye
qovurlar. Bagqa kigik ayiric1 qifa 5 ml formaldehidlo sulfat tursu-
sunun qarisigin tokiirler va birinci ayirici qifdan g¢ox ehtiyatla agagi
tabageni bosaldirlar, 1 daqiqe yaxsica qargdirirlar, tabagologma
liglin 5 doqgiqe saxlayirlar vo boyanmis tursu tobsgesini siiga siizgac
lovhacikli qifdan kegirirler vo filtirati Bunxen kolbasma taxilmis si-
naq siigosing yigirlar. Stizmoni sovurma ils aparirlar. Eyni zamanda
biitiin reaktivlorle yoxlama tocriibani aparirlar, bu magsadls distilla
suyunun hocminin analiz lgiin gétiiriilmiis ¢irkab suyun niimuno-
sinin, hocmi godar gotiiriirlor. Siizondon sonra darhal ranglonmis
mohlulun optiki sixligim dalga uzunlugu A=413nm yoxlayici mohlu-
lun nisbatinds gatin qalmlig1 1 sm olan kiivetlords Slgiirler. Toyinin
naticesini daracali grafikinden tapirlar. Qrafiki qurmaq ti¢lin aroma-
tik karbohidrogenin standart mohlulundan 0,25 ml-e 8 ml godar
porsiyalar gotiiriirler, her porsiyani distille suyu ils 100 ml qadar
durulagdirirlar vo sonra niimunonin analizi kimi davam edirlor.
Cirkab suyun terkibindo ugucu fenollar olduqda, analizo gotiiriil-
miig niimuno porsiyanin neytrallagdirmasi liglin hor 100mi-ns 5 ml
60%-li kalium gslovisi slavs edirlor, karbohidrogenleri qovurlar vo
yuxarida goéstarilon kimi onlar1 distillatda toyin edirler. Bazi girkab
sulart karbon tetraxloridlo garigdigdan sonra pis tabegslosir. Bu
halda avvslcadan galovi moahlulundan karbohidrogenlerin qovulma-
s1 tévsiys olunur.
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78. Etilenglikolun fotometrik metodu ilo tayini

Kimya sonayesinin bozi miiessisslerinde ¢irkab sularin tarkibin-
do adoten yiiksok qatiigda olan etilenglikola CHOH-CH,OH
tesadif olunur.

78.1.Metodun mahiyyati

Toklif olunan metod etilenglikolu natrium periodatla formal-
dehide goder oksidlosmasina v axirmeint fenolhidrozinls va heksa-
sianoferratla (I1) toyinins asaslanir.

78.2.Mane olan maddalar
Formaldehids gader oksidlogen va ya pargalanan biitiin mad-
dolor, masalen metil spirti, metilakrilat va s., tayine mane olurlar.

78.3.Reaktivlor

Natrium periodat NaJOs, 6,6%-li mohlul. NaJOs; duzu
Na3H,JOs duzu ilo avez oluna bilor. Qslovi miihitinde natrium yo-
didi bromla oksidlesdirarsk laboratoriyada bu duzu almaq olur.

NaJ + 4Br; + 10NaOH = Na3;H,JO¢ +8NaBr +4H,0O

Mexaniki garisdirici ils tshciz olan 2 litr hecmli stokanda 25
gram NaJ vs 132 gram NaOH 1 litr suda hall edirlor. Mshlulu
80°C-ya gader qizdrrirlar vo ucu mayeds olan damcilayict qifdan ya-
vas-yavas 40 ml brom slave edirlor, Bromu 2 ml/daqiqs siiratls slave
edirlor. Reaksiya qanisiginin temperaturu deqiq 80°C soviyyesinda
saxlanilmalidir.

25-40 dagiqadon sonra birden xeyli miqdarda kristal duzun
¢okiintiisii ditgiir. Mshlulun qizdiriimas: giiclii tekanlarla miisahids
oldugda, mayeni ¢ékiintiiden ayiraraq basqa stokana kegirirlor vo
galan bromu slava edirlor. Diisen Na3;H,JOs kristillar Biixner qi-
finda sorulur ve distills suyunun 20-25 ml hacminds dérd porsiyas:
ils yuyurlar.

Qifdaki kristallarin iizerine suyun porsiyasin tékib, 15 daqigs
gozlayirlar vo sonra sovururlar. Yuyulmus kristallar1 havada quru-
durlar. Bu duz suda az hall olunur, lazim olan qatiligli mshlulu
almagq iigiin, kigik porsiyalarla 10%-li sulfat tursusu slavs edirlor.
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kalium nitrat, doymus mahlul.

etilenglikolun standart mehiulu. 4 gram etilenglikolu suda
holl edib, hacmi 1litra ¢atdirirlar, ahnan mshlulun 1 ml-nin
tarkibinds etilenqglikolun miqdar1 4 mq-dir.

fenilhidrozin hidroxlorid, 7,5%-11 moahlul

izopropil spirti, a.ii.t.

kalium heksasianoferrat (I1I) Ks[Fe(CN)s], 5%-li mahlul.
natrium galavisi, 10%-li mahlul.

aktivlagdirilmis kémiir BAU. Satisda olan preparati sokslet
cihazina yerlasdirirlor va bir negs dofs etil spirtin efirla (2:1
hacms gors) qansigr ilo ekstraksiya edirlor. Sonra emal
olunan hacm qalana gadar kémirlii avval havada sonra iss
spirt-efir qarigignin iyi itans gadsr 90-100°C-da quruducu
dolabda qurudurlar.

> etil spirtin va efirin garigig1 2:1 hacm nisboatinds

» doracaloms grafiki. Daracoloms grafikini qurmagq igiin eti-
lenglikolun standart mahlulundan 0,5; 2; 3 vo 4 ml gétiiriib,
distillo suyu ils 5 ml-s gadsr durulagdirirlar vo sonra tayinin
gedisatinda oldugu kimi davam edirlar.

vV

VVVVY

78.4.Tayinatin gedisi

Etilenglikolun miqdar1 0,4-3,2 g/l oldugda, analiz olunan
¢irkab suyun 5 ml-ni (etilenglikolun miqdar1 2-16 mq) smaq siige-
sina yerlogdirib 5 ml Na;H2JOs mohlulu slavs edirlor. Otaq tempera-
turunda (20°C) 1 saat harakotsiz saxlayirlar. NaJOs-don istifads et-
dikds yalmz 2,5 ml bu duzun mohlulunu slavs edirlor vs emal vax-
tim1 20 doaqigays gador gisaldirlar. Sonra 0,5 ml doymus kalium
nitrat mohlulu slavs edirlor. Durulagdiqdan sonra alinan forma-
aldehidi tayin etmoak iigiin 0,5 ml gétiiriirlor. Gotiiriilon porsiyani si-
naq siigosino kegirib 0,5 ml izopropil spirti, 0,5 ml fenilhidrozin
moahlulu slava edirlor, qarigdirirlar va 10 daqigs horokotsiz ha-
zirlayirlar. Sonra 0,3 ml kalium heksasianoferrat (III) mohlulu slavs
edirlor va 5 daqigadon sonra 2 ml natrium hadroksid mshlulunu
slavs edirlar. 4 daqiqaden sonra 20 sm3 gadar distills suyu ila durru-
lagdirirlar va 10 dagiqadan sonra yoxlama tacriibenin nisbatinds
gatin qalinhiglr 2 sm olan kiivetds A=570nm dalga uzunlugunda
onun optiki sixhgn Slgiirlar. Yoxlayici tocriibads analiz olunan su
ovazine 5 ml distille suyu gétiiriirlor vo onu analizin biitiin

173



morhalslarinden  kegirirlor. Etilenglikolun miqgdar1 10-400 mg/X.
Qaynayan su hamaminda 100 ml analiz olunan mohlulu 5sm?*hocm
galana godor buxarlandirlar vo sonra yuxarida gosterilon kimi
davam etdirirlor. Buxarlanma vaxt1 etilenglikolun 15-20% -i itir.
Diizalisi asagidaki iisullarla daxil etmok olar.

1. Verilon deracsli grafikdan istifads edarak, toyinin naticasing
17,5% (orta xata) slave etmakla.

2. Xiisusi doracali qrafiki qurmagla 0,25; 0,5; 1;...;5 ml
etilenglikolun standart mshlullarin 100 ml gadar distills suyu ilo
durulagdirdigdan sonra, heresini 5 ml gedsr buxarlandirirlar va
sonra «analizin gedisatinda» olan kimi davam edirlor.

79. Piylor va yaglar

Bitki va heyvan monsali piylora va yaglara (hemginin yiiksok
molekullu yagh tursularin duzlarina-sabunlara) qida senayesinin vo
moaiset xidmoti miiessisalarin va bagqalarin ¢irkab sularinda tesadiif
olunur.

Ayrni-ayr tayini.

79.1.Metodun mahiyyati

Petroley efiri ils gox dafali ekstraksiya ilo girkab sularinda bu
ekstragentds holl olunan biitiin maddsler ¢ixarilir, bitki va heyvan
mangali piyler ve yaglar, basqa lipidlor, homeinin neft mshsullar:
(esasan minera] yaglar). Ekstraksiyani pH>2 apardiqda, yagh tur-
sularin duzlan (sabunlar) su mshlulunda qgalir. Ekstrakt: iki hissaya
béliirlar. Birinden halledicini buxarlanma ilo kenarlagdinirlar ve ga-
ig1 gokoarak biitiin piylorin vo qovma temperaturunda ugucu olma-
yan neft mohsullarm imumi miqdarm tapirlar. Ekstraktin o biri
hissasini aliminium oksiddan (ya basqa uygun olan sorbentdon)
kegirirlor va neft mohsullarnm miqdarin: qravimetrik metodla to-
yin edirler. Bu tayinlarin naticalarin forgina géra piylerin va petroley
efiri ilo ¢ixarilan basqa lipidlerin imumi miqdarim tapirlar.

Petroley efiri ilo ekstraksiyadan sonra qalan sulu mohlula
pH=1 olana gador sulfat tursusu alavs edirler vo eyni holledici ilo
tokrar ekstraksiyam apanrlar. Belo niimunade sabun soklinda olan
yagl tursularin migdarini toyin edirlsr, yeni onlarin natrium, ka-
lium va bagqa duzlarini.
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79.2. Tayinatin gedisi

Analiz olunan mohlulda pH>2 olmahdir. Ekstraksiyadan svval
mohlula 2-3 gram NaCl daxil edirlor. Ekstraksiyadan sonra taba-
qolosma pis getdikds, slava olunan NaCl-un migdarim goxaldirlar.
Ekstragent kimi petroley efirindon istifads olunur. Biitiin istifada
olunan siisa qablarm divarlanm (aywric1 qif, niimuns saxlanan gab)
20-25 ml porsiyalarla bir nego dofo yumagqla ekstraksiyani aparirlar.
Ekstrakt1 koézerdimis natrium sulfatla qurudurlar, 100-150 ml
hacmli 6l¢ii kolbasina kegirib, nisana gadar petroley efiri ilo durru-
lagdiririar.

Ekstraktin miisyyan porsiyasini ¢okilmis biiksa kegirirlor va
quzdiraraq ehtiyatla petroley efirini konarlagdirirlar va sonra 100-
105°C -ds quzdinb, biiksii yenidon ¢okirlor. Petroley efiri ilo niimu-
nanin mitayysn hacmindoan ekstraksiya olunan biitiin maddalorin
miqdarini belos tapirlar.

79.3.Hesablama
Ekstraksiya olunan maddalori (Xi) mq/l asagidaki disturla
tapirlar.
X=(mi-mz)*Vz*1000/V; V
burada:
m, - ekstragen kanarlagdiqdan sonra, qahqla birga biiksin kiitlasi, mq.
m, - bog biiksin kiitlssi, mq.
V - analiz iigiin gétiirilmiis niimunanin hacmi, ml.
V, -gotiiriilmiiy ekstraktin miiayyan porsiyasimn hacmi, mi.
V, - ekstraktla olan él¢ii kolbasimn hacmi, ml.

" Ekstraktin o biri miisyysn porsiyasim sorbentli kalonkadan
kegirirlor vo qravimetrik {isulla neft mohsullarin miqdarmi (X3)
miqdarm yuxarnidaki diisturla analoji olaraq tapirlar. X;-X, farq
bitki vo heyvan mansali piylorin migdarim gostarir.

Birinci ekstraksiyadan sonra qalan su mshluluna pH<! godar
2n sulfat tursusu slavo edirlor vo eyni iisula petroley efiri ilo
ekstraksiyan aparirlar vo ayrilan maddaleri gravimetrik iisulu ils
toyin edirlor. Belo X3 yagh tursulara hesablanmis sabunlarin
miqdarim mq/l-ds tapirlar.
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80. Alifatik siramn ugucu tursulari

80.1.Umumi migdarin tayini

C,Haar1COOH vo CoHz,.1COOH homoloji siramn molekulla-
rmnda karbon atomlarm migdari 1-6 olan an kigik iizvlori alifatik
siranin ugucu tursularina aiddir.

Bunlardan an boyiik shomiyyati sirks tursusu kasb edir, bunun
ligiin do alifatik siranin ugucu tursularn tayininin noticasi sirks tur-
susuna hesablanir. Cirkab sularma alifatik siranin ugucu tursulari
yanacagm pirogen par¢alanmasindan, sirke tursusu vo miirokkab
efirlor, sintetik kauguk v bagqa istehsalatlarinda daxil olur. Bun-
dan bagqa onlar cirkab sularinda iizvi maddslerin qiciglanmasindan
omols golirlor.

80.2.Metodun mahiyyati

Metod cirkab suyunda fosfat tursusu il tursulagdigdan sonra
bu tursularin govulmasma va govmani fenolftaleinin istiraki ilo
galavi ils titrlonmasins ssaslanur.

80.3.Reaktiviar
» natrium galovisi, 0,1n va 10%-1i moahtul.
» fosfat tursusu, 10%-li mohlul. Sixhig 1,7g/sm? olan fosfat
tursusunun 70 ml 1 litro qadar su ilo durulagdirirlar.
> fenolftalein, 1%-li spirtli mahlul.

80.4.Tayinatin gedisi.

Qovucu kolbaya 50-200 ml analiz olunan sudan daxil edirler
(bu hocmds ugucu tursularm migdan 30 mekv. ¢ox olmamaldir),
lazim goldikds hocmi 100 ml distile suyu ila durulasdirirlar vo fe-
nolftaleina gore 10%-li natrium galovisi ilo goalovilegdirirlor. NaOH
artighgin slava edirlar va kolbam mayenin hacmi 50-60 ml qalana
gadar govurlar. Qovucu kolbada qalan mayeni ilkin hacms qgador
distille suyu ilo durulasdirirlar, 10 ml fosfat tursusu ilo tursu-
lagdirirlar vo qovman aparirlar. Soyuducu il> gabuledicini birlasdi-
ran alonjin ucu gabuledicidaki 10 ml suyun i¢inds olmahdur.

Qovucu kolbada mayenin miqdar1 10-15 ml oldugda, qizdiril-
mam saxlayirlar, kolban soyudurlar ve 50 ml distillo suyu slava
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edirlor vo qovmant yens ds eyni hacmdo maye qalana qader davam
edirlar.

Karbon dioksidi, hidrogen sulfidi, kiikiird dioksidi va sairani
konarlagdirmag tigiin distillatdan 10-15 daqiqs hava iifiiriirlar, sonra
10 damac1 fenolftalein slava edirlor vo itmoyan zsif ¢shrayr rang
alinana gadar daqiq 0,1N natrium golovisi mohlulu ils titirlayirlar.

80.5.Hesablama. Sirks tursusuna hesablanmus ugucu tursularm
miqgdarim mqgekv/€ (X) vo ya mq/f (X!) miqdarim asagidaka diis-
turla toyin edirlor.

X=a+ K-0,1-1000/V
X1=32K+6,0°1000/V

burada:
a - titrlomaya sorf olunmus 0, 1n natrium qalavi mahlulun hacmi, ml.
K -NaOH mahlulunu 0,1n qatihgina gatiran diizalis amsal.
V - analiz olunan ¢irkab suyun hacmi, ml.
6,0 - qgram 0,1n natrium galavi mahlulun 1 mi-a uygun olan sirka

tursusunun migdari, mq-la.

81. Tetraetilqurgusun

81.1. Fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Metod tetraetilqurgusunun yodla (ya da bromla) qizdirdigda,
onun par¢alanmasi naticasinds azad qurgusun ionlarin alinmasmna
asaslanir. Tetroetil qurgusunu svvales ¢irkab suyundan iizvi halle-
dicilerls (benzin, xloroform, petroley efiri vo s.) ¢ixarmaq lazimdir.

Su hovuzlarin suyundan tetraetilqurgusunun yol verilon hodds
olmamasi nozords tutulduguna gors, qurgusun ionlarmi analitik
tisullarm an hassas olani ilo tayin edirlor.

Sulfafarsazenin [4-(n-sulfofenilazo) — 4 nitrodiazoaminobenzol-
2-arsn tursusunun natrium duzu, pliimbon] istifadssi ilo iisulu
aparirlar.

81.2.Reaktivlor

> Qurgusun nitratin standart mohlulu. 9sas mahlul. 1,0240 gram
qurgusun nitrati1 Pb(NO;s), 1 litr hocmli 6l¢ii kolbasina kegirib,
3%-li ammonium asetat mohlulunda hall edirlor vo eyni mah-
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lulla hacmi cizgiys catdirirlar, alinan mshlulun 1 ml-do

Pb(C;Hs)s - iin miqdan 1 mg-dir.
» Isci mohlul. 1 litr hecmli 6lgii kolbasina 10 ml ssas standart
qurgusun nitrat mohlulu yerlogdirib va cizgiya gador distille
suyu ilo durulagdinirlar, ahman mohlulun 1ml-do Pb(C:Hs)a
miqdan 10mkq uygundur.
ammonium asetat, 3%-li mohlul. Moahlul neytral vo ya metil
qirmuziya gora zaif tursulu olmahdur, oks halda onu 2%-li sirks
tursusu alava etmaklo neytrallagdirirlar.
sirka tursusu, 2%-1 mohlul.
petroley efiri (70°C gadar qovulmus benzin)
yod, petroley efirinds va ya benzinda 5%-li mahlul.
sulfat tursusu, sixhg: 1,84 g/sm? a.i.t.
sulfarsazen, 0,In natrium tetraborat mohlulunda 0,05%-l
mahlul
natrium tetraborat (bura) Na;B4O7°10H:0, 0,1n mohiul.
Taza qaynadilmis vo soyudulmus distilla suyunda 19,07 gram
a.ii.t. reaktivi holl edib, hacmi 1litrs ¢atdirirlar.
Natrium xlorid, a.ii.t.
xlorid tursusu, 0,1n mahlul.

v
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81.3.Daracali qrafiki

Qrafiki qurmagq iigiin 0,2; 0,4; 0,6;...; 2,0ml qurgusun nitrat is¢i
standart mohlulunu gotiiriib, harssins 0,2ml 0,ln xlorid tursusu
olavo edib, 9,5 ml-o godor natrium tetraborat mohlulu ilo duru-
lagdirirlar va 0,5ml sulfarsazen mohlulunu slavs edib, ranglonmis
mohlulun optiki sixligini asagida gostarilon kimi dlgiirler.

81.4.Tayinatin gedisi

Ayiricr gifa 500ml analiz olunan ¢irkab suyunu daxil edirlar, 30
qram a.ii.t. natrium xlorid, 30 ml petroley efiri vo ya benzin slavs
edib, 5 dogiqs salxalayirlar vo mayeni tobagalogmaya saxlayirlar. 20
daqiqadan sonra iist tabagani ayirirlar, su tabaqasini iss yeniden eyni
porsiyal iizvi holledici ilo calxalayirlar. Ekstraktlan birlesdirirler,
lazim goldikdo kagz filtirden siiziirler va axirmcin eyni ekstragentls
yuyurlar.

Aliman petroley efirinds tetraetilqurusun moehlulunu kigik ¢ini
kasaya kegirirlor, 4ml benzinds yod mohlulunu slavs edirlsr vo hal-
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ledicini su hamaminda buxarlandirirlar. Soyudugdan sonra kasada-
ki gahga 1 ml sulfat tursusu olava edirlor vo iistii ortiilii elektrik
sobada kasamin igindoki tam quruyana qadoer buxarlandmirlar.
Biitiin kémiirlii hissaciklorin yanmas: ti¢iin kasani mufel sobasma
yerlosdirirlor vo ehtiyatla 500-6000C temperaturda kézardirlor.
Soyudurlar, qaligi 2 ml ammonium asetat mshlulunda hall edirlor
vo migdarca 10 ml hecmli dsracolonmis smnaq siisasins kegirirlor
(lazim goldikds filtrdan siiziirlor) va kasam (filtiri) 0,1n natrium
tetraborat moahlulu ils yuyurlar vo yuyucu sulan sinaq siigasinda
olan moahlula slavs edirler.0,2 ml 0,1n xlorid tursusu slava edirlor,
hocmi bura mohlulu ilo 9,5 ml-o ¢atdirirlar vo 0,5 ml sulfarsazen
mohlulu slavs edirler. 10 dagigedon sonra alinan ronglenmis moh-
lulun isiqudulmasini A=510nm dalga uzunlugunda élgiirlor. Ikinci
kiivetds yoxlayic tacriibenin mohlulunu tékiirler. Yoxlayict tacrii-
bads 500 ml distillo suyunu gétiiriib, analizin biitiin marhslolerinden
kegirirlor. Tayinin naticasini deracali qrafikine gérs tapirlar.

82. Formaldehid

82.1.Xromotrop tursusu il> fotometrik metod

Metodun mahiyyati. Sulfat tursusunun istiraki ilo formaldehidin
durulagdirilmig mohlullan xromotrop tursusu (1,8
dihidroksinaftalen 3,6-disulfotursu) ilo qizdirdiqda reaksiyaya girir,
avvalca rengsiz kondensasiya mshsulu almir.Sonra bu mohsul suifat
tursusu ils oksidlasorak, tiind qirmuz1 rangli birlosma amals gotirir.

82.2.Reaktivisr

- sulfat tursusu, sixlig: 1,84 g/sm?, 1n mohlul

-Xromotrop turgusu, 2%-li mshlul. Xromotrop tursusunu pre-
parati tomiz olmalidir. Texniki xromotrop tursusunu asagidaki me-
todla tsmizlayirlor. 1 litr hecmli yumrudibli kolbaya 66 qram tex-
niki xromotrop turgusu va 500 ml 30% natrium asetat mohlulu té-
kiirlor. Qangif1 qaynayan su hamaminda 30-35 doqige quzdirirlar,
mohlulu kémiirdsn va xromotrop tursusunun qahgindan ayirmaq
tiglin titrloyirlor.

Tiind-qonur rongli filtrata 7,5-10,0 ml qat1 natrium hidrosulfit
mohlulu slavs edirlor (xromotrop tursusu mohlulunun rongi saral-
maldir), konqo reaksiyasina goro mohlulun sixligr 1,19g/sm? olan
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xlorid tursusu ilo tursulagdimrlar veo 15-200C gadar soyudurlar.
Ayrilan xromotrop tursusunu sovurub, 50-75 ml 10%-li natrium
xlorid mahlulu ilo yuyurlar. Sixilmis mohsulu yens 50 mi spirtlo
yuyurlar va 50-70°C temperaturda qurudurlar.

-natrium galavisi, 1n mahlul.

- yod, 0,51 mahlul

- natrium tiosulfat, 0,05n mohlul

- nisasta, 0,5%-1i mohiul.

- formaldehidin standart mshlulu. Qati mahlulu durulagdirirlar,
alinan mohlulun 1 ml-de formaldehidin miqdan 2 mq olmahdir.
Durulasdinimis mohlulun titrini yodometrik iisulla toyin edirlor.
Bunun ii¢iin mehlulun 5 mi-ne 50ml yod mohlulu vo 15 ml NaOH
mohlulu alava edirler, 15 dagigadan sonra 20 ml 1n sulfat tursusu
mohlulu ils tursulasdirirlar va yens 15 dogigedsn sonra ayrilan yodu
nisastanun istiraki ilo natrium tiosulfat mahlulu ilo titirlayirlor.
Moshlulun rangi bir nego sutka itmir.

82.3.Daracalali qrafiki

Qrafiki qurmag tgun formaldehidin standart mshlullan hazir-
Janmahdir. Bu mohlullarin 1 ml torkibinds formaldehidin miqdari
0,5-don 20mkq gader olmalidir. Har mohluldan 1 ml gétiiriib onlari
analiz olunan mohlul kimi xromotrop vs sulfat tursulari ilo emal
edirlor, 50 ml-a godor durulagdirirlar vo istquduculugunu dlgiirlar.

82.4.Tayinatin gedisi

Formaldehidin miqdari 0,6 mg/¢ - den gox olduqda, analiz olu-
nan ¢irkab suyun elo hacmini gotiriirlor ki, torkibinds formal-
dehidin migdan 0,125-5 mq olmalidir, lazim olduqda, su ilo 200ml
gador durulagdinrlar, qovucu kolbaya kegirirlor va 10 ml 1,84g/sm?
sixhqh sulfat tursusu ils tursulagdirirlar. Sonra kolbani soyuducu ilo
birlogdirorak 130-135 ml mayeni qovurlar. Qovucu kolbam
soyudub, igine 100 ml distills suyu tokiib, qarigdirirlar va yens 100
ml govurlar. Distillati 250 ml hacmli 6l¢ii kolbasma kegirirlor va su
ils cizgiys gadar durulasdirirlar va qarigdirirlar.

Kolbadan 1 ml mohluldan gétiiriib, 0,5 ml xromotrop tursusu
mohluly, 5 ml 1,84g/sm? sixhigh sulfat tursusu alava edirlor va
kolbam 30 dogigs gqaynayan su hamamnda saxlayirlar. Mahlulu
soyudub, 50 m! hacmli &lgii kolbasina kegirirlar va distillo suyu ilo
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hacmi cizgiys g¢atdirirlar. Mahlulu garigdirib 5 sm laymn qalinlig
olan kiivetds vo A=570nm dalga uzunlugunda yoxlayici tacriiba
mohlulun nisbatinds onun optiki sixligin Slgiirlor.

Is1q udmanin molyar amsalt 12¢103 barabardir.

Formaldehidin migdar1 0,06-dan 1,2 mqg/f qoder olduqda,
qgovucu kolbaya 200ml analiz olunan mohluldan tokub, 1,84 q/sm?
stxligli sulfat tursusu ilo tursulasdirib ve yuxarida gosterilen kimi
qovurlar. Distillati 250 ml-s qadesr durulagdiririar. Smagq siigesine 6
ml distillat gétiiriitb, 0,5ml Xxromotrop tursusu, Sml 1,84 g/sm?
sixligh sulfat tursusu alave edirlor va sinaq siigosini qaynayan su ha-
mamunda 30 doaqigs saxlayirlar. Sinaq sligesini otaq temperaturuna
godoar soyudub, 20 ml hacma godor distills suyu ile durulagdiririar ve
qatin galinliga 5 sm olan kiiveta kegirirlor ve optiki sixhigini dl¢iirlar.

Daoracalali grafikini qurmagq tigiin 6 ml-de 0,3-den 6 mkg-a
gadar formaldehid olan standart mohlullardan istifads olunur.

83. Xloroform vo karbon dord xlorid

83.1.Fotometrik metodla iimumi migqdarin tayini
Metodun mahiyyati. Qolovi mithitinds karbon dord xlorid v
xloroform piridinls tiind- qirmuzt rongli birlesmalar amals gatirir .

83.2.Qlutakon aldehidin

Qlutakon aldehidin xlor téramolori davamsiz birlagmalar oldu-
guna gors, optiki sixligm olgiisii A=536nm dalga uzunlugunda dor-
hal apariimahdir.

83.3.Reaktivlor

- piridin, tazo qovulmus va susuzlagdiriimis

- natrium qalovisi, 0,1n mahlul

- karbon dérd xloridin standart mahlulu. ©sas mohlul. 50 ml
hocmli 8l¢ili kolbasina az miqdarda quru piridin daxil edib, tixacla
baglayirlar va ¢akirlar. Sonra kolbaya az hacmds karbondérdxlorid
olava edirler, tixacla baglayirlar, qangdirirlar ve yeno ¢okirler.
Kiitlolor farqgi daxil olunan karbon dordxloridin kiitlesini gosterir.
Cizgiys qadar piridin alave edib, qarigdirirlar.
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Isci mohlul. Bsas standart moahlulu quru piridinle els durulas-
dirirlar ki, alinan mahlulun 1 ml tarkibinds CCl-iin migdar 0,1mq
olsun.

83.4.Tayinatin gediyi.

50-100 ml! analiz olunan girkab sudan (CCls migdarmdan asili
olaraq) qaba yerlosdirirlor. Qobuledicilor kimi iki ardicil birlogmis
siisa qablardan istifads olunur, birinciye 15 ml, ikinciys 10 ml pi-
ridin tokiirlar. 25-30 daqigs biitiin sistemdon hava kegirirler, sonra
gobuledicilords olan piridin porsiyalarla birlegdirirler ve miisyyan
hecmini gotiiriib (terkibinde CCls-iin miqdari 0,1-1,0 mq olmalhdir),
deracslali va kip tixacla tshciz olunmus sinaq siisesine yerlogdirirlar
vo 10 ml hocms qodar piridinls durulagdirirlar. Biiretdon 0,4 ml
natrium golavi mshlulunu slavs edib, tixacla baglayirlar vo qarigdi-
rirlar. Tixacl bir az qaldiraraq (tam kip olmamaq li¢iin) sinaq
siisasini 15 dagigs qaynayan su hamamina yerlssdirirlor, sonra 5 ml
distille suyu slavs edirlor, otaq temperaturuna godar su axininda
soyudurlar vo alnan rongli mohlulun optiki sixhgm A=536HM
dalga uzunlugunda yoxlayic1 tacriibs mohlulun (temiz piridinin uy-
gun hocmins eyni migdarda natrium golevi mehlulunu slavs edirlor
vo qaynayan su hamaminda qizdirirlar) nisbatinds 6lgiirlor.

Niimunads karbon dérdxloridin migdarint deracaleli grafikines
goro tapirlar. Daracalali grafikini qurmagq iigiin 1-den 10 mi-o godar
standart igci mohlullardan gétiiriib, daracslonmis sinaq siigelorine

yerlegdirilan va sonra analizin niimunssinda olan kimi davam edir-
lar.

84. Konduktometrik metodu ilo karbohidrogenlords
karbon dioksidin toyini.

84.1.Metodun mahiyyati va tayinati
Metod barium hidroksid mohlulu ile karbon dioksidin ekstrak-

siyasma va sonra reaksiyaya girmoyon Ba(OH),-nin gatiifmin
konduktometrik isulu ilo tayinina asaslanir.

Ba(OH),+CO; — BaCOs|+ H,O
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84.2.0Icii vasitalar, cihazlar, reaktivior, mohlullar

» konduktometr OK-102 vs ya OK-1012/1 (Macaristan) ya da
basqa markali
Zinqirova benzar elektrod OK-902, cihazin komplektinda
tadariik olunmus.
Ultrotermostat miixtalif tipli, 25+0,1°C-s tanzimlenmis
25sm? hacmli termostat 6zok
DUIST 20292-74 gors sifr1 avtomatik diizelon biiret 7-2-3 vo
ya 7-2-10
DUIST 20292-74 gora pipet, 2-1-25
DUIST 25336-82 gora qif BD-1-100 XC-1
Metal konteynerina yerlogdirilmis 100sm3 hacmli siigo qab
DUIST 4107-78 k.t. vo ya a.ii.t. Barium hidroksid, 0,05n
sulu mahlul
DUIST 3118-77 xlorid tursusu k.t. 0,1n sulu mohlul.
DUIST 6709-72 gbra qaynamaqgla COz-don tamizlenmis
distills suyu.
COsz-don azad olmaq iigiin askarit vo ya shongle doldu-
rulmus iki kalonkadan kegon DUIST 9293-74 gora azot

V. VV VVVY VYVVY VY

84.3. 0,05N barium hidroksid mahlulun hazirlanmast

Qaynayana qadsr quizdirilmis 1dm? distills suyunda 32 gram
Ba(OH),*8H,0 hall edirlar. Isti mohlulu pambigdan kip kegon ti-
xacli siisa qaba siiziirlor. Bu tixaca sifrin avtomatik diizalan biiret va
tozyiqi artiran armudcuq taxilib. Biiret atmosferdsn baglanan aska-
rit borusu ilo qorunur vs yalniz mohlulun dozalarin béliinmasinds
acilir. Tozyigi yaradan armudcuq biiretlo kran ve askarit borusu
vasitasi ilo birlesir. Krani yalniz biireti dolduran zamanda agirlar.

Ba(OH);-nin normalligim vizual tsulla tayin edirlar, miisyyan
olan mohlulun hacmini fenolftaleinin istiraki ilo 0,1n xlorid tursusu
mohlulu il titirloyirler. Ba(OH); —nin gatiligim grafik qurulan giin-
do tayin edirlar.

84.4.Daracali grafikinin qurulmasi

Termostat: qosub, ozliikde 25+0,1°C temperaturu saxlayirlar.
Konduktometri, cihaza slava olunan telimata gérs ise hazirlayirlar.
Tomiz quru 6zlilys pipetls 25 sm3 tozo qaynamus distills suyu tokiib,
azot axmini qosurlar, ozliililys elektrodlar: daxil edirlor, mahlulu 10
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dagiga 25°C saxlayirlar vo cihaza gors elektrik keciricinin giymatini
yaziriar.

Sonra mikrobiiret vasitesi ila 8zliys 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,7;
1,0; 1,3; 1,5; 1,7; 2,0 sm3> Ba(OH)-nin her porsiyasmdan sonra
cihazda dayamiqh gdsterici alinana goder mohlulu qarigdirirlar ve
har dafa elektrikkegiriciliyini qeyd edirlar.

Dlava olunan titratin her néqtesinds Ba(OH):-nin qatihgmi
asagidaki diisturla hesablayirlar.

Cmol/dm3=V;*N/V,+V;

Burada:
V, - verilon noqtads alava olunmug borat suyunun hacmi, sne,
N - barit suyunun daqiq molyarhig, mol/dm’.
V, - dzliliikdon gotiiriilmiis distills suyun migdar

Millimetr kagizinda mohlulun elektrik kegiricisinin Ba(OH).
qatiligindan asilliq qrafikini qururlar. Bu grafik diizxetlidir.
Doracalomeni iki dofe aparirlar. Alman doracelali grafikini analiz
gedisatinda Ba(OH), gatihgimn toyininds istifade edirlor.

84.5. Tayinatin gedisi

100sm? hocmli siige qaba pipetlo 25sm? distille suyu yerlos-
dirirlor, slave olunan cadvsle uygun mikrobiiretdon 0,1-2,0 sm?
Ba(OH); slavs edirlor. Butulkan: tixacla baglayib metal konteyners
qoyurlar, konteyneri gapagimn: burub barkidirler ve texniki torazide
cokirler. Karbohidrogenlori tutumdan yigib, yeniden gokirler.
Konteynerin igindokini 3 deqgige calxalayirlar, artiq tezyigi iyno
vasitosi ilo agib buraxirlar (karbohidrogenlorin tam buxarlandir-
mamaq sarti ilo), igindakini derhal ayirict qifa kegirirlor va asagidak:
tobegeni avvalcadan yuyulmus, qurudulmus ve termostatlanmis
elektrik keciricini 6lgan 6zlitys bosaldirlar.

Tomizlonmis azotun fasilesiz axininda 6zliilit mehlulu 10 dagige
saxlayirlar, elektrodu daxil edirlor vo mohlulun elektrik kegiricisini
yoxlayirlar. Ba(OH), qatiigini deraceli grafikine gore toyin edirlar.

84.6.Naticanin hesablanmasi

Karbohidrogenlerde COz-nin kiitle paymi (X) %-lo asagidaki
diisturla toyin edirlor.
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X=(Co-C)*44+V;5°100/ 1000 -M

Co=Vi*N/V,+V,

Co  — mohlulda Ba(OH), —nin ilkin gathigr (ekstraksiyadan svval),

mol/dm’.
C  — ekstraksiyadan sonra, doracaloli qrafikindan  tapilmug
Ba(OH ) ynin qatihgr, mol/dm’.
44 — karbondioksid qazin ekvivalent ¢akisi, qgram.
Vim — ejkstraksiyaya gotiriilmiis mohlulun iimumi migdart (V,+V,)
sm’,
M - analiz iigiin gétiriilmiis karbohidrogenlarin ¢akisi, gram.
Analiz ligiin gotiiriilmiis  karbohidrogenlorin ¢okisi CO,
miqdarindan asilidir va taqriban giymstlor cadvalda verilib.
Cadval 1
k/h-ds CO»-nin analiz liglin Analiz iiciin 0,05M
kiitlo gotiirilon k/h Ba(OH); mah-n
payl, Y%-lo gokisi,gq hacmi
0,1+0,2 1+3 2+3
0,01 +0,05 5+8 1,0
0,01 10+ 30 0,2+0,5

Karbon dioksidin kiitlo payi 0,005%-don az olduqda, boyiik
miqyasda ayr1 deracali qrafikini qururlar (6zliilikds qatiliginin in-
tervali 14104 + 62104 mol/dm3). CO>-nin toyin olunan minimal kiitlo

payi 1 104 %.

Kiitle pay1 CO2> 0,1% olduqda, V=17% nisbatinda taskil edir,
r=0,02% miitlaq, kiitls pay1 CO:< 0,01% oldugda V=% 16% nisbi

taskil edir.

Analiz qurtardigdan sonra, ozliliiyi distillo suyu ilo yaxs:
yuyurlar. Ozliilik BaCO;-iin ag tebaqssi ile ortiildiikkds, onu tursu
ils, sonra su ile yuyub, qurudurlar (6zliiliikds tursu qalmamalidir).

Elektrodlar 2 dagiqa 0,IN HCI saxlayirlar, sonra bir nego defa
su ilo yuyub, distille suyunda saxlayirlar.
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85. Dovrii suda qahq aktiv xlorun tayini

85.1. Usulun mahiyyati

Bu iisul aktiv xlorun istiraki ilo kalium yodidin sorbast yoda
gador oksidlagmesins v ayrilan yodun natrium tiosulfat mahlulu il
titrlanorak aktiv-xlorun tayinina ssaslanir. Turs miihitds ozon, nit-
ritlor, domir oksidi ve diger birlasmoler kalium yodidden yodu
¢rxaririar, bu sababdon da su niimunesi pH 4,5 olan bufer mahlulu
ilo tursulasdirilir.

Yodometrik tisul torkibinde aktiv xlorun migdan 0,3mq/dm3-
dan yuxari olan suyun (250sm? analiz niimunasi) analizi ti¢lin nezar-
do tutulmugdur. Bu iisuldan rengli vo bulaniug su niimunslarinin
analizinde da istifads etmok olar.

85.2.Cihazlar, kimyavi qablar va reaktivlar
Kolbalar K- 1-500-29/32 vo Ku- 1-750-29/32, TD,DUIST
25336-82
Pipetlor 5-1-5, DUIST 20292-74
Mikrobiiretlor 6-2-2, 6-2-5 va 6-2-10, DUIST 20292-74
Kolba 2-1000-2, DUIST 1770-74
Texniki laboratoriya tarazisi
Natrium tiosulfat, DUIST 27068-86 (Na28203-5H20=
0,005 n)
Holl olan nisasta, DUIST 10163-76, 5%-li mohlul
Distills suyu, DUIST 6709-72, karbon tursusundan azad
olmus

» Asetat bufer mohlulu

102ml qatihg: 1n olan sirks tursusu ve 98 ml sirks tursusunun
natrium duzunun mohlulu (136,1 gram CH3COONa-3H,0 1dm?
suda holl edilir) hocmi 1dm? olan kolbaya tokiilir ve hacmi karbon
tursusundan azad olunmus distillo suyu ilo cizgiya catdirilir.

VV VVVVV Y

85.3. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbaya 0,5 qram kalium yodid t8kiib 1-2ml distillo
suyunda holl edilir, iizerina togriben analiz olunan suyun gals-
viliyinin qiymatinin 12,5-ino berabar miqdarda bufer moahlulu slave
edilir. Sonra tizarins 250-500sm? analiz olunan su tokiilir. Ayrilan
yod mikrobiiretkadan 0,005n natrium tiosulfat mehlulu ilo agig-sar1
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rong ahnana gadar titirlonir, tzarina 0,5%-li 1ml nigasta moahlulu
olava edarak gdy rong itans gador titirlonir.
Suyun galoviliyini teyin edarkan svvslcoedan ayrica su niimunasi
gotiiriilorak natrium tiosulfatin kémayi ile xlorsuzlagdirilir.
Niimunads aktiv xlorun miqdan 0,3mg-dan asagi olduqda
titrlome iigiin bdyiik hacmds su niimunesi gotiirtlir.

85.4.Naticalarin hesablanmasi

Qalig aktiv xlorun kiitls qatiligit (X) mg/dm? ilo asagidaki
diisturla hesablanir.
_a-K-0,177-1000

X
Vv
Burada:
a - niimunanin titrlanmoasina sarf olunan natrium tiosulfat
mahlubunun hacmi,sn’;
K - 0,005n natrium tiosulfat mahlulunun diizalis amsali;
0,177 - 0,005n Iml natrium tiosulfat mahlulun uygun galon aktiv xlorun
kiitlasi;
v - analiz igiin gotiiriilon su miimunasinin hacmi, sm’.

86. Suda sulfat ionlarimn miqdarimn toyini

86.1. Metodun mahiyyati
Bu iisul sulfat ionlarinin Ba2+ ionlar1 ilo qargiligh tesiri zamani
hall olmayan BaSOjy ¢kiintiisiiniin alinmasina osaslanir.

H,SO. + BaCl, = BaSO4 ¥ + 2HCI

Cokmo qurtardigdan sonra reaksiya mohsulu filtirden kegirilir,
filtirde qalan ¢okiintii xloridloerdon tam temizlenans gader (HNO;
mohlulu ilo tursulagdirilmis AgNOs; mohlulu ile) yuyulur,
qurudulur, sabit ¢okiys golona qadar kézordilir vo BaSO4 soklinds
torazids ¢okilir.

86.2.Cihazlar, kimyavi gablar va reaktivilsr.

» Xilorid tursusu DUIST 3118-77, 1:1 nisbetinds durulas-
dirtlmig

» Barium xlorid, DUIST 4108-72, 10%-1i mahlul

» Giimiis nitrat, DUIST 1277-77
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Azot tursusu, DUIST 4161-77, gqati
Stokan B-1-400 TC, DUIST 25336-82
Kimyavi qif B-56-80, DUIST 25336-82
Tigel, hiindiir 3, DUIST 9147-80

Su hamami

Elektrik qizdincist

Mufel sobasi (800°C-ya gadar)
Eksikator 2-180, DUIST 25336-82

VVVVVVVY

86.3. Tayinatin gedisi

Analiz tigiin gotiirilmiis niimunsnin hacmi suyun terkibindaki
sulfat ionlarinin miqdarindan (25-200sm?) sonra lazimi hacmds go-
tiiriib stokana tokiirler, HCI ilo metiloranja goro turs reaksiya alina-
na qader tursulagdirihir, sonra yena da 2sm? HCl slavs edilir. Mohlul
qaynayana qodor qizdirilir, iizerine dayanmadan qarisdiraraq dam-
c-damer sulfatlar tam g¢okenos gador isti barium xlorid mshlulu
(=~ 3sm?) alavs edilir, 1 daqigs garisdirib agzim dairavi §iigo gapaqla
brtiib 2 saat miiddatinde su vo ya qum hamaminda, sonra isa 8-12
saat otaq temperaturunda saxlayiriq. Sonra ¢okiintii avvalcadan yu-
yulmus kiilstiz, six filtire kegirilir. Bu zaman ¢okiintii olan stokan va
garisdirict siiso cubugq isti su ilo yuyularaq filtira tokiiliir. Filtirdoki
¢okiintii xlor ionlars yox olana qadar isti su il yuyulur. Filtr nom
¢okiintii ilo barabar avvalcadan sabit ¢okiye gatirilmis tigels kegirilir,
tigel kip olmayaraq qapaq ile baglanir va avvelcs zeif temperaturda
qizdirilaraq qurudulur. Sobanin temperaturu yavas-yavas el qald:-
nilir ki, tigeldoki filtir kagizi alismayaraq komirlessin. Filtir kagzi
tam komirlogdikdon sonra tigelin gapagi gotiriilir vo tigel 2 saat
miiddatinds 800°C temperaturda kozsrdilir. Sonra tigel eksikatora
goyulur, yarim saat soyudulur ve gakilir.

86.4.Naticalarin hesablanmas:

Sulfat ionlarmn kiitle qatiligs (X) mq/dm3 asagidaki formula ila
hesablanir.

+ = 0:4112-m-1000
v

Burada:
0,4112 -BaSO,—iin SO, ionlarina géra hesablama amsali;
m - ¢okiintiiniin kiitlasi, mg;
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- analiz olunan suyun hacmi, sm*

87. Kimyavi ¢irkab sularinda benzol, toluol,
etilbenzol va stirolun xromatoqrafik metodla toyini

Bu iisul suyun kondensatindan dietil efiri ilo ekstraksiya olunan
vo miqdar daxili standart tisulu il tayin olunan garsi§in xromato-
qrafik toyinina ssaslanir. Ayrilan kompanentlorin geyd olunmasi
alovlu-ionlagma detektorunun kémayi il hayata kegirilir.

87.1. Lazim olan kimyavi reaktivlor va cihazlar:

> Alovlu- ionlagma detektorlu xromatoqraf

» Xromatoqraf kalonkasi, uzunlugu 4 metr, daxili diametri
3mm doldurulan sorbent diamomit karpic (fraksiya 0,25-
0,28mm). Uzarins karpicin ¢okisinin 20%-i miqdarinda trik-
rezilfosfat (TKF) va ya polietilenglikoladipinat hopdurulur.

» Mikrosipris 1+10 mkq

» Tutumu 100sm3 olan ayiricl qif (2- 3) adad

» kolba vs ya pensilin siisosi, agz1 rezin tixacla

> dietil efiri, DUIST 6265-52

» xlorbenzol kt

» Dbenzol, kt

» toluol, kt

> etilbenzol, kt, DUIST 9585-60

> qovulmusg stirol

> loqarifmik xotkes

» ol¢li lupast

» qaz dastyici-azot DUIST 9293-80 vo ya helium TS 51-940-80

2.87.2.Cibazn is rejimi

» Sorbent PEQA Sorbent TFK

» kalonkanin temperaturu, °C 100 110

> buxarlandiricinin temperaturu,®C 150 150

» qaz-dagtyiciazot va helium helium

> qaz-dastyicinm siirati,sm3/daq,30 30

> hidrogenin siirati, sm3/daq 240-270 240-270

> Ozilyazan cihazin lentinin siirati,mm/saat 240240

> Analiz niimunssinin migdar 1-10mki(0,01sm?)
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87.3.Tayinatin gedisi

Ayiricr qifa 40sm? analiz olunan su tokiib tizerine 10sm? dietil
efiri slava edilir va 15-20 daqige miiddatinds ¢alxalanir. Aynldigdan
sonra ekstrakt (yuxari tobaga) siiso gaba tokiilib agz tixacla
baglanir. Tokrar ekstraksiya 2sm3 efirlo aparilir, ekstrakt yens o
siiso qaba tokiiliir. Siiso qabdaki ekstraktin iizorins rezin tixacdan
mikrosprisla 3-4mq xlor benzol slava olunur. Xlor benzol daxili
standart kimi gtiirillir. Hazir efir ekstraktin 10 mk] xromatoqrafin
buxarlandiricisina baxil edilir.

Toyin olunan aromatik karbohidrogenlsrin migdar1 2 mq/l az
olduqda analiz tigiin 500sm3 su gotiiriiliir ki, birinci ekstraksiyadan
sonra alinan ekstragent 50sm3, ikinciden alman ekstragent 10sm?
olsun.

Kompanentlorin ¢ixma ardicilhift asagidaki kimidir; benzol, to-
luol, etilbenzol, xlorbenzol, stirol.

Komponentlorin ¢ixma yerini tayin etmok iiglin siini hazirlan
gangsigla analiz niimunasinin xromatogrammalari miiqaiss olunub.
Alinmis xromatogramma daxili standart isulu ilo hesablanaraq
suda aromatik karbohidrogenlerin miqdar: tapilir.

87.4.Naticanin hesablanmasi
C= S, - Ccr 11000
ScrV

Burada:
C - tayin olunan karbohidrogenlarin migdar, mg/dm3;

88. Cirkab sularinda vs galavili axintilarda sulfidlorin
(Na3S, NaHS) va hidrogen sulfidin tayini

88.1.Metodun mahiyyati:

Bu tolimat kimyavi ¢irkab kanalizasiyalarina axidilmazdan
svval tomizlenmis ¢irkab sularinda va oksidlesdirilmis gslovili axin-
tilarda sulfidlari toyin etmak iigiin nazards tutulmugdur.

Usul kadmium sulfid ¢okiintiisiiniin smole golmasi, bu ¢kiin-
tiiniin titrlonmis yod mahlulunda holl olmasma ssaslanir. Bu zaman
izafi yod tiosulfat mohlulu ils titirlenir. '

Cd+ + S — CdSY
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CdS+J1,=Cdl, +S
Jo + 2NazS;03 — 2Nal + NaxS40¢

2.88.2..Lazim olan kimyavi gablar va reaktivlor

Kolba, Ky-1-250-29/32 TS DUIST 25336-82

Olgii silindri 1-10, I-100 p_UiST 1770-74

Biiretka 4-1-25, 4-I-50 DUIST 20292-74

Xlorid tursusu, durulagdinlmig 1: 9, 900sm3 distills suyu-
nun iizarino 100sm? tursu (sxhig1 1,19q/sm?3) tokiiliir.
Kadmium sirka tursusu, DUIST 5824-79, 10%-li mohiulu
Yod, DUIST 4159-79, qatihg 0,05 va 0,01N olan mahlul
Natrium tiosulfat CEB 223-75, (0,01 va 0,05n)
Na,S;03-5H2Omohlulu

Hosllolmus kraxmal mehiulu, 0,1%

Distills suyu, DUIST 6709-72

VVVY

VV VVV

2.88.3.Toyinata hazirliq
Ogor niimunanin gotiiriilmasi vo analizin olunmas arasindaki
miiddst ¢ox deyilss onda niimuna qablagdiriimur.

2.88.4.Toyinatin gedisi

2.88.4.1. Tagqribi ilkin tayinat

Ogor niimuns gablagdirilmayibsa va ya natrium hidroksid ile
qablasdirihibsa onda niimunsnin torkibinds sulfidlarin teqribi ilkin
tayinati aparilir.

20 sm? analiz olunan su xlorid tursusu ilo tursulasdiribir, iizerine
sar1 rang alinana gador kigik hissalorls yod mohlulu slava edilir.
Qaliq yod natrium tiosulfat mohlulu ils titirlonir va suda sulfidlerin
miqdar hesablanir. Alinan noticalors ssason analiz iigiin gotiiriilon
cirkab suyunun miqdar: els hesablanir ki, bu suyun torkibinds
kitkiirds gors sulfidlorin migdan 5-20mq olsun. Ogar ¢irkab
sularinda sulfidlorin kiitlo qatiigimin toqribi giymeti 5mq/dm?
olarsa, onda titirloms ligiin 0,01ln gatilifa malik yod vo natrium
tiosulfat mahlulu gétiriliir.
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88.4.2. Daqiq tayinat

Taqribi tayinatin naticalori ssasinda hesablanmis miqdarda ana-
liz niimunasi gotiiriib iizorino o vaxtadok artiglamasi ilo kadmium
asetat olava edilir ki, ¢okiintii siiso qabin dibins ¢oksin. Cokiintii
filtirdan kegirilir, qaynar distills suyu ilo yuyulur. Cokiinti filtir
kagzi ila birlikds ¢okdiiriilme aparilan kolbaya kegirilir, iizorins az
miqdarda (5-10sm3) su tokiiliir, siigo gubugla qarisdirtlaraq filtir ka-
g1z1 horra soklino salimir. Kolbaya 25-50sm? yod mohlulu, 5sm?
xlorid tursusu tokiib agz1 tixacla baglanir, 5 deqgige garanhq yers
goyulur. Sonra kolbanin divarlari va tixac distille suyu ilo yuyulur,
yodun izafi hissasi agiq-qshvayi rong almana qader natrium tio-
sulfat mohlulu ilo titrlonir. Kolbadaki agig gahveyi rengli mohlulun
{izorina 1sm? kraxmal mohlulu slavs edilorsk gdy reng iteno gadar
natrium tiosulfatla titrlonir.

Toyin zamam els miqdarda yod mehlulu gétiiriiliir ki, onun aks
titirlanmasina tagriban iki dofs az hacmds natrium tiosulfat mohlulu
sarf olunsun.

Paralel olaraq distills suyu ilo miigayiss mohlulu hazirlamir va
titirlonir.

2.88.5. Naticalarin hesablanmast
Sulfidlorin kiitlo qatihf faizlo (com soklinde) hidrogen sulfids
(X) va natrium oksida(X;) gére mg/dm? ilo asagidaki formula iizro
hesablanir.
_ (¥, -V,)-0,85-1000
”

X

_(V,—¥,)-1,55-1000

X,
V
Burada:

V, - miigayisa niimunasinin titrlonmasina sarf olunan 0,05n natrium
tiosulfatin hacmi, sm’;

V, — analiz olunan niimunanin titirlonmasina sarf olunan 0,05n
natrium tiosulfatin hacmi, sm’;

|4 — analiz iigiin gétiirtilan suyun hacmi, sm’;

0,85 - 0,05n yod mahlulunun lsnt’ ekvivalent olan hidrogen sulfidin
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kiitlasi, mq;
1,55 - 0,05n yod mohlulunun lsm’ ekvivalent olan natrium oksidin
kiitlasi, mq.
0,0ln yod vs natrium tiosulfat mohlulu ils analiz edarksn
asagidaki amsallardan istifads olunur.
Hidrogen sulfids géra - 0,17
Natrium oksida géra - 0,31

2.89. Istehsalat binalarimn havasinda C; + Cs
karbohidrogenlorinin az migdarimin toyin

Bu iisul iizorina sorbentin ¢okisinin 20%-i miqdarinda trikre-
zilfosfat va ya tributilfosfat hopdurulmus diatolit karpici doldu-
rulmus kalonkada kompanentlorin xromatografik ayrilmasma
ssaslanir. Kompanentlorin geydiyyati alovlu-ionlasma detektoru-
nun komoayi ilo aparilir. Hesabat miitlaq kalibirlomo metodu ile
hayata kegirilir.

89.1.Lazim olan cihazlar va kimyavi reaktivior:
> Xromatograf LXM-8MD alovlu-ionlasma detektoriu
» Xromatoqrafik kalonka- uzunlugu 6metr, diametri 3mm
olan tizarina sorbentin ¢akisinin 20% miqdarinda trikrezilfosfat v
ya tributilfosfat hopdurulmus diatomit kerpici doldurulmus (0,25-
0,28mm)
Tibbi sipris, 1 va 5sm3, DUIST 22967-82E
Olgii lupasi, DUIST 25706-83
Olgii xatkesi
Hidrogen balonu, DUIST 3022-80
Helium balonu, TS 51-940-80
Hava, DUIST 11882-73
Siisa butulka, 5000sm3
Butadien 1,3 vs ya izobutilen, qatilii1 98% az olmayan

VVVVVVYVYY

89.2.Cihazin toyinata hazirlanmasi
Tayinatin aparima goraiti
TKFTBF
- kalonkanm temperaturu 1200C20-25°C
- buxarlandiricinin temperaturu 1500C20-25°C
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- gaz-dagiyicinin siirati 20-25sm3/doq 20-25sm*/daq
- hidrogenin siirati 25-30 sm3/daq 25-30 sm3/daq
. - havanin siirati180-200 sm3daq 180-200 sm3daq
" - verilon niimunanin miqdar1 3-5sm33-5sm?
-diagramma kagizinin haraket siirati 720mm/saat 720mm/saat
Analizi aparmagq iigiin cihaz svvelce yuxari gostorilon ig sorai-
tindo hazirlanmis siini garisiq ilo doracalonir. Daracaloms smsalni
toyin etmok iigiin hava (azot) ve tomizliyi 98,0%-dan az olmayan
butadien va ya izobutilendon ibarst olan siini binar qansiq analiz
edilir. Binar qarisigi hazirlamaq iigiin tutumu 500 sm? olan sise
butulkanin igerisine bir negs siigo diyircok atib agzm butilkauguk
tixac ilo baglaywrlar. Tutumu lsm3 olan sprisle siiso butulkaya
0,5sm? butadien va ya izobutilen daxil edilir. Siini qaz gansigmda
butadienin gatiligt hesablamir.

C — 171)14! ) 2’5
but %
but
Burada:

C,., - butulkadak butadienin qatilig, mg/sni’;
V,. - qazqangigim hazirlamagq iigtin gotiirilon butadienin hacmi, sm’;
Vi - butulkkarin hacmi, sw’;
2,5 - qaz halinda olan butadienin hacmi.

Hazirlanmis siini qaz qansign qangdirtr. Tomiz sprisle 1sm?
analiz gotiiriilir vo xromatografin kalonkasma vurulur. Pikin
sahasini hesablamagq iigiin pikin uzunlugu, hiindirliyiin yansindan
dlgiilon enine vurulur. Alman komiyyst isa cihazmn hassashgint
gbstoron miqyasa vurulur. Butadieno gors daracolomas smsal
asagidaki formula ils hesablanir.

K = Cuw-V
S
Burada:
K - doraca amsah; mg/sni’;
C,. - butulkadaki butadienin gatiligr, mg/sm’;
vV - analiz iigiin gétiirilan garigigin hacmi, sm’;
S - xromatoqramda butadien pikinin sahasi, s,

Siini hazirlanmig binar qaz qangigindan 3 dafo analiz vurulur ve
daracs amsalinin orta giymeti tapilir.
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89.3. Niimunanin gotiiriilmasi
Istehsalat binalarindaki hava igerisi hava ils iifiiriiliib qurudul-
mus tam tomiz gaz pipetkasina va ya siiga sprisa doldurulur.

89.4. Analizin aparilmas:

Analiz cihazin doracalonmasi aparilan soraitds aparilir. Tibbi
spriss 5sm? hacmds analiz cihaza vurulur. Xromatogramma
cixartir va C3-Cy4 karbohidrogenlorinin hocmi agagidak: formula
lizro hesablanir.

_§-K-1000-1000

14

C

Burada:
C - havada tayin olunan kompanentin qatihgi, mq/nt';
S~ tayin olunan komponentin pikinin sahasi, sm*;
K - daraca amsali; mg/sm?;
V - cihaza vurulan niimunanin hacmi, sni’.

Analiz miiddsti 10 daqgiqadir.

90. Argentometrik iisulla xloridlarin tayini
(texniki su iigiin)

90.1.Usulun mahiyyati

Bu iisul s xloridlerin tayini xlor-ionlarinin neytral va ya ¢ox
zoif miihitda kalium xromatin igtirak: ilo giimiis nitrat mohlulu ilo
titirlonmasine ssaslamr. Izafi giimiig nitrat mshlulunun ilk damecis:
mahiulu gqonur rangs boyayan giimiis xromat ¢okiintiisii amolo gati-
rir. Bu iisuldan xloridlerin miqdari 2mg/dm3-dan yuxari oldugda
istifado olunur. Tarkibinds xloridlerin migdari 400mq/ dm3 gadar
olduqda analiz niimunesini durulagdirmadan titrlomok miimkiindiir.
Xloridlerin qatihgny 10mq/dm3 az oldugda niimuns avvalcadan
buxarlandirtlir.

90.2.Mane olan tasirlar

Analiz niimunssi bulaniq vs rangli oldugda Bu niimunani
rongsizlosdirmak va goffaflandirmaq iiglin aktivliesmis kdmiir va ya
alimintum hidroksid suspenziyasindan istifads olunur, sonra iss
niimuns orta sixhiga malik filtirdan siiziiliir.
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Sianidlori avvalcodan hidrogen-peroksidlo parcalayirlar. Sulfid-
lori hidrogen peroksid slavs etmoklo kenarlasdirirlar. Sulfid vo
tiosulfatlar1 hidrogen-peroksidls pargalayirlar. Niimunada fosfatin
migdan 25mg/dm? gox oldugda manegilik toéradir.

Damirin migdan 10mg/dm? ¢ox oldugda ekvivalent noqtasinin
diiz tapiimasina manegilik torodir.

90.3. Lazim olan kimyavi qablar va reaktivior

Mikrobiiretka 6-2-5, DUIST 20292-74

Kolba 2-250-2, DUIST 1770-74

Pipetka 2-1-25, 2-1-10, 5-1-5, DUIST 20292-74

Silindr 1-100, DUIST 1770-74

Sulfat tursusu DUIST 4204-77, k.t(1/2 H2SO4)=1 mol/dm?
(1N) gatihql: mahliul

Kalium xromat, DUIST 4459-79, 5%-li mahlul

50 gram K>CrOs az miqdarda bidistillatda hall edilib
{izarina qurmiz1 ¢ékiintii alnana qador gimis nitrat mshlulu
slava edilir. 2 saatdan sonra mschlul filtirden siiziilir ve
bidistillat ilo hacmi 1dm3 gatdirilir.

» Giimiis nitrat, DUIST 1277-77, 0,1n, 0,05n vo ya 0,02n

» Natrium xlorid, DUIST 4233-77, 0,5n

» Fenolftalein, DUIST 5850-72, 1%-1i spirtds mahlulu

VV VVVVY

90.4.Tayinatin gedisi

Niimuneonin hazirlanmas). Ceyranbatan ve doniz suyunun ana-
lizi zamam eyni normalliga malik glimis nitrat moshlulundan isti-
fads etmok iigiin deniz suyunu durulagdirmaq lazimdir. Ceyranba-
tan suyundan titrlomok iigiin 100sm? niimuno gotirilir. Doaniz
suyundan isa pipet ilo 25sm?® gotiirib hecmi 250sm? olan kolbaya
tokiib iizorine cizgiye qodor distille suyu tokiib, qanigdirirlar. Bu
niimunoden titrlomak iigiin 25sm? gétiiriiliir va tizarine 75ml distills
suyu tokiiliir. Reagentlorlo emal olunan su niimunasi turs va ya ga-
lovi xassoys malik ola bilsr. Bels halda onu fenolftaleins goro neyt-
rallasdirirlar.

Ogoar su niimunasinda galovi mithit varsa, onu sulfat tursusu ilo
neytrallasdirirlar. Buna gora onun {izorind ¢ohray: rong itena gadar
damci-damer sulfat tursusu slavs edilir.
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Ogor su niimunoesinds turs miihit varsa, avvalca onun iizorine
¢ohrayl reng itons qador natrium hidrooksid slaves edilir, sonra iss
rong itana qadsr damci-damer sulfat tursusu slavs edilir.

Hazirlanmis analiz niimunssinin iizorine 1sm3 kalium bixromat
mohlulu slavs edilir vo sarr-limon ronginden narinci-sari renge
keganoadok glimily nitrat mohlulu ils titrlonir. Yuxarnida gostarilen
ardicilhiqla bidistillatdan miigayiss mohlulu hazirlanir.

90.5.Naticalarin hesablanmasy
Xlor- ionlarinin mq-ekv/dm3 (X) vs ya mg/dm3 (y) ila kiitlo
qatihiglar agagidak: formula iizrs hesablanir.

_(a-b)-K-N-1000

X
vV
(a—b)-K-N-35,45-1000
y =
V
buruda:
a ~ mimunanin titrlanmasina sarf olunan giimiis nitrat mahhlurun
hacmi, sm’;

b - miigaisa moahlulunun titrlonmoasina sarf olunan giimiis nitrat

mahlulunun hacmi, sm’;

N - giimiis nitrat mahlulunun molyar gatihgr, mol/dm’;

K — qatthgr 0,1 (0,05 va ya 0,02) mol/dm’ olan nominal giimiis
nitrat mahluluna diizalis amsali;

V — analiz diciin gotiiriilan suyun hacmi, sm’;

35,45 - xlor-ionun ekvivalent molekula kiitlasi, g/mol.

Tayinin daqiqliyi 1-3 mq/dm3.
Analizin aparilma miiddati 10-15 dagigadir.

91. Suyun stabilliyinin toyini

Metal vs beton sathlorle uzun miiddatli kontakt zamam &6z tar-
kibini dayismoyen suya stabil su deyilir. Suyun stabilliyi onun tar-
kibinds karbon 2 oksidin miqdart artdigda, pH qiymati asag: diis-
diikde, kalsium ve maqnezium karbonatla ifrat doyduqda, sulfat va
xloridlerin gatilig1 yiiksok oldugda pozula bilor. Stabil su elo su
hesab edilir ki, o kalsium karbonati ne aymir, no do holl edir.
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Stabilliyi xarakterizo eden kemiyyat (C) asagidak diisturla hesab-
lanir.
C - Silkin
doymus
Burada:
Suin - t2bii halda suyun galaviliyi,mg-ekv/dm’;
- kalsium karbonatla birgs ¢oxaldigdan sonra suyun galaviliyi,
mgq-ekv/dn’.
Ogar C vahiddan kigikdirsa su aqressivdvr, vahiddon boyikdiirsa
kalsium karbonat ¢oxdur.
Stabillik 2 tisulla toyin edilir:
a) Karbonat smaglari ilo (asas iisul).
b) Kalsium karbonatla suyun doyma indeksi (tegribi iisul).
Mg-ekv/dm3;

Sdﬂy

91.1. Karbonat sinag iisulu ila suyun stabilliyinin tayini

Cihazlar, gablar, reaktivlar.

> Calxalayici cthaz

» Mikrobiiret 6-2-10, DUIST 20292-74

Calxalayict cihazdan suyu gotiirmok iigiin xiisusi qurgudan
istifade olunur. Calxalayict cihazda su toz sokilli kalsium karbo-
natla garigdirilaraq calxalamir. Calxalayicmin agzindaki tixacda 2
siiso borucuq olur. $iise borucugun birine kalsium xlor doldurulmus
boru taxilir. Digar siisa borucugun ucu ¢alxalayicimn dibindan 3 sm
hiindiirlikde saxlanihir. Bu siise borucugun digar ucuna rezin slanq
geydirilir. Slangin diger ucu igarisinds masamali 16vhaciyi olan siigs
qifin agzindaky rezin tixaca birlagdirilir. Qifin dar olan ¢ixis hissesi
tixacsiz konusvari kolbaya (250 sm3) yerlosdirilir.

» Duz tursusu, DUIST 3118-77, 0,1n gatiliqli mahlul

» Metiloranj, 0,1%-li iki mohlul.

» Kalsium karbonat, DUIST 4530-76.

» Kolba KH-2-250-34. DUIST 25336-82

91.2. ilkin suyun galaviliyinin tayini

2dmi-don az olmayan su niimunoesi siise butulkanin tixacina
goder doldurulur. Suyun stabilliyi niimuns gdtiiriilon kimi toyin
olunur (2 saatdan keg olmayaraq).Ogor suyun tarkibinda asiqan
maddsler varsa, onda niimuns 1-2 saat saxlamlir. Sonra 100sm3
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tadqiq olunan sudan gotiiriib konusvari kolbaya tékiib metiloranjin
istiraki ilo xlorid tursusu ila titrlonir.

Metiloranj ils titrlomo zamam analiz olunan suyun goleviliyi
(Sikin) mq-ekv/dm3 ilo agsagidak: diisturla hesablanir.

_a-c-1000
Silkin - %
Burada:
a - metiloranj ils titrlomays sarf olunan 0,IN xlorid tursusunun
hacmi, smi’;

C - xlorid turgusunun molyar qatihgr, mol/dn?’;
V' - analiz iigiin gotiirilon su riimunasini hacmi, sm’.

91.3. Kalsium karbonatla doldurulmus suyun galaviliyinin tayini.

Hacmi 400-500sm? olan siiss qabin igarisine 30 qram toz sokilli
kalsium karbonat tokiilir, qab agzna qader distills suyu ilo
doldurulur vo agzi rezin tixacla kip baglanir. Siige gab iifliqi
vaziyyatdo calxalayici aparata yerloagdirilir va 3 saat miiddatinds 1
daqiqada 100-150 dafs yellonmokls ¢alxalanur.

Calxalanma qurtardiqdan sonra siigo qab aparatdan ¢ixarthr,
agzindaki tixac su niimunasini gétiirmek iigiin avvalcadan hazirlan-
mig tixacla doyigdirilir va 1 saat miiddoatinds kalsium karbonatin
¢0kmoasi tigiin gozleyirler. Su saffaf oldugdan sonra sifon vasitasi ilo
cakilir siiga filtirli qifdan kegirilir, suyun ilk 50sm3 atilir. Konusvari
kolbaya 100sm? filtirdon kegon su tokiib tizrina metiloranj indii-
qatoru slava edarak xlorid tursusu ila titirlonir.

Natrium karbonatl doyduqdan sonra suyun galeviliyi mq-ekv/-
dm? ilo agagidak: diisturla hesablanir.

¥ = B-C-1000

vV
Burada:
B - tirlomaya sarf olunan xlorid tursusunun migdari, sni’;
C - xlorid tursusunun molyar qatihigr, mol/dn? ;
V' — analiz iigiin gétiiriilon niimuna, sm’.

Suyun stabillik gostaricisi «C» ilkin suyun galsviliyinin kalsium
karbonatla doymus suyun gslaviliyina nisbatina barabardir.
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C — Silkin

Sdoynm;

92. Senaye miiossisalorinin havasinda stirol, izoprapil, benzol

va toluolun migdarimn tayin edilmosi

92.1. Metodun mahiyyati

Metod 20%-li trikrezil-fosfat vo ya PEQA (polietilenolikoladi-
pipat) hopdurulmus atomit kerpiclo doldurulmus kalonkada kom-
ponentlerin xromatografik ayrilmasina asaslanir.

Ayri-ayr1 komponentlerin geydiyyati alovlu ionlagma detekto-
runun kémayi il hoyata kegirilir.

Hesablama miitloq daracsli metodu ils hoyata kegirilir.

92.2. Avadanhq va reaktivlor

YV V

VVVVVVVVY

Alovlu-ionlagma detektorlu xromatoqraf

20%-li polietilenglikoladipinat (PEQA) ve ya trikrezilfosfat
(TKF) hopdurulmus diatomit korpiclo doldurulmus,
uzunlugu 4 metr vo daxili diametri 3mm olan xromatoqrafik
kalonka.

Tibbi spris 10 ml, DUIST 2267-825

Siini gansiq hazirlamaq {igtin 20ml tutumlu butulka

Benzol, DUIST 5955-75 «KT»

Toluol, DUIST 5789-78 «KT»

Etilbenzol 98-99%-li, DUIST 9315-77

Stirol, DUIST 10003-81

Loqarifmik xotkes, DUIST 5161-725

Olgii lupasi, DUIST 25706-83

Qazdastyici-azot, DUIST 9293-74 va ya helium T§ 51-68975

92.3. Xromotografin is rejimi
PEQA Sorbent TKF
1.Kalonkanin temperaturu °C 100
2 Buxarlandiricinin temperaturu °C 150
3. Qaz-dasyicinin siirati sm/daq 30
4. Hidrogenin siirati sm/daq 30
5. Havann siireti 240-270+6. Niimunanin migdar1, ml 3+5
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92.4. Cihazin tayinata hazirlanmas:

Xromatoqrafin montaji, sazlanmasi va ig¢i rejima gixarimasi,
cihaza olavs edilon «xromatoqrafin montaji vs istismar: tolimatina
uygun hoyata kegirilir.

Analizi aparmagq fi¢lin cihaz avvslcadan siini qarigiqla lazimi isgi
rejimda doraca edilir. Siini qarisiq miitlaq derace metodu ilo 10-20 ml
tutumlu butulkalarda hazirlanir. Bunun iigiin 0,05qram komponent
niimunasini mikroampula ilo gétiiriib, sligo butulkaya yerlogdirib
calxalayirlar Siini garigi1 hacmi metodla da hazirlamagq olar.

Bunun iglin balona mikrosprisin kémoyi il kompanentlarin
miloyyan miqdar: daxil edilir.

Stini qarisigda kompanentlorin kiitlo pay1 asagidaks formula ilo
hesablanir.

_Va

2

C

C - siini qansigimn gathigy;

V, -komponentin hacmi, ml;

V, -balonun (butulkamin) ha cmimi;
a - komponentin xiisusi ¢akisi

Komponentlsrin sixlign: q/sm?
Benzol - 0,879
Toluol - 0,8669
Etilbenzol- 0,866
Stirol - 0,906
Stini qarigigt 2-3 saat saxlayib xromatoqrafik analiz edirlor vs
har komponent tglin dersce smsalini hesablayirlar. Dorace smsali
siini gangigm on azi 3 dofs analizi ssasinda miiayyan edilir. ©msal
sistematik olaraq ayda 2 dafs yoxlanir, bels ki, o cihaz uzun miiddst
istismarda olduqda dayigo biler. Deraco amsal gostorir ki, ilkin 1sm?2
sahaesins verilen maddanin hansi migdar1 uygundur.Bu formula ilo
hesablanur:
K= c-v
S
K - doraca amsah, mg/m’;
C - siini gariigin kiitls faizi il qanhg;
V - cihaza vurulan analizin hacmi, m’;
S - Pikin sahasi, sn?.
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92.4. Niimunanin gotiirillmasi
Hava niimunasi ol nasosunun komoyi ilo istehsalat binalarindan
tomiz quru qaz pipets v ya sii§o sprise (50-200 m!) toplanir.

92.5. Tayinatin gedisi

Niimunonin analizi deracaleme aparilan soraitds aparihir. Ana-
liz tigiin niimuns miqdarinda sprislo gotiiriiliir.

Xromatoqramda karbohidrogenlorin ¢ixma sirast asagidaki
kimidir:

1. benzol

2. toluol

3. etilbenzol

4. stirol

Hava niimunesinin Xromotoqrammasini ¢ixarib, onun kiitls
gatiligini hesablayirlar,
S-K-1000

14

C=

C - kiitl> qanhg, mg/;
S - tayin edilon komponentin pikinin sahasi, s,
K - dsraca amsal, mgX;
|4 verilan niimuna hacmi, litrla.
Xromotogqrafin kalonkas: dayisdirildikds va ya cihazn is soraiti
doyisdikds diizalis smsallar1 yenidon hesablanir.
Metodun hessashig (etilbenzol)S mq/€
Toyinatin miiddeti
TKF kalonkasinda - 30 dagiqa
PEQA kalonkasinda - 30 daqigs

93, Suda sarbast karbon tursularmin toyini

93.1. Metodun mahiyyati

Metodika — suda hell olan sorbest karbon tursularini toyin
etmok ti¢lin nazorda tutulur.

Metod — karbon tursularinm, fenolftaleinin istirak: ilo NaOH
mohlulu ilo titrlonmasine esaslanir. Titrloms dayaniqh zaif-¢shrayi
rong smola golmoasi ilo miayysn edilon pH=8,3-8,4 — do qurtar-
malidir.
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Reaksiyanin sonunu doqiq miioyysn etmok ¢ox asandir. Bu
maqsadle bir sira hallarda tesdiq etmok i¢lin mineral standartdan
istifado edilir.

93.2 Mane olan tasirlar

Bu metod ciizi ronge malik vo 1q/l mineral su {i¢iin yararhdir.
Tadqiq olunan suda yiiksok codlug vo ya domir oldugda NaOH
mohlulu ils titirlomadan énca 1ml signet duzu slavs edirler.

93.3. Avadanhgq va reaktivizr

Texniki laboratoriya tarezisi

Kolbalar 2-200-2 , DUIST 1770-74

Pipetlor 2-1-1, 2-1-2, 2-1-20, DUIST 20292-74

Silindirlar1-100, DUIST 20292-74

Mikrobiiret 6-2-10, DUIST 20292-74

NaOH, DUIST 4328-71, 0,05N mohlul

Fenolftalein, DUIST 5850-72, 0,1%-4 spirtds mahlul

Mineral standart; Osas standart mshlulu hazirlamagq iigiin 2

qram CaCly6H:0 va 2,01 gram CuSO45H,O gotiirib

200sm? tokilb, azca distillo suyunda hoall edib iizerine 2 ml

xlorid tursusu (d=1,19) tokiib, hacmi distills suyu ils cizgiys

catdiririg. Isgi mohlulu - asas mohlulu 10 dofs durulagdir-

magqla hazirlayirlar. Olgii kolbasmna (200ml) 20m! mineral

asas mohlul tokiib, analiz olunan su ils cizgiys ¢atdimrilir.

» Segnet duzu (kalium-natrium gaxir turgusu -4H,0), DUIST
5845-79, 30%-1i moahlul

VVVVVVVYVY

93.4. Tayinatin gedigi

2 adad 200ml-lik 6l¢ii kolbasi tedqiq olunan su ilo yaxalanir.
Birinci kolbada yuxarida gostorilon kimi isc¢i standart mohlul
hazirlanir, ikinci kolbaya ehtiyatla sifonla tadqiq edilen sudan cizgi
xattinadok doldururlar. Sonra orya 2 ml fenolftalein mahlulu tokiib,
kolbanin agzini tixacla baglayib ehtiyatla qarigdirirlar (calxalayir-
lar). ©gar kolbada gohray: rang yaranarsa, onda niimunada karbon
tursusu yoxdur. Ogar su rangs boyanmirsa, onda niimuns NaOH ils
titirlonir. ©®maoalo golon rang 3-5 deqiqa arzinda itmsmalidir vs bu
rongi is¢i standart mohlulun rengi ilo eyni olmaldir. Belo olduqda
titirlomo baga ¢atmis sayilir.

Toyinat: tokrar edirlar.
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93.5. Naticanin tahlili
Sorbast karbon tursusunun (X) kiitle gatiigt (mg/dm?) bu diis-
turla hesablanir.

X=a-N~44-1000
14

a - titrlomaya sarf olunan NaOH-in hacmi, sm’;
N - NaOH —in molyar qatiligs, mol/dm’;

44 - ekvivalent molyar kiitla, g/moF;

V - tadgig olunan niimunanin hacmi, ml.

94. Dovri va icmoli sularda xloridlorin tayini

94.1. Metodun mahiyyati
Metod — suda xloridlerin indigator kimi difenilkarbazonla
merkurimetrik titirlonmasine asaslanir.

94.2. Avadanliq va reaktivior.

Nitrat tursusu , DUIST 4461-77

Civa-nitrat (HgNOs), sulu mohlul DUIST 4520-68
Difenilkarbazon, etil spirtinda 1%-1i mahlul

Etil spirti rektifikati, DUIST 5952-67

NaCl 0,1 mol/ml, DUIST 6-092549-72

Distilla suyu

indiqator damciladan, DUIST 25336-82

Pipet dasti, DUIST 20292-74

10sm? tutumlu biiret, DUIST 20292-74

konik kolba (200-250), DUIST 20292-74

100,1000 sm dlgii kolbalari, DUIST 1770-74
kiilsiiz siizgaclor «ag lent» T$ 6-09-1678-77

Olgii silindrleri 50 vo 100ml, DUIST 1770
Laboratoriya qifit 70-90mm diametrli, DUIST 25336-82

VVVVVVVVVVVVYYVY

94.3. Mahlulun hazirlanmas:

16,7 qram AgNO; 1litr tutumlu 6l¢ti kolbasinda 50ml suda hall
edib, iizerino 2ml gat: nitrat tursusu slava edirlor. AgNO; tam hoall
oldugdan sonra mohlulu su ilo cizgi xattina catdiraraq tiind rengli
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sliso gaba bosaldirlar. 1 giindsn sonra mshlulun qatihgini tayin edir-
lor.

Bunun igiin konik kolbaya 100ml natrium xlorid mohlulu
tokiib, tizorina 5ml nitrat tursusu, 10 damci difenilkarbazon slavs
edib, 2 daqiqs arzinds sar1 rang itmaysn géy-bandvsayi ronga kegano
gadar AgNOs3 mahlulu ils titrlayirlor. Anoloji olaraq, 100ml distills
suyunu biitiin reagentlori slavo etmoklo AgNOs; ila titrloyirlor.
Mbhlulun diizolis amsahm asagidak: diisturla hesablayirlar:

Vi
9= ———
V2'Vx

V, - NaCl mahlulun hacmi, ml

V, - NaCl-un AgNO; mahlulurun hacmi, mi;

V. - distills suyunun titrlsnmasina sarf olunan AgNO; mahlulunun
hacmi, ml.

94.4. Nitnmunanin gotiiriilmosi va analizo hazirliq

Su niimunssini tomiz, quru giiss gaba gotiiriib, agzini tixacla
mohkom baglayirlar. Nimuneni konservlogdirmirlar, sutka arzinds
analiz edirlar. Todqiq edilon suyu avvalcodan distills suyunda isla-
dilmus kiilstiz siizgocdan suziirlor. Filtiratin ilk partiyas: (20-30)
atilir.

94.5. Tayinatin gedisi

50-100ml siiziilmiis suyu silindirlo kolbaya tokiib, distillo suyu
ilo 100ml-o ¢atdirib, {izorins 5 ml nitrat tursusu, 10 dama difenil-
karbazon slavs edib, sart rong 2 dsqige srzinds itmaysn gdy-ba-
névsayl rongs kegonadok AgNO; mshlulu ilo titrlanir. Distilla su-
yunun iizerine yuxarada gostarilon ardicilligla reaktivlar slavs edilir
va AgNO:s ils titrlonir.
_(,-V,)-F-355-1000-0

cr
\Y
v, - is¢i moahlulun titrlsnmoasine sarf olunan AgNO; mohlulun
hacmi, mi;

V, - distilla suyunun titrlonmoasina sarf olunan AgNO; mahlulu, mi;
F - NaCl mahlulunun gatihg;
o - AgNO; mahlulunun diizalis amsali;
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35,5 - Cl-un gram ekvivalenti;
|4 - analiza gétiiralan siiziilmiis suyun hacmi, ml.

2.95. Qaz bacasmda gqazin hacminin va siiratinin 8l¢iilmosi

95.1. Usulun mahiyyati.
Bu iisuldan qaz bacasinda gazn siiretini 4 m/san vo daha ¢ox
oldugda 6lgmok tigiin istifads olunur.

95.2. Ol¢ma metodu
Pnevmometrik borucugun ve mikromanometrin kémayi ilo tam
Pr va statik P tozyigler arasmdaki forqden ibarst olan gazin
dinamik Pp tezyigi ol¢lirlor va gazin siirati bu diisturla hesablanur.
= _____VZgPD (1)
2
w  -~qazin qaz bacasindak: siirati;
P, -qazin verilmis ndqtads tazyigi, mm su sit.;
g - sorbast diisma tacili (§=9,81 m/san’) ;
p - isci saraitds gazin sixhg, kq/snt.
Qazin dinamik tazyiqi bu diisturla hesablamr:

- miktomanometrin skalasindakt géstaricisi, mm,

- mikromanometrin dlcii bucagimn meyl bucagindan asil
amsal,

- pnevmametrik borucugun omsal;

- spirtin faktiki sixhigina diizalis amsali

Qv W

o =In
Ve

yy manometrds mayenin sixhg.
v,  mikromanometr iigiin spirtin sixhgy;

Isci soraitds qazin sixhigi bu diistur ilo toyin edilir:

206



P+ AP
=0,359
br Po 273 +¢

&)

Po - isci saraitds gazin sixhgi,

AP - qaz bacasindaki qazin izafi tazyigi, mm.civ.siit.;
P atm.tazyiqi mm.civa.siit.;

t ~ qazin qaz bacasindak: temperaturu,’C.

Isci soraitds qazin sixhgini bu diisturla hesablayirlar:

2
Po ! (a m‘+bm + oo +k an @

1000\ 22,4 224 22,4
my, my, m, - gaz garisigr komponentlarinin mol kiitls giymoti,;
abk, - gaz komponentlorinin gatthg;
22,4 - normal garaitds mol hacmi

Ogor normal seraitds ayri-ayr1 komponentlarin sixhq giymsoti
molumdursa, onda qarisiq asagidaki diisturla hesablinur:

_a7y +byy, +....+ 7y, 5
Po 100 &)

Tistil qazlarimin sixhigi havanin sixhigina barabar gotiiriiliir
(po = 1,29 kg/m3).

Mobslumdur ki, qaz bacasinin en kassiyinin mixtalif ndqtslarinds
qazn siirati eyni deyil, onda qaz bacasinin en kasiyi boyunca siiratin
paylanma amsalini avvalcadan tayin etmok lazimdir ki, bu da qaz
bacasinda gazin orta siiratini, ox boyunca siirsts olan nisbatindan
ibaratdir.

A =Zer (6)

Doyirmi qaz bacasinda siirati tayin etmok ii¢lin onu sorti olaraq
bir ne¢o konsentrik halqalara béliirler. Siirati eyni vaxtda qazin en
kasiyi néqtasinds va ox boyunca tapirlar. Qazbacasinda qazn siirati
bu diisturla hesablanur.
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1
@y, =; (@, +@,+...+1,) ()
n - halgalarin say:;
W, Wy, Wy, - bu halgalorda qazin siirati, m/san.

Tacritbado hesab1 qusaltmaq iigiin qaz bacasinda orta siirati
toyin edarak bu nisbatdon istifads etmok maslshat goriliir.

W P
a, = —* "P‘E‘L; ®)
@ gy 0
) P
a2 P —x2 _X_.z_; (9)
@y \ Py
P., P, - qaz bacasimn en kasiyinin nuivafiq néqtalorinda Slciilmiis
dinamik tazyiq, mm.su.siitunu;
Po, P, - qaz bacasiun oxu iizra Olcilmis dinamik tozyig,
mm.su.Sutunu;
n - ol¢iilmiig noqtalarin sayi.

Eyni vaxtda olgmolor zamami eyni omsal pnevmometrik
borug_lan, eyni tipli mikromanometrdan istifads etmak lazimdar.
Olgmo noqtalorinds dinamik tazyiq bu diisturla hesablanur:

2x—1
D =D (10)
D - 6lema néqtalari olan qaz bacasimn diametri;
x - halganin sira némrasi.

Qaz bacasimn en kosiyinin boliindiiyii halgslorin sayi, en kosiyi
boyunca qazin siirstinin paylanmas: xassesinden asihdwr. Siretin
paylanmasinin simmetrikliyi va baraborliy1 azaldiqca homginin qaz
bacasinin diametri artdigea halgslorin say: artmahdir.

Borunun diametrinin ve halganin saymin agagidaki nisbatinds
kifayst gadar diizgiin natics almagq olar.
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Cadval 1.1

Borunun 200 | 200-400 | 400-600 | 600-800 | 800-1000 | 1000
diametri,mm

Hbslgonin say1 3 4 5 6 8 10

Qaz bacasiun daxili divarindan her helqanin dlema ndqgtasing
gadar olan masafs asagidaki tonliklo tayin edilir:

D f2x—l
L —?(l— " J €83)
LZ:—D—(I—JZX_I) (12)
2 n
Burada:

L - qaz bacasimun daxili divarindan verilon halgalorin sn
yaxin va an uzaq 6l¢ii nogtasindski masaf;
x - halganin sira némrasi.

Olgmos noqtasine gadsr olan mosafsnin hesablanmasim
asanlagdirmagq iigiin cadval 1.1-don istifads olunur.

Qaz bacasinda siirat sahssini toyin etdikds, eyni vaxtda qaz
axinin temperaturu, statik tazyiq, atmosfer tozyiqini 6lgiirlor.

Oger qaz bacast diizbucagh kesiys malikdirsa, qaz bacasmnin
divan paralel xatlorls béliiniir. Hor diizbucaghinin tarsfi 150-200mm
toskil etmolidir. Olgma eyni vaxtda iki noqteds apanlir: qaz baca-
sinin verilmis kasiyinds va onun oxunun parakasiyinds. Olems néq-
tolorin minimal say1- har istiqamotda tigdiir. Zaman vahidi arzinda
qaz bacasindan keg¢on qazin miqdari bu diisturla hesablanir:

Vo = 360000 F=36000w,.F (13)

V. -isci saraitds gaz sarfinin hacmi, m*/san,
W, - qaz bacasimn markazinds qazin siirati, m/s;
F - gaz bacasirun en kasik sahasi.

Bir ¢ox hallarda qazin hacminin normal seraits gatirmak lazim-
dur.

209



V(P AP)

V,=0,36
273+t

(14

Biitiin qaydalara riayst etdikds dlgii xotasi £5% olur.

95.3. Olgmo vasitalari:

Pnevmatik borucug

Mikromanometrlor DUST 11161-84

U-gokilli manometr

Laboratoriya termometrii, DUST 915-73E

Barometr — aneroid, bdlgii qiymati Imm.civa.siit.

{/mumi tayinath aerometrlor, DUST 18431-81E

Etil spirti, DUST 18900-72, 0,8095 p= 0,8095 suda mohlul

Rezin borucug, &5-8mm

VVVVVVVY

95.4. Tayinata hazirlq va onun apariimast

Qaz bacalarinda gazn siiratini dlgmek idi¢lin yer segands asagi-
daki sartlors amal etmak lazamdir.

Olgmoe miioyyan edilmis qaz axininda aparilir; 6lgma igiin yer
gaz bacasinin diizxatt sahssinda secilir. Qaz bacasinin dlgma iglin
secilmis sahosinds agilan gapaqh 40-50mm uzunluqlu metal boruya
stuser qaynaq edirlar. Stuserden 30-70mm yuxarida diametri 10mm,
uzunlugu 1 metr alvan metal boru gaynaq edirlor. Stuser iglomayan
vaxt1 bagh olmahdir.

1,6m-dan az diametrli doyirmi gaz bacasmn 2 stuseri qaynaq
edirlor. Diizbucaqh gaz bacasinda stuseri qaz bacasimn divarnin
hor bansi bir torafins qaynaq edirlar. Spirtin sixhgm aerometrla
yoxlayirlar. Qaz bacasimn en kosiyi boyunca siirstin paylanma
smsalin1 tapmag iigiin sahslari borabar hissalora boliirlsr.

Pnevmometrik borucugun birini qaz bacasmna band edirlor.
Qaynaq edilmis slvan boruya xstkes qoyurlar. Boruda verilmis
dorinliyi miisyyan etmak lgin gaz bacasinda xatkesin bolgiilerine
uygun isara qoymaq lazimdir. Diger borucuq qaz bacasmn
morkazinds dinamik tozyiqi dlgmek iigtin qaz bacasma qoyurlar.
Pnevmometrik borucugun uclar gaz axmina dogru yonalmoalidir.

Pnevmometrik borucuq rezin slangh MMN-20 tipli mikro-
manometrls birlesdirilir. Tam tozyiqli slang «+» isarali mano-
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metrlorin stusering, statik tozyigli slanqu ise «-» isarsli stusera bir-
logdirirlar.

Sxemin kipliyini yoxlamagq iigiin sistemds 100-250 mm. su. siitu-
nu tazyiq yaradib, pnevmometrik borucugun 6lgii desiklorini bag-
layirlar. Ogor sistem hermetikdirss, mikromanometrds spirt moh-
lulunun tazyiqi enmir.

Pnevmometrik borucugun birini qaz bacasmm moarkozindan 3-
10sm mosafads yerlogdirirlor. Digar pnevmometrik borucugu qaz
bacasimn diametri boyunca avvalss yaxin divardan uzaga, sonra iso
sksino her 6lgms néqtesinds saxlayaraq yerini dayisirlor. Olcmoni
eyni vaxtda aparirlar. Manometrin gdstaricisini jurnala qeyd edir-
lor. Qazin ikinci dofa tazyiginin 8lgiilmasi bioloji yerina yetirdi. Hor
ndqtadaki dlgmalarin naticalari 15%-den gox farglonmamolidir. Eyni
vaxtda dlcmoni apardiqda qazin temperaturunu ve qaz bacasmin
a¢llmasini 6lgmsk lazimdir, atmosfer tozyiqini geyd edirlor. Biitiin
dlgmalarin naticalerini jurnalda geyd edirlor.

Qaz bacasinm 6l¢ii sahalerinds pnevmometrik borucugu onun
morkozinds, termometri va U-gokilli manometri ilo uygun yerlos-
dirirlor. Pnevmometrik borucugu mikromanometrls rezin slangla
birlagdirirler. Cihazin hermetikliyini yoxlayirlar.

Olgmoni 20 doqige orzinde 3-5 dagigs aparib, nsticeni arag-
dirirlar.

95.5. Olgmsa naticalorinin tahlili

Olgms néqtslerinds gazin dinamik tazyigini (2) diistur ilo hesab-
layirlar. Qaz bacasinda qazin sixligi normal soraitds (4) diistur ils,
is¢i soraitds iss (3) diisturu ilo toyin edilir. Dinamik tazyiqi 6lgma
noqgtalari da 10 distur ilo toyin edirlor. Qaz bacasinda siiratin
paylanma smsal (8)-(9) diisturu ils hesablamir. Qaz bacasinn maor-
kazinda qazin siirati (1) diisturu il tayin edilir. Is¢i soraitds qaz
bacasindan kegon gazmn hacmi (13) diisturu ils, normal soraitds (14)
diisturu ils tayin edilir.

Qaz bacasmda gazin hacmi va siiratini 6l¢diikde maksimal xota
110%-dan ¢ox olmamahdir.
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96. Asetilen-azot oksid (N2O) alovundan istifadasi ilo
aliiminiumun, bariumun, beriliumun, molibdenin
va vanadiumun tayini

96.1. Metodun mahiyyati

Bu tipli toyinda cihazda xiisusi kran olmalidir, onu gevirmaklo
névbs ilo hava ve azot oksidini siiratlo (tez) vermok olar.

Ovval parlag-sar hava-asetilen alovu almir, sonra kram cevi-
rorok havam azot oksidi ilo avaz edirlar, alov ¢ohrayi-qirmizi olma-
lidir. Bgor bu alnmasa, onda yanacagn axmnini els tonzimloayirlar
ki, alovda qirmizi koks amolo galsin.

Bu toyinlar iigiin odlugun yangmin uzunlugu 5sm olmahldir va
elo diizoldilmalidir ki, onun sathinds alinan komir koziniin vaxta-
sir1 (isin har 20 dagigssinden sonra) gotiiriilmosi miimkiin olsun.

96.2. Reaktivior

Svvalki bolmoda gostarilonlorden basga, azot oksidli balon (I)
vo agapida gostarilon reaktivler talab olunur.

Natrium xlorid mehlulu. (bariumun tayininda istifadas olunur)

250q NaCl distills suyunda holl edirlor va 1000ml qador
durulasdirirlar.

Metallarin standart mohlullari. 1 litrin tarkibinds 1,5ml gati
HNO; olan distillo suyu ilo miixtolif metallarn ehtiyat mahlullarin
uygun durulagdirilmasi ilo gatihigdar1 0,5mkgq/1-don 1000mkq/1
gadar olan standart mohlullarin seriyalarim hazirlayirlar.

96.3. Duzlarin ehtiyat mahlullart

Aliiminium. 1,000gram metallik aliiminiumu ehtiyatla qizdira-
raq 20ml qatt HCl-da hall edirlar vo distille suyu ilo 1000ml gader
durulagdirirlar (1-ci tsul).17,5817q KAL(SO4q)* 12H20 —nu 200ml
distillo suyunda hall edib, 1,5ml qat1 HNO:3 slava edirlor vo 1000ml
distills suyu ilo durulagdirirlar (II tisul). Hor iki mohlulun 1,00ml-in
tarkibinds Al migdari 1,00 mg-dir.

Barjum. 1,7787q BaCl, * 2H,0 taxminan 200ml distills suyunda
hall edirlor, 1,5ml gqati HNO; alava edib 1000 ml-o gadar distilla
suyu ils durulagdinirlar. Alman mohlulun 1,00ml-de Ba miqdan
1,00mqg-dur.
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Berilium. 20,7551q Be(INOs), taxminen 200 ml distillo suyunda
hall edirler. 1,5m! gatt HNO; olavs edib 1000 ml-s gader distill
suyu ilo durulagdirirlar. Alinan mshiulun 1 ml-ds Be migdart 1,00
mgq-dir.

Vanadium. 2,2963gram NHsNO; taxminen 800 ml distilla su-
yunda hoall edirler, 10m! qati HNO; olava edib, 1000 ml-s qgader
distille suyu ilo durulagdirirlar. Alinan mshlulun 1mi-ds vannadiu-
mun miqdari 1,00mq-dir.

Molibden. 0,25qram metallik toz halinda molibdeni soyugda
30ml 10%-li hidrogen peroksidds holl edirlor. Sonra H,O,-nin arti-
g1 dagitmagq tiglin quzdirirlar, soyudurlar ve 250 ml-s qadar distilla
suyu ilo durulagdirirlar. Alinan mshlulun 1,00 ml-ds molibdenin
miqdari 1,00mq-dir.

96.4. Tayinatin gedisi

Azot oksidi ilo islomak iiglin toyin edilmis cihazin xiisusiy-
yatlorini nazers alaraq, desracsli grafikini vo niimunanin analizini
2.1.2. bolmoada gostarilon kimi aparirlar,

97. Damirin, kadmiumun, kalsiumun, kobaltin, magneziumun,
manganin, misin, nikelin, qurgusunun, giimiisiin, xromun va sinkin
birbasa tayini

97.1. Metodun mahiyyati

Bir-bir adlar1 sayilan metallarin birbasa tayini onlarin qatilig
100 mkq/¢ -den gox olmadigda miimkiindiir.

Duru mohlullan1 analiz etmok lazim olduqda, ¢ox hallarda
nitrat turgusu ila tursulagdirmasindan sonra moehlulun buxarlan-
mas! kifayystdir, lakin ¢ox duru mehlullarin analizindo ya da ta-
yinin hessashgmin yiiksoldilmasinin zarurati olduqda, svvslcadan
ekstraksiya ilo metallarin ayrilmasi moslohot goriliir.

Cirkab sularin analizindo ¢ox vaxt niimunonin durulagmasi
talob olunur.

97.2. Reaktivlor
Yanacaq gazlar — asetilen, propan, hidrogen. Reduktorlarla
toahciz olunmus satilma balonlardan istifads etmoak olar.
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Hava. Filtirdon kegirmakls vo qurutmagqla konar maddslorden
ayrilmalidir.

Deionizasiya olunmus distillo _suyu. Biitiin reaktivlerin v
doracalonmis standart mohlullarin hazirlanmasinda ve niimunoni
durulagdirdiqgda ondan istifads olunur.

Xlorid tursusu, gat1.

Mohlullarin standart mohlullar. 1 litrnin tsrkibinds 1,5ml gati
HNO; olan distille suyu ilo miixtslif metallarin duzlarmin ehtiyat
mohlullarn uygun durulagsmasi ile qatiiglirt 5 mkgq/l-desn 1000
mkaq/l-e qadar olan standart mohlullarin seriyalari hazirlanir.

Duzlarin ehtiyat mohlullars,

Dsmir. 1,000q doemir maftili 50 ml durulagdirilmig (1:1) HNOs-
do hall edirler va distillo suyu ilo 1000ml-s goder durulagdirirlar.
Alnan mohlulun 1,00ml-in terkibinds Fe migdari 1,00mg-dur.

Kadmium. 1,000q metallik kadmiumu durulagdirilms (11
HCI —run mineral hacminds hall edirlor va distille suyu ilo 1000ml-2
geder durulagdirirlar, alinan moehlulun 1,00 ml-in tarkibinda Cd
miqgdarn 1,00mg-dir.

Kalsium. 2,4973 kolbaya yerlosdirib, tizerine 50ml distills suyu
oslave edirler vo tam hosll olana kimi damci-damci qatt HNOs-iin
minimal hacmini daxil edirlsr (toxminan comi 10ml). 1000ml-o qader
distilla suyu ilo durulagdirirlar, alman mshlulun 1,00ml-in torkibin-
ds Ca migdar1 1,00mq-dur.

Kobalt. 1,4072gram Co;0; 20 ml gaynar HNO; hall edib,
soyudurlar ve 1000ml-s godar distille suyu ilo durulagdinirlar, alnan
mohlulun 1,00ml-in terkibinds Co migdan 1,00mq-dir.

Magnezium. 10,1407qram MgSO47H.O 200ml distille suyunda
hall edirlor, 1,5ml qat1 HNOjs slava edirlor ve 1000ml-o gader distills
suyu ile durulasdirirlar, alinan mshiulun 1,00ml-in torkibinde Mg
miqdan 1,00mqg-dir.

Mangan. 1,3882gram MnSO45H>O texminen 200ml distille
suyunda hell edirlar, 1,5ml qatit HNO; olava edirlor va 1000ml-s
geder distillo suyu ilo durulagdirirlar, ahnan mshlulun 1,00ml-in
torkibinde Mn migdar 1,00mqg-dur.

Mis. 1,000q metallik misi 15ml durulasgdirilmss (1:1) HNOs-do
hall edib, 1000ml-a godoar distillo suyu ilo durulasdinirlar, alinan
mohlulun 1,00ml-in terkibinds Cu migdar 1 1,00mg-dur.

Nikel.4,9540qram Ni(NOs), toxminen 200ml distillo suyunda
hall edirlor, 1,5ml gat1t HNOs slave edirlor vo 1000mi-a qadar distille
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suyu ilo durulagdinrlar, alman mshlulun 1,00ml-in tarkibinds Ni
miqdari 1,00g-dur.

Qurgusun. 1,5985gram Pb(NO;3); texminsn 200ml distille
suyunda hall edirlor.1,5ml gati HNO; alava edirler ve 1000ml-o
gadar distille suyu ils durulasdirirlar, alinan mshlulun 1,00ml-in
torkibinds Pb migdar 1,00mg-dir.

Giimiis. 1,5748qram AgNOs; distillo suyunda hall edirlar, 1,5ml
gati HNO; dlava edirlor vo 1000ml-e qodor distills suyu ilo
durulasdirirlar, alman mohlulun 1,00ml-in torkibinde Ag miqdar
1,00mq-dr.

Xrom. 2,8289q K>Cr,0;200ml distillo suyunda hall edirlor,
1,5ml qat1t HNO; alava edirlor vo 1000ml-a godar distilla suyu ile
durulasdirirlar, alinan moshlulun 1,00ml-in terkibinds Cr miqdan
1,00mq-dur.

Sink. 1,000q metallik sinki 20ml durulagdirilmis (1:1) HCl-da
hall edirler vo 1000ml-o gadar distillo suyu ile durulasdirirlar, alinan
mohlulun Iml-in tarkibinds Zn migdar1 1,00mq-dir.

Magneziumun vs kalsiumun tsyininds lantan duzunun mshlulu
tolob olunur, domirin ve manganin tsyininds ise kalsium xloridin
mahlulu.

Lantan duzunun mahlulu. 58,65qram lantan oksidi 250ml qat1
HCIl-da hall edirler, tam holl olunana qader tursunu yavas-yavas
tokirlar v distills suyu ilo 1000ml-o gqadar durulasdirirlar.

Kalsium xlorid mahlulu. 0,630gram CaCOQs; 10ml gat1 HCl-da
holl edirlor. 200ml distillo suyu slava edirlor vo lazim olsa hall olmas:
iigiin quzdirirlar. Soyudugdan sonra 1000ml-a gadar distille suyu ils
durulagdiririar,

97.3.Tayinatin gedisi

Atomlu-absorbsionlu spektrofotometriya (AAS) cihazlar: tsli-
mata va onlarda is metodikasma géra forglonirlor, bunun iigin da
cihaza olaves olunan talimata daqiq riayst etmok lazimdir.

Talob olunan elementin miiayyanliyi tigiin teyin edilmis i¢i bos
katod lampasmni taxirlar vo elementin miisyyani iiglin gosterilon dal-
ga uzunluguna qoyurlar. Toxmini gostericilare yaxin sahads nisbat-
lori Olgarak yanacaq gazin va oksidlegdirici qazin optimal ( an mii-
nasib) nisbetlorini teyin edirlor vo yoxlayici tocriibenin minimal
udulmasi ils tayin olunan elementin maksimal udulmasinin nisbatini
qeyd edirlar.
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Niimunsnin vurulmas: andan tarazliq vaziyysti alinana qadar
kegon vaxti tayin edirlor. Yarigin (selin) optimal eninini tapirlar,
oldugu saquli istigamstds yerini doyisorok standart moehlulun mak-
simal absorbsiyasin aydinlagdirmagla, odlugun iistiindeki optik
oxun optimal hiindiirliiyiinii tayin edirlor. Daracali qrafikini qurmaq
figlin odlugun alovuna toyin olunan elementin migdari minimal
olan mahluldan baslayaraq, novba ilo standart mohlullar1 daxil edir-
lor. Analiz olunan mohlulda gézlanilen gatiliqlarina yaxin standart
moahlulu daxil etmokls, dérd qatiigdan az olmayaraq mohlullari
odlugun alovuna daxil edirler. Hor dl¢iini iki defaden az olmayaraq
aparirlar va qrafiki qurduqda orta giymati gotiiriirlor.

Domir ve manganmn tosyininds deracelonmis standart moh-
lullarm (sonra da analiz olunan mohlulun) 100ml-na 25ml kalsium
duzunun mehlulunu slavs edirlor, magnezium ve kalsiumun toyi-
ninds iss 100m! mohlula 25ml lantan duzunun mohlulunu slavs
edirlor.

Cihaz1 ovvalcadan 1 litrds 1,5ml gati HNOs olan deinozasiya
olunmus distills suyu ile yuyurlar vas sonra analiz olunan mshlulun
absorbsiyasin standart mohlullarin absorbsiyas: kimi dlgiirlr.

AAS metodu ila metallarin toyinin gartlori.

Coadyal 1.
— | g, g = X o & N
S| E%| §5 | Byl m 52| §4 |88
S | we'd g s ==y ) = S g =5
2 < E < = E L g8 o E =} =) Y E
Q > o = - =
Ag | 328,1 asetilen hava H 2537 Alovsuz
il M 8 | AAS
azot
Al | 309,3 | asetilen oksidi | Mg | 2852 | asetilen | hava
-(N20)
As | 193,7 | hidrogen hzz:a Mn | 279,5 | asetilen | hava
azot
azot oksid
Ba | 553,6 | asetilen oksidi | Mo | 313,3 | asetilen 1
(N:20) (N:20
)
Be | 2349 asetilen eyni Ni | 232,0 | asctilen | hava




Ca | 422,7 | asetilen hava Pb | 283,3 | asetilen | hava

hava

. . +

Cd | 228,8 | asetilen hava Se 196,0 | hidrogen arqo

n

azot

oksid

Co | 240,7 asetilen hava v 318,4 | asetilen i

(N20

)

Cr | 3579 asetilen hava Zn | 2139 | asetilen | hava
Cu | 3247 asetilen hava
Fe | 2483 asetilen hava

Tayinin naticalorinin hesabati fotometrik tayininin hesabati ila
eynidir.

98. Niimunada gatiliglar1 ¢cox az olan metallarin tayini

Cirkab sularin analizinds aksar hallarda 2.1.2. va 2.1.3. bélme-
lorinds tasvir olunmus metodlar kifayst qadar hesas olurlar, lakin
hardon olduqca az gatihigda metallarni (qurgusun, kadmium) tayin
etmok lazim olur.

O zaman analiz olunan mshiulu avvslcoden qatilasdirmaq
lazimdir. Bunu ¢ox iisullarla etmak olar.

Bu isullardan asagidakilar var:

1. Nitrat tursusu ilo tursulagdiriidigdan sonra mshlulun bu-
xarlanmasi an sado va ¢ox vaxt aparilmayan effektiv iisuldur.Bu
tisulla 10-20 dofadon gox asanligla gatilagdirmaq olar. Analiz olu-
nan suda buxarlanma zamam ¢6kiintii veron kenar duzlarin yiiksek
miqdarda olmasi, ¢atinliklor toradir. Metasilikat tursusu va silikat-
lar ¢6ko bilar.

2. Ekstraksiya yolu il qatilagma, noticade metallari onlarin
daxili kompleks birlesmolarine kegirirlor vo sonra onlar1 uygun ge-
lon iizvi halledici ila ¢ixardirlar. Ekstrakti aymrirlar va analiz edirler.
Cox vaxt bir metalli yox, metallarin qrupunu ¢ixarirlar.

Asagida gostarilon kompleks omologstirici-ekstagent ciitlikls-
rindan istifads olunur: natrium dietilditiokarbaminat + xloroform;
ammonium pirrolidinditiokarbaminat+ metilizobutilketon; 8 hidro-
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ksixinolin + metilizobutil keton;ditizon+xloroform; dietilditiokar-
baminat + 8-hidroksixinolin+ xloroform, ammonium pirrolidindi-
tiokarbaminat + ditizon + xloroform; hidroksixinolin + ditizon +
tsikloheksanon; ammonium N — tetrametilenditiokarbamat + me-
tilizobutilketon vas.

Alnan ekstraktin sonraki islomasi miixtadif tisullarla ola biler:

a) bir dofoli ekstraksiya apardigdan sonra ekstraktin bilavasits
odlugun alovuna daxil edilmaosi.

b)dofalorle ekstraksiya, halledicini quruyana gader govulmas,
¢okiintiiniin hidrogen xloridin miloyyen migdarinda hsll olunmasi
va alinan mohlulun odluga daxil olunmas:.

v)eyni ils, lakin ¢okiintiiniin kozerdilmssi ila.

q)kompleks birlosmalorin ekstrogentden tursulu su moshluluna
ekstraksiyasi ve alinan sulu mohlulun odluga daxil edilmasi.

3. Cokmo ilo qatilagdirma. Torkibinde ¢ox az gatihqda olan
metallarin toyininde ekstraksiya svezins iizvi kollektorlarla birgs
¢okmoaden istifade olunmasi magsads uygundur. Onda analiz tgiin
cirkab suyun bdyiik hacmini gétiirmek olar.

Alinan ¢okiintiinii ya kiillagdirib tursuda hall edirler, ya da ki,
¢okiintiinii hall eds bilen hslledicinin az miqdarmda hall edirlor va
alinan mohlutu odluga daxil edirlor. Bels qatilagma niimunsasi kimi
o-nitrozo —B-nafolun istifadasi ilo birgagokmoni gostarmok olar.

99. Alovsuz metolda civanin toyini

Bu metod ona ssaslamir ki, giiclii reduksiyaedicinin [qalay (II)
xlorid, hidrozin va s.] tesirindan cive mohlulunda elementar hala
gadar reduksiya olunur. Sonra onu hava ilo {ifiiriib ¢ixartmaq va
gaz halinda adi temperaturda atom absorbsiyasini digmak olar.
Olgiinii xiisusi cihazda A=253,7nm-ds aparirlar. Metodun hassashg
boyiikdiir-0,2-den  10mkq/f qoder. Metoddan tobii sularin
analizinda istifada olunur.

100. Alovlu-emissiya spektrometriya

[alovlu fotometriya, alovun fotometriyasi]

Atom-emissiya spektrometriyada analiz metodlarma osason
atomlarm hoyscanlandirilmasinin  iisuluna gora farglondirirlar.
Alovun temperaturu nisbston asagidir ve bu metodu asasen
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atomlar1 asan hoyacanlanan litium, natrium, kalium vs stron-
siumun toyinindas istifads edirlor.

100.1.Metodun mahiyyati

Todqiq olunan mohlulu aerozol halinda qaz qangigi (hava-
propan, hava-asetilen) ilo isloyon odlugun alovuna daxil edirlor. Ha-
vanin vs yanacaq qazinin tazyiqlori sabit saxlanir. Alovda metallarm
atomlar1 hayacanlanirlar vo hoyacanli haldan normal hala keg¢dikds
misyyen dalga uzunlugunda isiq buraxirlar (sagirlar). Emissiya
spektorundan monoxromatorla (sads cihazlarda isiq filtirlarls) tayin
olunan metallarm xarakterik xatlori ayrilr. Natriumu toyin etmoak
iglin  A=589nm, kalium {g¢iin A=768nm, littumun A=671nm,
stronsium A=460,7nm. Bu xatlorin intensivliyine géra niimunads toyin
olunan elementlorin gatiliglarina gére mithakima yiiridiirler, bunun
iiclinds bu metallarm duzlarinin standart mohlullarina gére daracali
grafikleri qururlar.Toyinin hassashigi ¢ox yiiksakdir (0,1mg/t az),
metodun nisbi xatas1 gox azdir.

100.2. Mane olan maddaslor

Ca : Na va Ca : K nisbati 10-dan ¢ox olduqda kalsiumun
tayinina mane olur.

Na : K > 5 nisbotinds kaliumun toyinine natrium mane olur ve
oksina K : Na > 5 nisbatinds natrium tayinina kalium mane olur.
Mane olan tasirleri aradan qaldirmaq iigiin bir nega lisul var:

1)Mane olan elementin (Na tayinindo K, K tayininds Na, galovi
metallarin tayininds Ca) miqdarini toyin olunan elementin mig-
darindan avvel tapirlar va dorscali grafikini qurdugda standart
mohlullara mane olan elementlorin uygun migdarlarini slava edirler.

2) 50ml analiz olunan standart mohluluna Sml spektroskopik
bufer mahlulu [50q CrCl va 250q AI(INO;):*9H.0 1 litrda} daxil
edirlor;

3) Ca, Ba va Sr mane tosirlorini konarlasdirmaq iigiin 50ml
moahlulu Sml Na;SO04(5q/L) va NazCO3 (10g/€) qarisiglarin mohlu-
lunu slavs edirler;

4) analiz olunan mohlula tayin olunan ionu mslum miqdarini
daxil etmak olar vo bu slava ils mahlulun emissiyasini tayin edilir.
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Ogor milligram bu iondan daxil olunubsa ve analiz olunan
mahlulun slavs ilo vo slavasiz emisiyalari Ix va Ix+a boraberdir, onda
niimunads tayin olunan metalin migdar (X) olacaq:

X: ix+ ix-f-a

Uzvi maddolorin ¢oxu yiiksok temperaturda pulverizatorun
disklerini baglayaraq manegilik toradirlor.

100.3. Reaktivlar

Osas standart mohlullar.

Natrium xlorid. 2,5421qram 105°C qurudulmus k.t. NaCl
distille suyunda holl edirlor va 1000m! gader su ilo durulagdirirlar.
Bu mahlulun 1,00ml-ds Na miqdar 1,00 mqg-dir.

Kalium xlorid. 1,9068qram 105°C qurudulmus k.t. KCl distilla
suyunda  holl edib, 1000ml-e goder su ilo durulagdirirlar. Bu
mohlulun 1,00ml-in terkibinds kaliumun miqgdari 1,00mq-dir.

Litium xlorid. 6,1077gram 105°C qurudulmus LiCl distills
suyunda hall edib, 1000ml-o gadar distille suyu ilo durulagdirirlar.
Bu mohlulun 1,00ml-ds litiumun migdari 1,00mq-dir. Duzun
hidroskoplugu ¢ox olduguna gora qurudugdan sonra duzu tez
¢okmok lazamdur.

Stronsium xlorid. 3,0429qgram k.t. SrCl*6H,O distille suyunda
holl edirlor vo 1000ml-o godsr su ilo durulagdirirlar.Stronsium
karbonatdanda istifads etmok olar. 500ml hocmli konusvari
kolbaya 1,6849gram SrCOjs yerlasdirilir.

Qif vasitasi ilo kigik porsiyalarla duz tam hall olunana qodar
durulasdiriimss (1:1) HCI slavs edirlor. Sonra 200ml distille suyu
tokiib CO; kenarlasdirmaq iglin bir nego daqiqs qaynadirlar,
soyudurlar, bir neco damct metil qirmizi indiqatorunu slave edib
damci-dama 3N NH:OH mohlulu ya durulagdinimig (1:1) HCI
indigatorun rongi dayisons qoder olave edirlor. Sonra mohlulu
migdarca (daqiq) 1000ml hacmli 6lgii kolbasmna kegirib, hacmi
distills suyu ila cizgiye qadar ¢atdirirlar. Bu ya basqga yolla alinan
mohlulun 1,00mi terkibinds stronsiumun migdar: 1,00mq-dir.
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Isci standart mshlullari. Osas standart mshlullardan 10, 20, 30,
40, 50 mg/f qatihqh is¢i standart mohlullarim hazirlayirlar.

100.4.Tayinatin gedigi

Ovval cihaz igo hazirlayirlar. Bunun iigiin hava va gaz axinmni
el tonzimloyirler ki, alov boyiik, sakit va rangsiz olsun. Alovun orta
hissasi odlugun yangin seviyyssinds olmalidir. Sonra kapilyar
borunun agiq ucunu distills suyu olan stokana salirlar va cihazin
gostaricisini sifira gatirirlor. Distillo suyu ilo stakanin svazine mini-
mal qatiiqdan baglayaraq bu vs digor metallarin duzlarinin stan-
dart mohlullan ilo stokanlar qoyaraq, dsracali grafikini qurmaq
tglin gostoricilor alirlar. Talob olunan dalga uzunlugunda her bir
metal {iciin grafik qururlar. Mane olan tssirler oldugda standart
mohlullan yuxarida gostarilan korreksiya slavalori daxil edirlar.

Har bir niimunanin analizindan sonra pulverizatoru eyni niimu-
nenin ki¢ik migdarlar il yuyurlar.

101. Membran filtirdan siizmokls tayin etmo

101.1.Cihazlay.

Siizmok iigiin cthaz. Membran filtirden siiziilmak iigiin gox sayh
miixtolif cihazlar var ki, bunlardan da Olixov cihazi ¢ox slverislidir.
Bu cihaz hor bir laboratoriyada asan yigila bilor. Siisa boru 6z yuva-
ciginda mohkom berkidilib (masolon, oridilmis kikiirdiin kémayi
i9). Olixov cihazindan basqa, siiga boru avazins metal borulu Zeyts
cihazindan istifads etmok olar.

Ne6-li membran filtirlari, ilkin filtirlor. Moasamslords olan
havani kenarlagdirmagq iigiin filtirlori 5-10 daqgigs distille suyunda
qaynadirlar. Qaynamam 2-3 dafs aparirlar va hor dofs suyu
bosaldaraq, tozs su ilo avaz edirlor, sonra filtirlori 609C-ds 1 saat
miiddetinds quruducu dolabda qurudurlar.

101.2.Tayinatin gedigi.

Qabadispers qarnsiglarin migdann 60°C-ds quruducu dolabda
qurudulmus, karandasla nisanlanmus, tarazide ¢okilmis, hazirlanmis
membran filtiri stizmak Ugiin istifade olunan cihaza yerlosdirirlor.
Filtirdon tadqiq olunan suyun 100-500ml- ni siiziirlar (suyun hacmi
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gabdaki dispers garisiqlarm miqdarindan asihdir). Ogor filtirat
yetarince soffaf deyilss, onda onu yenidan filtirdan siiziirlor. Cihaz-
da lazim olunan vakuumu su sirnagh va ya yag nasoslarin kémoyi
ils yaradirlar. Cihazin divarma yapismus ¢kintiini filtiratla mem-
bran filtirini yuyurlar. Filtirdoki ¢6kiintiiniin distills suyu ilo yuyul-
masina yol verilmir. Siizma qurtardiqdan sonra ¢dkiintii ilo filtiri
birgs avvalcs havada, sonra 60°C-ds 1 saat quruducu dolabda quru-
dub, ¢akirlar.

101.3.Hesabat.
Qabadispers qansiqlarin migdarm (X) mq/l asagidaki formula
kimi hesablayirlar.

X= [(a-b) 1000}V
burada:
a - ¢okiintii ilo membran filtirin kiitlasi, mq;
b - ¢okiintiisiiz membran filtirin kiitlasi, mgq;
V - analiz olunan ¢irkab suyun siiziilmiis hacmi, ml.

101.4. Kozardikdan sonra qalyq
Kozordikdon sonra, gabadispers qansiglarin miqdarm toyin
etmok tigiin, ¢okilmis membran filtiri masa vo ya pinsetla gotiiriib,
k6zordilmis vo ¢akilmis ¢ini puta iizarinds gox ehtiyatla yandirirlar.
Kiilii 5-20 dagiqs hamin putada kézordirlar.

101.5. Hesabat
Kozordilmis qabadispers ganisiglarin miqdarini mq/€ asagidaki
diisturla hesablanir.
X=[(C- d) « 1000}V

burada:
C  -kiitls il> birlikds gini putamn kiitlasi, mq;
d - bos putamn kiitlasi, mq;
V - analiz olunan suyun siizilmiis hacmi, m¢.

Bos membran filtirini kézerdikde alman kiiliin miqdan ciizi
oldugundan, onu nazars almayrlar.
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102. Suyun 3sas xassalari v onlann tayini

102.1. Hidrogen ionlarimn qatiligh

Hidrogen ionlarinin gatiiglarmt pH-in miqdan ile gostarirlor.
Cirkab sularinda pH-1 siigo elektroddan istifado etmokls elektro-
metrik tisulu ilo toyin edirlor. Usul ona osaslanir ki, pH bir 6lcii va-
hidins dayisdikda siigo elektrodun potensialh 25°C-dos 59,1mV, 20°C-
ds 58, 1mV dayisir.

pH~ Slgmak iigiin xiisusi cihazlar, pH metrlor istehsal olunur
(msasslon. LP-5,MT-58,LPU-01 va saira.). Bu cihazlara, onlarin
totbiq edilmasing aid, tslimatlar slavs olunur. Bu cihazlarin siiso
elektrodlari, pH-in miiayysn qiymstleri olan bufer mshlullara dars-
colonirlor.

Bir haldaki elektrodun potensiali ilo vo onunla dl¢iilon mahlu-
lun pH-1 arasmnda xotti asilliq olur vo daracslonms iigiin iki bufer
mshlulu kifayyst olardi. Lakin hardan xotti asiligdan kenara ¢ix-
malar olur, buna gorads yaxs: olar ki, analiz olunan ¢irkab suyun
pH-n1 ona yaxin olan bufer mshlulunun pH-1 ils tutusdurulsun.

Buna gdrodo agagida bir nego pH-lari miixtolif olan bufer mah-
lullarinin hazirlanma tsullar verilib.

Bufer mohlulu. 200C-do pH=1,68. 12,710gram kalium hidrok-
salati KH3(Cy04),°2H2O a.u.t. tozo gaynadilmis va soyudulmus
distillo suyunda hall edirlar va 20°C-ds hacmi 1litrs gatdirirlar.

Bufer mohlulu. 20°C-do pH=4,00 (25°C-do pH=4,01).
10,21 1gram 110°C-ds qurudulmus kalium hidroftalat1 KHCsH4O4
a.u.t. tazo qaynadilmis va soyudulmus distillo suyunda hall edirlor
vo 20°C-ds hacmi 1litra ¢atdirirlar.

Bufer mohlulu. 20°C pH=6,88 (25°C-do pH=6,86). 3,40 gram
ovvalcadan 110-130°C qurudulmus susuz kalium dihidrofosfat:
KH>PO4 va 3,55 qram susuz natrium dihidrofosfat: Na,HPOs tozo
qaynadilmis ve soyudulmug distillo suyunda hall edirlor va 200C-do
hacmi 1 litrs ¢atdirirlar.

Bufer mohlulu. 20°C-de pH=9,23 (25°C-do pH=9,18).
3,814qram, uzun miiddst natrium bromidin yayilmus kristallari
lizorinds saxlamimus a.ii.t. Na;BsO7°10H;0-nu tazs qaynadilmus va
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soyudulmus distillo suyunda hall edirlor vo 20°C-ds hocmi 1 hitre
catdirirlar.

Bufer mohlulu. 20°C-do pH=11,01 iki mohlul hazirlayirlar.

1. 12,36 qram borat tursusunu H3;BO; tozo gqaynadilmis va
soyudulmus distills suyunda hoall edirlor, 100ml 1n natrium
golavisini slava edirlor va hacmi 1litrs ¢atdirirlar.

2. 0,1n natrium gslovisinin NaOH mohlulunu hazirlayirlar.

Sonra 1-ci mohluldan 501ml-ni, 2-ci mohlulun 499ml ils
gangdinriar.

Bufer mohlullarini polietilen va ya «pireks» tipli siisa qablarmda
saxlayirlar. Cirkab sularin pH-ni1 tayin etdikdo, istifado olunan pH-
metrin hor iki elektrodunun temizliyino xiisusi diggst yetirmok
lazimdir, ciinki ¢irkab sularin terkibinda, elektrodlar1 qaysaqla orta
bilon piyler, yaglar, neftmohsullar va basqa maddslor olur. Elek-
trodlan efirls isladiimis nazik yumsaq parsa ila silirlor vo ya sintetik
yuyucu maddslorle yudugdan sonra bir nec¢a dafo distille suyu ils
yuyurlar va hor yumadan sonra yuyucu maddoani tamizlomak ligiin
parga ilo silirlor. Elektrodun regenrasiyas lazim oldugda onu 2 saat
2%-1i xlorid tursusu mohlulunda saxlayirlar vo sonra diqgatlo
distilla suyu ilo yuyurlar. Is vaxtinda kenar elektrodu distills
suyunda saxlayirlar.

102.2.Qabadispersli  qatisiglar  (asilgan maddalor), quru vs
kozordilmis

Cirkab sularin terkibinds adi hall olunmus maddalardon bagqa
miixtolif daracads dispersli kalloid hsllolunmus ve suspenziya
(asilgan) halinda hissaciklor olur.

Tadqiq olunan suyun xarici gorniisiine gora dispers doraco-
sindsn bazi molumatlar slds etmoak olar (oldugca taqribi) va onlar
bu sézlorls xarakterizo etmak olar: «bulamq su», «suyun torkibinda
gaba asilganlar méveud olur», «su opalesasiya edir».

Kecon isiqda soffaf, oks etdirilmis isiqda iss bulaniq olan suyu
opalesasiya edon su adlandirirlar; kegon isigda soffaf olmayan vo
asilqan hissaciklori adi gozle segmemak va 5-6 saat arzinds asilgan
maddalor mohluldan ayrilmayan su bulaniq adlandinlir. Adi gozle
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hissaciklor ayird oldugda vs 5-6 saatdan sonra mohluldan ayril-
diqda suyu gabaasilqan torkibli adlandirirlar.

Isarslorin adma «zsif», «goriinan», «gox» va sairs alavalor
etmak tovsiyys olunur.

Asilgan hissalarin ve ya ¢okiintiiniin rengi va suyun iizarinds gé-
riinan nazik tebags do qeyd olunmalidir. Qatisiglan tayin etmok
liciin miixtolif mosamoli materiallardan - membran filtirdan, siisa,
kvars va ¢ini filtr 16vhaciklardan, suyu siizerak onlar1 ayurwrlar. Filtr
kagiz1 hidroskopik olduguna gors kagz filtirindon istifada olunmas:
maslohat goriilmiir. Géstarilon materiallarin mesamsalorinin Olgiilori
miixtolif oldugundan, eyni suda gabadispers gatisiglarin  tayini
(miixtalif filtirlorden istifads etdikd 2) miixtolif noticalor verir vo
«gabadispers qatisiqlarin migdarmnin anlayist geyri- miisyyan olur.

Buna gdrs ds analiz naticalerinin qeydiyyatinda siiziilmadsa isti-
fads olunan filtr materiah gostarilmalidir. Asagida miixtalif filtirlor-
don kegan hissaciklorin an béyiik 8lgiilari gostorilib.

Siiso filtr 16vhaciyi:membran filtirlor:

)\ 100-110  Nl-mmeecmmmmcemeee 0,3
)\ S— 40-50  N2emmmmmmmemmoneee 0,5
) 20-30  N3emmmemcememeeee 0,7
) — 5-10 N4 0,9
o S 1,2
[ 3-5

Asilgan maddslori an ssash (¢ox) membran filtirlori aymrlar.Bu
filtirlor higroskopik deyillor va onlardan siiziilmasi siiratls gedir.Az
miqdarda qabadispers gatisiglar oldugda membran filtirlordon
istifads olunur.

102.3. Siizgac putasindan siizarak tayin olunmasi

Stizmok tiglin 4Ne-li siige va kvars siizgac putalarindan va dibi
moesamsli olan ¢ini putalardan istifads olunur. Siizgac sliso putadan
o vaxt istifads olunur ki, ¢irkab sularindaki qabadispers qarisig-
larmin tayini 100-105°C qurudulub gokmokls mohdudlasir. Ogar
sonra bu qarisiglarin kézerdildikdan sonra qaligmin kiitlesinin tayin
etmak lazim olduqda, kvars vs ya ¢ini putalardan istifads olunur.
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Tayindan ovval siizgac putani (siiso, kvars vo ya ¢ini) diggatlo
distille suyu ilo yuyurlar, 100-105°C-da 1 saat qurudurlar,
eksikatorda soyudub g¢akirler. Sonra putani rezin t1xacm va ya rezin
muftanm vasitasi ils su girnagh nasosa gosulmug Bunxen kolbasi ila

birlegdirirlar.

102.4.Tayinatin gedigi. Qabadispers qarisiglarin migdart

Kigik vakuumda putadan 100-500m] (gabadispers qarnsiqlarin
migdarmndan asih olaraq) tadgig olunan ¢irkab suyunu siiziirler.
Qaba yapismis hissaciklari filtiratla homin putaya yuyurlar.

Siizmoni qurtardigdan sonra putanin divarinm xaricini diggatls
qurudaraq 2 saat 100-105°C-ds qurudurlar va soyuduldugdan sonra
cakirler.

Qurutmam sabit g¢okiys golona kimi davam etdirirlor. Qa-
badispers qarnsiglarn miqdarim  avvalde gostorilon  diisturla
hesablayirlar.

Kozordikdan sonra galiq. Siiziilmis qabadispers qarsiglari ilo
¢ini vo ya kvars putasimi 6000C-da 10-15 deaqiqe mufel sobasinda
kozordirlor. K6zordmadan sonra galigm miqdarini avvalki bdlmada
gostarilon diisturla hesablayirlar.

103. Suyun keyfiyyatinin com gostaricilori

103.1.Suyun rangi

Suyun rangini spekrofotometrik kegon isgmin miixtolif dalga
uzunluglarinda suyun optiki sixhigmin dlciilmasi ils toyin edilmasi
tovsiyys olunur.

Rongin tayininds niimuneni gablasdirirlar. Niimuneni gotiir-
ditkdan 2 saat sonra tayini aparrlar.

Cadyal 1
Spektrin dalga uzunlugu va uygun ranglomo

Udulan isigin dalga Siialanmanin udulma Moshlulun slave
uzunlugu(tagqribon), HM rangi (gbriinan) rangi
400-450 bondvsayi sar-yasul
450-480 goy sari
480-490 yasil-goy paringi
490-500 gby-yasil qirmizi
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500-560 Yasil al-qurmizy
560-575 sarl-yasil banévsayi
575-590 sari goy
590-605 naringi yasul-géy
605-730 qumizi goy-yasil
730-760 al-qirmizs Yasu

Filtiratin birinci porsiyalarini konara ataraq tadqiq olunan su-
yu siizitlor. 10sm eni olan qatin (laym) optiki sixligini 6lgiirler,
cihazin ikinci kiivetino distills suyu doldururlar.Su il maksimal
udulan isiq dalgasmm uzunlugu onun rongini xarakterizo edir.9gar
alnan osyride bir negs pik varsa, onda onlara uygun olan dalga
uzunluglar: geyd olunmalidir.

Nozors almaq lazzmdir ki, mohlulun gériinen rangi daimi siia-
lanmanin udulan rengins slavs olunandir (codval 1). Udulmanin
maksimuma yaxm olan dalga uzunlugunda tadqiq olunan suyun
optiki sixhigmin qiymati, onun ronginin intensivliyinin lgiisiidiir.

Isiq spektrinin ensiz zolaqlarini kegiran is1q filtirlorinin migdari
kifayyst qader olduqda, spekrofotometr fotometrlo (Pulfrix tipli
cihaz) vo ya elektrofotokolorimetrls avaz oluna bilor.

Cihazlar olmadig: halda girkab suyun rongi vizual tadqiq et-
makls tayin olunur; agig-sari,al-qurmuzi va s. Cirkab sular1 hovuza
buraxildigda, hovuzdan su ils ¢irkab suyun qangiglar 10sm galin-
ligh qatin rongsiz olunmasi talob olunur. Cirkab sularin durulagma
daracesinin toyininin praktiki shamiyysti vardir.Bunun ucu kagiz
varagesind rongsiz siizgacden hazirlanmus ii¢ silindr yerlogdirirlor
(920-25mm). Birincisina tadqiq olunan ¢irkab suyunu tékiirlor (gqatin
hiindiirliiys 10sm), tgiinciiys-eyni miqdarda distille suyu; ikinci
silindrs iso eyni hacmds durulagdiriimis girkab suyunu slava edirlar.

Ikinci vs iigiincii silindirlors yuxaridan baxaraq kagiz eyni ag
rongds gdriinona qader, har defe durulasma daracssini (1:1, 1:2, 1:3
va s.) artirirlar. Rongin itmosina gore lazimi durulagmanmn tapil-
mas, range gora suda buraxila bilan haddleri toyin olunmus biitiin
maddalerin miqdarinin tayin edilms zarurstini aradan qaldirir.

103.2.Suyun qoxusu

Qoxunun keyfiyyst toyinini hom otaq temperaturunda, ham ds
saat siigosi ilo Ortilmils kolbada 60°C gador quzdirdiqda tayin
edirlor. Bu tayinin naticssini tasviri ifads edirlor; xlorlu-azad xlorun
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qoxusu; torpagli-nam torpagin qoxusu; fenollu, neft qoxulu; aptek
goxulu; hidrogensulfidli; peyinli, ifunetli, ¢lirik saman goxulu;
kiflonmis va saira.

Qoxunun komiyyat tayini iigiin hodd reqami adlanam tapirlar.
Hodd ragemi gdsterir ki, qoxu tam hiss olmayana qodar, analiz
olunan suyu nego dafo qoxusuz tamiz su ilo durulasdirmaq lazimdir.

Durulagma iigiin aktiv komiirlii kalonkadan kegmis su komari
suyundan istifads olunur.Cox vaxt distills suyunun xiisusi qoxusu
olduguna gérs ondan istifads olunmur.

Cirkab suyun goxusu torkibinde olan tursu vo golovi xassoli
maddolarls yarandiqda, qoxu an gox hiss olunan pH-mn giymatinds
tayin olunur.

Bir sira bufer mehlullarim hazirlayaraq (pH= 5; 6;7;8;,9) vo
hor mohlula eyni (az) miqdarda analiz olunan niimunaden slava
etmokls bu pH-1n qiymatini eksperimental yolla tapirlar.

Analiz olunan suyun, hadd rageminin sonraki toyinini uygun
olan bufer mohlulu ile pH-m kritik giymota atdiriimus durulagdiricy
su ila aparirlar.

103.3.Tayinatin aparimasi sartlori

Biitin toyinatlar basqa qoxular daxil ola bilmeyan otagda
apariimalidir. Tadqigatdan svval analitiklor gida gabul etmomolidir,
otir, odekalon, losyon va's. istifada etmomalidirler. Bu zaman onlar
zokam vo alepgiya xastaliklori kecirmomolidir.

Zoif qoxularin hiss etma qabiliyysti insanlarda forgli oldugun-
dan, toyinat eyni zamanda g noforden az olmayan analitiklorin
istirak ilo apariimahdir.

Xiisusi hessasliq burada talsb olunmur, lakin iy duygusu zaif
olan adamlar bels tayinlora buraximir.Ilkin yoxlama aparilmasi
tovsiyye olunur, analitiklorin secilmis grupuna her hansi bir tomiz
iyli maddenin «hadd ragamini» tayin edilmosi taklif olunur.

Bu magsadls n-butanol vo m- krezol toklif olunub. Cox iylenan
cirkab sularmi ovvel xeyli durulasdirmaq lazimdir ve tayinin
noticosinin hesabatmda bu durulagmani nozars almaq lazimdur.

Iy bilms qabiliyysti zoifladiyine gore qoxunun analizini 1 saat-
dan artiq aparmaq olmaz. Ogor analiz olunan su xlorlagdirihibsa,
onda iki toyinin aparimasi maslohat goriliir: 1-ci - niimunada heg
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bir dayisiklik etmadon, 2-ci ekvivalent miqdarda askorbin tursusuna
tiosulfat slavs etmokls dexlorlasmadan sonra.

103.4. Tayinatin gedisi

«Hadd roqamini» agagidaki isulla toyin edirlor. Stse tixaclarla
tohciz olunmus 500ml hocmli konusvari kolbalara bir gadsr du-
rulagdiric1 sudan tokiirlar, sonra 2; 5; 10; 50; 150 ml analiz olunan
sudan daxil edirlar, durulasdiric su ilo hecmi 200ml catdirirlar, ti-
xacla baglayib, qanigdirirlar. 500ml hocmli basqa bir kolbaya 200
ml-o durulagdirict su tékiirlor. Tixaclart ¢ixararaq névbos ils niimu-
nali kolbalar1 ve tamiz sulu kolbani buruna yaxinlasdirib iyloyirler.
Bu isulla iy hiss oluna bilon bdyiik durulasmani taqribsn tapirlar.
Bu naticays asaslanaraq, novbeti mohlullarin qatiliglari arasinda
kigik farq olan, durulasmis niimunanin ikinci hissasini hazirlayirlar.

Qoxunun itmasinds an kigik durulasma - hadd roqomidir.

A+B

hadd reqomi =

burada:
A -daxil olunan mimunanin hacmi, mil;
B - durulasdirici suyun alava olunmug hacmi,ml.

Tayinatt 60°C-do aparirlar, bunun iigiin iginds mohlul olan
kolbalar1 uygun qizdirilmig su hamamina yerlogdirirlar.

Ogoar analiz olunan suda her hansi bir goxulu maddenin oldugu
molumdursa, onda yuxarida gosterilon Usulla niimunads onun
qatiligini tayin etmak miimkiindiir.

Bunun i¢lin niimunsnin goxusunun hadd rogomini va bu
maddenin qatilift melum olan standart mohlulunun gqoxusunun
hodd raqomini toyin edirlar.

Niimunads bu maddenin qatilig1 (C,) bsrabsrdir.

Cx - CGNO

N

X

burada:
C, - standart mahlulda 12yin olan maddanin qatihig;
Ny standart mahlulun qoxusunun hadd ragami;
N,  niimunanin goxusunun hadd ragami.

X
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Hodd roqominin tayini, suda olan bitiin maddslerin toyin
olunmus buraxila bilon hedlsrinin, kemiyyst miqdarmnin toyin
zoruriyystindon azad edir.

104. Agir metallarin imumi tayini

Agir metallar1 - qurgusun, mis, kadmium, sink, nikel- moh-
luldan ditizonat komplekslor saklinds gixardilir, ditizonun artigin
konarlasdirirlar, alinan ditizonatlarin qarisigi cive II duzlan ilo
islonilir.

Civenin ditizonla kompleks birlasmalori ¢ox dayamqh olduguna
goro, sayllan biitin metallar cive ditizonata Hg(HO:) gevirirlor.
Mohlulun optiki sixligm dalga uzuntugu A=485nm (E=7+10%) dl¢irlar.

Tayinin naticasini mqekv/€ ifada edirlar.

104.1.Mane olan maddalar

Analiz olunan niimunado agir metallar sianid — ionlar1 vo miix-
talif fizvi tursularin anionlar: ilo kompleks birlosma soklinds ola bi-
lor, bunun iigiinde tayinden svval bu komplekslorin dagilmasi go-
rokdir. Bixromat ionlar olduqda onlari hidrozin ve ya basqa bir
reduksiyaedici slava edarak, reduksiya edirlor. Ug valentli domiri
natrium tartrat mohlulu slava etmoklo mane olan tesirini kenarlas-
dirirlar.

104.2.Reaktivlor

Distillo suyu (slave olunan niimunenin rongi doyismoyene
goder, suyu ditizon mohlulunu kigik porsiyalarla slave edib, qa-
nigdirirlar) vs tomiz CCly

Ditizonun_karbon 4 xlorid mahlulu.

Natrium tartrat, (CsHsOs)Na; ditizon mahlulu ilo tomizlonmis
5%-li mahlul.

Ammonyak, gati mahlul.

Yuyucu mohlul, 1 litr distills suyuna 1ml qat1 ammonyak slava
edirlor.

Karbon dérdxlorid a.ii.t.

Civa nitrat, 10mq duzu 1 litr 2N sirks tursusunda hall edirlor.

Agir metal duzunun standart mohlulu. 0,1542gram kadmium
nitratt Cd(NO;); » 4H,0 vo ya 0,1438 gram sink sulfati (ZnSO4 *
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7H>0) va ya 0,1656 qram qurgusun nitrati distillo suyunda hall edib
1litra qador durulasdirilaraq osas mohlul hazirlayirlar ve mohlulun
lml torkibinde mikroqram-ekvivalent (0,00lmg-ekv) olur. Osas
mohlulun 10ml hacmini 100ml godoer durulasdiraraq, ig¢i mahlul ha-
zirlayirlar, bu mohlulun 1ml-do agir metalin miqdan 0,1mkg-ekvi-
valentdir. Hidroxlorid, hidroksilamin 5%-li mshlulu.

104.3.Tayinatin gedigi

Niimunsnin 500 ml (az miqdarda olduqda 500 ml gadar duru-
lagdirirlar) ¢ini kasada hacmi 50 ml ¢atana gader qovulur, sonra 5
ml gati nitrat tursusu vo 2ml 30% hidrogen peroksid slave edib,
kasani saat giigosi ilo 6tiiriib hocm 15-20ml ¢atana gadar govmani
davam etdirirlor.

Qalig1 ditizonla tomizlonmis 50ml distillo suyunda holl edirler
va siiratls siizan filtirden konusvari kolbaya siiziirler.

10 ml 5% hidroxlorid hidroksilamin mohlulu alave edib 10 ds-
qigo 80-90°C temperaturda qizdirirlar. Sonra soyudub mehlulu ayi-
ric1 gifa kegirirlor vo 10 ml 5%-li natrium tartrat va 1 ml qedar qat:
ammonyak mohlulu aslavo edsrok mohlulun pH-m1  universal
indigator kagizina gors 8-8,5-s ¢atdirirlar.10 va 5 ml hacmds ditizon
mohlulu daxil etmoklo va 2 doaqiqe berk silkalayarek ekstraksiya
edirlor. Ditizon mohlulunun rongi deyismayena gadar daxil edirlar.
Sonra bir dofads ekstraksiyani 5 ml karbontetraxloridls aparirlar.
Alinan ekstrakt: ditizon moahluluna slave edib, ayrict qifa kegirirler
va 2-3 dofs 10ml hacmdos yuyucu mohlulla islanilir. Yuyulmus eks-
trakta 50ml 0,01%-li cive nitrat moahlulu slavs edirlor, 2 daqgigs ¢al-
xalanir va tobagoalosmadan sonra torkibinds narinci-sar rangli civs
ditizonat olan karbon tetraxlorid tabagasini 50 ml hacmli 6l¢ii kol-
basma bosaldib, hacmi karbon tetraxloridls 50 ml ¢atdirib, qarg-
dirrrlar. Optiki sixligi A=485nm yoxlama tacriibade alinan mehlulun
nisbstine gérs aparirlar. Bu mohlulu, tayinda olan biitiin morha-
Iolordan kegan, ditizonla tamizlonmis 500ml distills suyundan
hazirlayirlar.

Tayinin nisbatini daracali qrafiks gors tapirlar. Qrafiki qurmaq
Uglin  0,5¢ 104, 110+4; 2 +10-4... mgekv/€-0 uygun olan 0,5; 1,0; 2,0;
...; 5,0 ml agir metal duzunun ig¢i standart mohlulunu gotiiriib
500ml hscms godar distille suyu ilo durulagdirib, toyinin biitiin
morhalelorindan kegirirlor, mqekv/£-o ifads olunan agir metallarin
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gatiliglarimn buraxila bilon hoddi (BBH) asagidak: artma sirasinda
gostarilib: kadmium (1,8°10#); qurgusun (9,7°104); mis (3,1-10-3%);
nikel (3,4¢10-3); sink (3,1+10-2). Tapilan agir metallarin cominin miqg-
dari gosterilon miqdarin birincisinden (1,8°10+4) yiiksok olduqda,
ayri-ayr1 metallarm migdarini teyin edirlor. Kadmiumdan baglaya-
raq farq novbeti metalin BBH-dan az olana gadsr, comdan tapilan
naticolari ¢xirlar. Ogor analiz olunan suda gostorilon hansisa meta-
lin olmamasi avvalcadan bilinirss, onda onu tayin etmirlor.

105. Ninhidrinds (CoHO4) miisbot reaksiya gostoran azot
torkibli maddalor

105.1. Metodun mahiyyati

Osason alifatik azot torkibli maddslor (aminler vo iminlsr)
aminosoker, amino — ve iminotursular peptidler vs saira ninhidrinds
(bu reaktivle mahlulu banévsayi rangs boyayan birlesmelorin amsla
galmosi) miisbat reaksiya gostorirler.

N- fenilendiamin, n- aminofenol, aminotiollar kimi maddalar
¢ox zoif reaksiya verirlor (yuxarida gosterilon asas maddslardsn tag-
ribon 10 dafs zaif).

Polipeptidlar va torkibinds azot olmayan birlesmalar (oksal-
dehidlor, oksiketonlar, katotursular) az zaif reaksiya verirlar.

Beloliklo, analiz olunan suda azot tarkibli maddslerin bir his-sa-
sini tayin edarak ninhidrin niimunasi (NPS) bu maddaslarin iki qrupa
boliinmasine imkan verir. Miisbat NPS- reakisyas: veran va bu
reaksiya vermayon NH3 vo NHs* azotunu ayrica tayin edib, ahnan
naticadon gixirlar.

Osas reaksiya ilo eyni zamanda kenar reaksiyalarda gedir, bu
sobabdonds mohlulun rang g¢alarlari bir godar forglonir vo molyar
udulma omsalt 1,8+104, 3,3+104 arasinda doyisir. Optiki sixlift A=
570 nm olgiirler va deracali grafikini qurmagq tigiin standart kimi
ammonium xloridi goétiirtirlor.

105.2.Mane olan maddslor
Cirkab sularda ninhidrinls reaksiyani langiden maddslar ola bi-
lor. Onlar niimunenin durulasmas: ilo kenar etmok miimkiin-siiz-
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diir. Onlarm miimkiin olmasina siibho yarandigda, standart alavaler
metodikalardan, lazim oldugda, uygun olave diizelisdan istifads
olunur. Ogoer niimunads agir metallarin (mis, kadmium, damir) ga-
tilig1 S mq/¢ yiiksak oldugda, uygun miqdarda sianid daxil olunma-
lidur.

105.3. Reaktiviar

Ninhidrin, 3%-li moahlul. 1,50 gram ninhidrini CoHsO4 tez ¢o-
kib, derhal 50ml etil vo izoprapil spirtlorin (1:1) qarisiginda hall
edirlor. Moahlul 3 sutkadan artiq davamli olmadiina gors, istifa-
dosinden avval kicik porsiyalarla onun hazirlanmasi tévsiyys olu-
nur. Mshlulu kip baglanmis qabda soyuducuda saxlayirlar.

- Tarkibinds ammonyak ve ammonium duzlar olmayan distila
suyu.

- Sirke-asetat bufer mshlulu. 270 gram natrium asetati
CH3;COOHNa+3H,0 250ml ammonyaksiz suda hall edirler, 50ml
susuz sirke tursusu slave edirlor vo ammonyaksiz su ilo 500 ml
catdirirlar. Mahlul 6 ay saxlana bilor.

- kalium sianid, 0,001n mshlul. Istifadedon avvel daha qati
mohluldan hazirlanir.

- etil (96%) va izopropil spirtlari.

- ammonium xloridin standart mohlulu.

Osas: Ovvolcadon eksikatorda qurudulmus 0,7638 gram k.t.
ammonium xloridi ammonyaksiz suda holl edirlor va hacmi 1 litra
¢atdirirlar.

Isci: 25ml asas mohlulu 1 litra gedor ammonyaksiz su ilo durru-
lagdirirlar. Onu istifadesindan oavval hazirlayirlar; osas mohlulun
1ml tarkibinds azotun miqdari 200mkgq; is¢i mshlulun 1mi-ds 5mkq
azot var.

105.4.Tayinatin gedisi.

Eyni zamanda 7-10 niimuns seriyas! ilo iglomok mogsads uy-
gundur. Tarkibinds 0,5-10mkq azot olan her bir niimunadan 20 ml
kip siiso trxacli 25 ml hacmli 8¢t kolbalara va ya daracslonmis sinaq
stisolorina yerlogdirirlor, 0,5ml bufer mohlulu olave edirlor. Daha
gat: mahlullarin analizinds niimunenin hacmini az gotiiriirler va 20
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ml gader ammonyaksiz su ilo durulagdirirlar; mohlullarin pH 3-9
haddinds olmahdir. Har qaba 1ml ninhidrin va 0,1ml kalium sianid
mohlulu tékiib, tixacla baglayib qarigdirirlar. Sonra tixaclan ¢ixa-
rib, tozdan qorunmagq iigiin tomiz althga qoyurlar. Tixac yerins har
bir gabin bogazini aliiminium folgas: ilo dolayirlar ve biitiin qablar:
daqiq 15 dagigays, ammonyaksiz su ilo doldurulmus, qaynayan su
hamamina qoyurlar. Qablar1 su hamamindan ¢ixaran kimi, dsrhal
isti mohlullara taqribon 23-24 ml hacma gador izopropil spirti slava
edirlor, tixacla baglayib qarigdirirlar.

Otaq temperaturuna qadar soyuduqdan sonra (30 deqiqa) har
qabin 25 ml nisanina gador izoprapilspirti slave edirler, qarigdirirlar
vo bir saat orzinds gatin qalmligi 1-3 sm olan kiivetds A=750nm-do
ammonyaksiz suyun nisbatine gors optiki sixhig: 6lgiirlor.

Niimunslorin her bir seriyasmda yoxlama tayini aparirlar vo
noticoni hesabatda nazeros alirlar.

Daracali qrafikini qurmagq iigiin ammonium xlorid is¢i standart
mohlulundan torkibinds 1-don 10 mkq godar azot olan porsiyalari
gotiiriirlor, har porsiyani 20ml gadar durulasdirirlar ve toyini
niimunenin analizi kimi aparirlar.

106. Aliiminium

106.1.Az qatihqda olan aliiminiumun tayini

Mohlulda az miqdarda olan aliiminiumun tayini iiglin ¢ox sayda
fotometrik iisullar toklif olunub. Onlardan goxu (masalon:aliiminon,
alizarinsulfonatin istifadasi ilo aparilan metodlar) bu reagentlorlo
aliminiumun birlosmolarinin boyanmis kalloid mohlullarin alinma-
sina asaslanir.

Alinan ranglorin vo ¢alarlarn intensivliyinin lakda alinan kol-
loid hissaciklorinin dispersiya deracssindan asili oldugundan ve 6z
névbesinds axirincinin ¢ox amillorden (mshlulda miixtalif duzlarin
olmasindan vs onlarn qatiliqlarindan, temperaturdan, reaktivierin
tasir siirstindsn vs s.) asih oldugundan, bu metodlarmn istifadasi
tévsiya olunmur.

Boyanmis maddalarin haqiqi (esl) mahlullar: asagida gostarilon
iki fotometrik metodla almir.
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106.2. Aliiminiumun hidroksixinolyatin ekstraksiyast ila fotometrik
metod (iisul).

106.3. Metodun mahiyyati.

Bu metod ona ssaslanir ki, zaif tursulu (pH=4,35-4,5) miihitds
hidroksixinolyat miqdarca (kamiyystca) xloroformla ekstraksiya
olunur vs xloroform qatini (laymi) sari-yasil rangs boyayir. Olgiinii
A=387-400nm aparirlar, udulmanin molyar udulma smsalinin uygun
giymaotlari 6,4+10-4-don 5+10-3 qadordir.

106.4.Mane olan maddalar

Toyinata mane olan damiri (II) avvalco ii¢ valentliyi goder
oksidlegdirirlor va daha g¢ox tursulu (pH=1,7-2,0) miihitde
xloroform vasitasi ilo ¢ixarirlar.

106.5. Reaktiviar

- xlorid turgusu, 1n moahlul.

- 8-hidroksixinolin, xloroformda 2%-li mshlul.

- asetat bufer mohlulu, pH=4,5; 102ml In sirke tursusunu 98
ml In natrium asetat mohlulu ils garigdirib, hacmi su ila 1 litra
catdirirlar. .

- aliminium duzunun standart mohlulu. 1,759 qram ali-
mokalium zayini a.ii.t. distillo suyunda hall edib, mahlulu 1 litra qo-
dar durulasdirirlar; alman mohlulun 1ml-in torkibinds 0,1 mq alii-
minium var, Aliiminiumun miqdar ¢ox az oldugda mahlul 10 dofs
durulagdiriimahdir, onun lml-in torkibinds aliiminiumun miqdari
0,01 mq-dir.

Ammonium persulfat.

106.6. Tayinatin gedisi

Analiz olunan suyun hacmini elo gotiiriirlor ki, terkibindo alii-
miniumun miqdar1 5-den 200mkg-a qadar olsun. Lazim olduqda
distilla suyu ils 25-50ml goadar durulagdirirlar, azca ammonium
persulfat alavs edirlor, hall olunana goder qarigdirirlar ve bir negs
dsqigos saxlayirlar. Mahlulu ayirici qifa kegirirlar va 0,1n tursu vo ya
golovi ilo neytrallagdirirlar. Metiloranja gérs analiz olunan suyun
ayrica porsiyasini titrlomokls, neytrallagma ti¢lin lazim olan tursu va
ya golovinin migdarinm tapirlar. Sonra mahlulun har 25mi-e 0,4 ml
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xlorid tursusu slavs etmoklo onu tursulasdirriar (tursulagdigdan
sonra mohlulun pH 1,7 + 1,95 olmahdir), 1,5+2 ml 8-hidroksixino-
linin xloroformda mohlulunu slave edirlar, bark silkaloyib, tobaqa-
lasmoays qoyurlar vo demir oksixinolyatla boyanmis asagi tobagani
konarlagdirirlar. :

Mohluldan domirin ¢ixarimasin, ikinci eyni porsiyada xloro-
formda 8-hidrosixinol mehlulunu slavs etmokle tokrarlayirlar. De-
mirin migdar yiiksok olduqda, rengsiz ekstrakt almana gader eks-
traksiyani davam etdirirler.

Tarkibinds domir olmayan mshlula 2,5+3,0 ml xloroformda 8-
hidrosixinolin mohlulunu, 10m! asetat bufer mohiulunu (pH=4,5)
olavs edib, bork silkeloyarok, aliiminium oksixinolyat: ekstraksiya
edirler, tabagalogmo iigiin 1-2 deqiqas saxlandigdan sonra sar1-yasil
rongs boyanmus asagi xloroform tebagesini fotometrik kiivetina
kegirirlor vo A=387-400 nm optiki sixligini dlgiirlor.

106.7. Erioxromsionin P-nin istifadasi il> fotometrik metod..

106.8. Metodun mahiyyati

Durulasmis moehlullarda pH=6, , Oolduqda, aliiminium duzlar
erixromsianin P ilo reaksiyaya girarok isig udulma maksimumu
535nm olan qurmuzi- banévsayi birlosme amoloe gotirir. Aliiminiumun
optimal migdar1 20-300mkq/¢-dir.

Qatilig1 daha gox olan moahlullar1 avvalce durulasdirirlar, qati
olmayanlar isa tursulagdirib, buxarlandinirlar.

106.9.Mane olan maddalar

Domirin ve manganin mane olan tosirini askorbin tursusunu
olava etmoklo aradan qaldirirlar. Qatilig: 10 mq/¢ az olduqda orta-
fosfatlar tayine mane olmur. Qatilig1 2000 mq/¢ az oldugda sulfat-
lar tayine mane olmur. Mshlulda ftoridler oldugda deracali qrafiki
qurmagla onun uygun miqdarim daxil etmok olar (giinki flor-
ionlarin migdan oksor hallarda mslum olur).

Niimunsnin ranginin va bulanmgini kompensasiya etmak ligiin,
onun basqa porsiyasina aliiminiumla rabitoys giron EDTA (nat-
rium etilendiamintetraasetat) olavo edirlor vo optiki sixlhigin toyi-
ninds onu yoxlama mohlulu kimi istifads edirlor.
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106.10.Reaktiviar

- aliiminium duzunun standart mshlulu. Osas moshlul 1,758
gram alimokalium zayini distills suyunda holl edib 1000 ml gadar
durulagdirirlar, bu mohlulun 1 ml-in torkibinds aliiminiumun
miqdar1 100 mkq-dir. Is¢i standar mohlul. 10 m! asas standart
mohlulunu 1000 ml gadar su ilo durulasdirirlar, bu mohlulun 1ml
tarkibinda

aliminiumun miqdar: 1,00 mkq-dur.

- sulfat tursusu, 0,02N vo 6N moahlullar1.

- askorbin tursusu. 0,1 gram askorbin tursusunu distillo
suyunda hs]! edib hocmi 100 ml-a ¢atdirirlar. Giindslik tazo moshlul
hazirlanmalidir.

- bufer mohlulu. 136 qram natrium asetatt NaC,H30,*3H,0
distilo suyunda hall edirlor, 40 ml 1n sirks tursusu alavs edib, su ilo
1000ml gadar durulagdirirlar.

- erixromsianin P. asas mshlul.300mq reaktivi tagriban 50 ml
distills suyunda holl edirlor, pH~2,9 olana gadar durulagmus (1:1)
sirka tursusu slava edirlor (toxminen 3 ml gader) vs 100 ml gadsr su
ilo durulagdirirlar. Mahlulun saxlama miiddsti 1 ildir.Is¢i mshlul:
10ml ssas mohlulu 100 mil-s gadar su ilo durulagdirirlar. Mshlulun
saxlama miiddati 3 aydir.

- EDTA 0,01M mohlul. 3,7 qram reaktivi distilo suyunda holl
edib 1 litr su ilo durulasdinriar.

- natrium galavisi, 1n va 0,1n mohlullar.

106.11.Tayinatin gedigi

Polifosfatlar olmadigda kolbaya 25 ml niimunadsn tokiib, bir
ne¢o damci metiloran] mohlulu slavo edersk zoif ¢ohrayr rong
almana gadar 0,02n sulfat tursusu lis titirlayirlor.

Titirlomanin noaticalori geyd edilir va mayeni atirlar.

Niimunadan iki hacm gétiiriib, har birins birinci titirlomada sarf
olunan 0,02n sulfat tursusu miqdarmmdan 1ml artiq slavs edirlar.
Sonra har iki mohlulun harasins 1ml askorbin tursusu, 10 ml bufer
mohlulu slavs edib qarigdirirlar v 5-15 daqigs saxlayirlar (15 dagi-
gadan sonra rang baglayir zaiflomoys) A=535nm. Ikinci moshlulun
optiki sixligim birinci mohlulun nisbatins goroe dlgiirlar.

Aliiminiumun miqdarim doracali grafike gora toyin edirlar.
Daracali qrafiki qurmagq iigiin 50 ml hocmli kolbalara torkibinds 0-
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dan 8mkq Al olan isci standart mahlulun porsiyalarmi daxil edirlar,
95 ml su va 1 ml 0,02n sulfat tursusu slavs edirlor, qansdirirlar va
sonra nitmunenin analizi kimi davam etdirirlar.

Polifosfatlar oldugda. 200ml hscmli konusvari kolbaya 100 ml
analiz olunan niimunadon daxil edirlor, 1,7 ml 6n sulfat tursusu
slava edirlor vo gaynama temperaturuna yaxwn temperaturu
saxlayaraq 1,5 saat isti plitado quzdirirlar. Qizmanin axirinda
mohlulun hocmi teqriben 25 ml gedar azalmalidir. Lazim oldugda,
bu hocmds va ya bir azca ¢ox distille suyu slavs edirlor.
Soyudugdan sonra mohlulu pH=4,3-4,5 gader neytrallagdiniriar,
dlcii kolbasinda 100ml gadar su ilo durulagdirirlar, 25ml porsiyam
gotiiriib tayini yuxarida gosterilon metodla davam etdirirlar.

107. Berillium

107.1.Berillon IlI-I> fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Neytral vo zoif golovi miihitinda berilliumla Berillon IIT suda
hall olunan morugu rangli kompleks birlosmasi omals gatirir.

Metod ¢ox hoessasdirudulmanin molyar omsah - 1,910%-2
barabardir.

Reaktivin 6z rongi narmnci-qonur olduguna gors, mshlulun
optiki sixhgimn toyininds miigayiss mohjuluna uygun miqdarda
reaktiv daxil olunur.

107.2.Mane olan maddalor

Toyin pH=13 apardiqda, maskalanma reagenti kimi EDTA
(trilon B) vo trietanolamin olavs edirler, metod ¢ox secicidir. Ali-
minium, kalsium, kadmium, kobalt, xrom (III), maqnezium, man-
gan, nikel, qalay, qurgusun, vanadium, volfram vs sink, sulfat-,
xlorid, fosfat va florid ionlari tayine praktiki tesir gdstormirlor.
0,5ml titanin miqdar berillium toyinin naticssini taqribsn 6%
artirir.

107.3.Reaktivisr

- berillon III, 0,02%-li mshlul.50,0mq reaktivi 0,25ml 10%-li
natrium golovisi olava olunan 25ml distills suyunda 250ml dlgii
kolbasinda hall edirlor va su ils cizgiys qadar durulasdirirlar.
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- berillium duzunun standart mahlulu. 1,9640 gram berillium
sulfati BeSO4*4H,O suda holl edirlor. 1ml gati sulfat tursusu slavs
edib 100ml hacmli 6l¢ii kolbasinda distills suyu ilo durulagdirirlar,
alinan moahlulun Iml-in terkibinds berilliumun miqdar: 1 mq-dur.

- maskalama maddslorin mshlulu. 10 gram EDTA-m1 80ml
distillo suyunda hsll edib, 6 ml trietanolamin slavs edirlar vo 100
ml-s godor durulagdirirlar.

107.4.Tayinatin gedisi

Tarkibinds berilliumun miqdarn 10mkq-dan ¢ox olmayan 5 ml
zaif tursulu (pH=2+3) analiz olunan mshlulu 50 ml hecmli 6l¢ii
kolbasina daxil edirlor (berillium yiiksok gatiligda oldugda, analiz
olunan mohlulu durulagdiririar). 2,5ml maskalayici mahlulu, 2ml
10%-li natrium galevi mohlulunu oslavs edib, qarsdirirlar va 5
dagiqo saxlayirlar. Sonra 10 ml berillon mohlulu slave edirlor va
cizgiys qoder distille suyu ilo durulagdinb, qansdinirlar ve 10
daqgiqadon sonra A=530nm —ds yoxlayict mohlulun nisbatinds alinan
mohlulun optiki sixligim Slgiirlor. Yoxlayici mohlulu hazirlamaq
iglin 5 ml distillo suyuna yuxarida gostorilon reaktivleri olave
edirlor.

Berilliumun migdarim: derocslonms grafikindsn tapirlar. Bu
qrafiki qurmagq igiin torkibinda berilliumun miqgdar 1-den 10mkq -
a qador olan 5 ml berillium duzunun standart mohlullarina yuxarida
tayinds gostarilon biitiin reaktivlori slavs edirlar.

107.5. Alisminonun istifadssind> fotometrik metod

Metodun mahiyyati. Aliminonla berillium qirmizi rongli lak
omals gatirir. Alinan kolloid mshlulunu stabillagdirmak iiciin jelatin
slava olunmahdir. Bu metod yetorinca sellektivdir. Tayin oluna
bilon minimal qatihg: Smkq/e-dir.

107.6.Mane olan maddalor

Az miqdarda EDTA-nin alava olunmas: aliiminiumun, damirin,
kobaltin, misin, nikelin, titanm, sinkin, sirkoniumun, qurgusunun,
manganm, molibdenin, volframin, xromin(III), kadminmun,
bismutun, titanin (50mkq gadar) mane olan tssirini aradan qaldirir.
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107.7.11kin emal

Cirkab sudan nimuns gdtiirarken, gabm divarlarina sorbstya-
nn garsismi almaq tgin, niimunani pH=2,0 gadar tursulasdinrlar.
Bunun iigiin niimunenin 1litrina 1,5ml gati H,SO4 slava olunmasi
kifayatdir. Ogor berillium yalmz maye fazada tayin olunursa, onda
niimuns membran filtirdon stizilir.

107.8.Reaktivior

- berillium duzunun standart mehlulu. Osas mohlul. 9,82 qram
BeSO4+H,O 100 ml distills suyunda hall edirlor, agor lazimsa
siiziirlar va su ils 500ml-a qadsr durulasdinrlar. Alnan mohlulun
1ml tarkibindo berilliumun migdari 1,00 mg-dir.

Is¢i mohlul. Berillium duzunun asas mshiulun 10ml 1000ml-o
gador durulasdirirlar. Alinan mahlulun 1 ml-da berilliumun miqdar1
10,0 mkg-dur.

- EDTA (etilen diamntetraasetat). 2,5 qram EDTA-m 100 ml
distills suyunda holl edirlor.

- aliiminonun bufer mohlulu. 2 litr hacmli stokana 1 litr distilla
suyu tokiirler, 500 gram ammonium asetat, 80 ml susuz sirke tur-
susu olave edib tam holl olunana qador qansdirirlar. lqram
aliiminon ayrica 50 ml distills suyunda hall edib hazirlanmig bufer
mohluluna slavs edirlor. Sonra 3,0 qram benzoy tursusunu ayirica
20 ml spirtde hall edib hemin stokana bosaldirlar. Qarisigr 2 litra
gadar durulasdirirlar, jelatin mohlulunu ayrica hazirlayirlar. Bunun
iigin 400 ml hacmli stokana 250 ml distille suyu tokirlar, 10 gram
jelatin daxil edib, stakani gqaynayan suya salirlar va jelatin tam hall
olunana gqodor vaxtasin qansdirirlar. Bu isti mohlulu igins
avvalcaden 500 ml distilla suyu tokiilmis, 1000ml hacmli odlgii
kolbasina kegcirirlor, otaq temperaturuna godor soyudurlar vs
gansdirirlar.  Alinan jelatin mohlulunu ve hazirlanmy bufer
mohluluna 4 litr hecmli tiind siigodon hazirlanmis gaba kegirirlar,
gangdirirlar va garanhq, soyuq yerds saxlayirlar.

Moshlulun saxlanma miiddati 1 aydur.

107.9. Tayinatn gedisi ‘

Niimunonin tarkibinds iizvi maddaler oldugda va berilliumun
migdarmnin tam tayin olunmasi islonilonds, niimuna nitrat vo sulfat
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tursulan ilo islonilir. Ogar berillium yalmz maye fazasinda toyin
olunmursa, onda niimuneni membran filtirdan siiziirlor.

Torkibinds berilliumun miqgdart 20 mkq-dan ¢ox olmayan 50
ml vo ya ondan az nimunsni 100ml hacmli 8l¢ii kolbasma daxil
edirlor. Ayrica eyni ii¢ kolbaya 0,5; 1,00 vo 2,00ml berillium
duzunun is¢i standart mshlulunu tokiirlar. Hor kolbaya 2ml EDTA
mohlulu slavs edib, distillo suyu ilo 75ml-a godar durulagdirirlar.
15ml aliiminonun bufer mohlulunu slavo edib, distilla suyu ila
cizgiys qader durulagdirirlar. 20 dagige garanhq yerds saxladigdan
sonra, lazim golarsa siiziirlor, analiz olunan mahlulun vo ¢ standart
mohlullarin optiki sixliglariu, divarlar arasi mosafosi 5 sm olan
kiivetda, A=515nm élgiirlor. Olgiilorin naticasine gors daracali grafiki
qurub, berilliumun migdarim tapirlar.

108. Vanadium

108.1. N-benzol-N fenilhidroksilaminla (BFHA) fotometrik metod.
Metodun mahiyyati

Cox tursulu miihitds (2-10N HCI) begvalentli vanadium ionlarn
N-benzol -N-fenilhidroksilaminla (BFHA) xloroformda hall
olunan bondvsoyi rengds kompleks birlogmasi smalo gotirir. Bu
birlosmoanin torkibi V,03[CsHsCO(CsHs)NOJ, formulaya cavab
verir.

Vanadiumun qatiigt 0,05-don 40 mg/¢ godor oldugda bu
tsuldan istifads olunur. Kompleksin xloroformlu mohlulun molyar
udulma amsal 4,7¢103 barabordir.

108.2.Mane olan maddalsr

Bu metod ¢ox segicidir.

Shomiyystli miqdarda (20-40mq) olan aliiminium, domir(III),
kobalt, manqan, nikel, torium, mis, uran, xrom vo sink
vanadiumun tayinins tasir etmirlor.

Tayine mane olur molibden(VI), titan, sirkonium va hamginin
qatiifr In yuxari olan nitrat tursusu. Giiclii oksidlesdiricilor vo
reduksiyaedicilar tayinata mane olur.
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108.3. Reaktivior

- xloroform, toerkibinds etanol olmamahdir. Xloroformdan
etanolun izini konarlagdirmaq iigiin 1 dagigs silkalomakla 5 dofo
distilo suyu ilo yuyurlar vo su qati atilir.

- BFHA. 1 gram N-benzoil-N-fenilhidroksilamini 1 litr torki-
binds etanol olmayan, xloroformda hall edirlor. Moshlulu tiind rong-
li siiso gabda saxlayirlar. Mohlulun saxlanma miiddati 1 hoftadir.

- xlorid tursusu, (2:3) durulasdirilmus.

- Ammonium persulfat, 10%-li mshlul.

- Ammonium vanadatin standart mshlulu

Osas mohlul. Ammonium vanadati avvalce eksikatorda
qurudurlar, sonra 1,148 qram distils suyunda holl edirlor va 8lgi
kolbasinda 500 ml gadar durulagdirirlar, alnan mohlulun 1 ml-ds
vanadiumun miqdar 1 mg-dir.

is¢i mohlul. 10 ml ammonium vanadatin ssas standarti mahlulu
dlcii kolbasinda 100 mi gadar durulagdirirlar, ahnan mehlulun 1 ml-
ds vanadiumun migdar 10 mq-dir.

108.4. Tayinatin gedisi

Analiz olunan suyun hocmini el gotiirirlor ki, torkibinds 20-
don 200 mkq gader vanadium olsun, 2ml ammonium persulfat
mohlulu alava edirler vo 45 daqigs gaynamaya yaxin temperaturda
qizdirirlar.

Ogor asag1 oksidlesms doracesinde olan vanadiumun vo ya bas-
qa reduksiyaedicilarin ehtimah oldugda, bu islonilme vanadiumun
besvalentliyina qador oksidlogmasinds lazimdir. Sonra moahlulu
ayiricl qifa kegirirlor 40ml xlorid tursusu, 15 ml reaktiv BFHA
mohlulunu olava edib 1 daqigs silkaloyirler.Asag xloroform
tobogasini igino az miqdarda susuz Na;SO4 yerlogdirilmis 50 ml
hocmli lgii kolbasina bosaldirlar. Qifa 10 ml reaktiv slavs edarak
ekstraksiyam 2 dofs tokrarlayilar vo xloroform tabagssini homin
kolbaya yigirlar, sonra hacmi xloroformla cizgiys gador ¢atdirirlar
va gangdirirlar. Alinan mohlulun ronginin intensivlvyi 1 saata gader
saxlanilir. Onun optiki sixhgm yoxlayici mohlulun nisbatine goérs
A=546nm Olgiirlor.

Vanadiumun miqdarii daracali qrafiks gore tapirlar. Daracali
qrafiki qurmagq iigiin 50 mi hocmli 8lgii kolbalarina 0; 2; 4; 6 va 10
ml ammonium vanadatimn is¢i mahlulunu tékiib, cizgiys qadar distils
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suyu ilo durulagdirirlar vo sonra niimunsnin analizi kimi davam
edirlar.

109 Bismut

Bismut duzlan bismutun esas duzlannin ¢ékiintsii almmagla,
suda asan hidroliz olunur. Xlorid ionlar1 oldugda, hidroliz daha
tam gedir va ¢ox az hell olunan bismut xlorid ¢okiintiisii alnur.

Cirkab sularda sorbest nitrat tursusunun gatilig: yiiksok oldug-
da, bu sularin maye fazasinin tarkibinds nozars garpacaq daracads
bismutun miqdar1 gézlenils bilor. Turs sularda kigik qatiliqda olan
bismutun toyininds,tiokarbamidin istifadesi lis kifayst qadar dagiq
va segici fotometrik metodundan istifads olunmas: tévsiys olunur.

109.1.Tiokarbomidl> fotometrik metod

Metodun mahiyysti. Turs mihitds tiokarbamidlo bismut
[Bi(CSN2H4)P* ionlar torkbinde olan sari mshlullar smalo gatirir.
Alinan mohlullarin optiki sixligiu A=470nm aparirlar, udulmamn
molyar amsal: 9103 berabardir. Dgor dl¢ti A=322nm-dos spektrin
ultrabandvsoyi hissesinds aparilsa, hossasligi bir ne¢o dafs artirmaq
olar. Mshlulu nitrat tursusu ils ds tursulagdinb, lazim olan hocms
gadar buxarlandirmagq olar.

109.2.Mane olan maddslar

Nadir hallarda suda tesadiif edilon elementlar: platin metallar,
nisbaton yiiksok miqdarda siirms, tellur toyins mane olur. Damir
(IIT) askorbin tursusunu olava etmokls reduksiyasi tévsiyys olunur.

109.3. Reaktivlor

- nitrat tursusu, durulagdirilmis (1:1).

- tiokarbamid. 9 qram karbamidi 100ml distillo suyunda hall
edirlor.

- bismut nitratin standart mohlulu: 20ml durulagdiriimms (1:1)
nitrat tursusunda 0,2321 qram Bi(NO3)3*SH20 va ya 0,1115 gram
bismut oksidini Bi;O; hell edib, 1litrs gadar su ils durulagdirirlar.
Bu mohlulun 1 ml tarkibinds bismutun migdan 0,1mq-dur.
~ -askorbin tursusu, 2%-li mahlul.
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109.4.Tayinatin gedisi

Torkibinds 0,25mg-a gedsr bismut olan girkab suyun niimu-
nasini 50 ml hecmli 8lgii kolbasma daxil edirlor. Bismutun qatilig1
gdstorilon asag1 hadden az olduqda, avvalcs niimunani nitrat tursusu
ils tursulasdirtb lazim olan hacms qadar buxarlandirirlar.

7ml durulasmug (1:1) nitrat tursusu, 2ml askorbin tursusu, 10ml
tiokarbamid mehlullarini slava edib, cizgiys qador distills suyu ilo
durulasdirirlar va gangdinrlar. Optiki sixhigy A=470 nm olgiirlar.
Bismutun migdarim daracali grafikindosn tapirlar. Daroacali grafiki
qurmagq igiin terkiblarinds 0,05-den 0,25 mqg-a gadar bismut olan
standart mohlulun porsiyalarini 50 ml heemli 8lgii kolbasina
kegirib, niimunsnin analizi kimi davam etdirirlor.

109.5. Natrium dietildikarbonatla fotometrik metod

Metodun mahiyyati

Bismut(III) ionlar1 natrium dietildikarbonatla (C;Hs);NCS;Na
daxili kompleks birlosmasi Bi[(C2Hs):NCS2]s amolo gatirir, axirnci
~ karbon tetraxlorda hell olundagda rengli mshlul almur. Onun
maksimal sixlif1 A=370nm (¢=8,6°10%) —do tapilir, olgiini A=400nm
aparmagq olar, lakin bu zaman udulmanm molyar smsal bir gadar
azalir (€=6,7+103) vo uygun olaragq, hassaligda asag diigiir.

109.6.Mane olan maddalar

Basqa kationlarin mane olan tasiri mohlula EDTA va (mis ol-
dugda) kalium sionid daxil etmaklo ksnarlagdirirlar.

Analiz olunan niimunenin torkibinds mis oldugda ve labora-
toriyada kalium sianidden istifade edilmesi miimkiin olmadiqda,
tayinden avval mahlula terkibinde 5 mq domir(I1I) olan domir duzu
slava edib, ammonyaki artiglamas: ile verib dsmir (III) vo bismut
hidroksidlarini ¢okdiiriib, ¢ékiintiini ammonium duzunun mahlulu
ils yuyub, filtirds durulagms tursu ilo holl edarak toyinds gosterilon
kimi davam etdirmak tovsiyya olunur.

109.7.Reaktiviar

_patrium dietildikarbonat, 0,2%-li mohlul. Ammonyak: slave
etmokls bu mahlulun pH-n1 8+9 gatdinrlar.

- bismut duzunun standart mohlulu. 20ml durulasmus (1:1)
nitrat tursusunda 0,2321 qram Bi(NO3)35H20 va ya 0,1115 gram
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bismut oksidi BiOs hall edib 1 litre qadar durulasdirirlar. Alinan
mohlulun Iml —das bismutun miqdar: 0,1mq-dir.

-EDTA, 10%-li mshlul.

- kalium sianid, 10%-li mshlul.

- karbon dérdxlorid.

109.8.Tayinatin gedisi. Torkibinds 0,02+0,5mq bismut olan analiz
olunan mohlula, 5ml EDTA mshlulu slava edirlor va 5 ml artigla-
mas! ilo qati ammonyak mohlulu slavs etmokls neytrallasdirirlar
(alinan mohlulu pH=9+11 olmalidir). Sonra lazzm olduqda 5 ml
sianid mohlulu vo 2 ml dietilditiokarbamat mshlulu slave edirler..
Mohlulu ayirict qifa kegirirlar, 6ml karbon tetraxlorid slava edib
yaxsica galxalayirlar. Tobaqalesdikdan sonra karbon dérdxloridin
tobagesini qalinligt 1 sm olan kiivets kegirib, A=400nm-da tomiz
halledicinin nisbatinds optiki sixlig1 dlgiirlar.

Bismutun miqdarim: daracsli grafikden tapirlar. Qrafiki qur-
magq iglin torkibinds 0,02- dan 0,5mg- a gadar bismut olan bismut
duzunun standart mehlullarin porsiyalarla gétiiriib, analizi apa-
rirlar.

110. Kadmium

Metallarin qalvanik kadmilagsms prosesinin ¢irkab sularmin
torkibinds vo az miqdarda qurgusun-sink zavodlarin va filiz zen-
ginlesdirma fabriklorindoe ¢irkab sularinda da kadmium olur.
Kadmium g¢ox zsherli olduguna géro tobii sularda onun qatihf
10mkqg/£ qodar olmasina yol verilir.

110.1.Ditizonatl fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Metod iizvi halledicilorde hsll oluna bilan, golovi miihitinds
rangli kadmium ditizonatin alinmasina asaslanir.9vvalcs kadmium
ditizonat: mohluldan ekstraksiya edirlor.

Bu zaman kadmium su tobsgasindsn qalan qurgusun, bismut
va sinkin ssas kiitlosinde ayrilir. Sonra kadmium ditizonat: 0,01n
tursu mohlulu ilo dagidirlar ve bu iisulla onu iizvi halledicinin
torkibinds qalan tursulara qarst davamli olan misden, nikelden,
kobaltdan, giimiigdon, civaden vo basqa metallardan ditizonatlar-
dan ayrirlar.
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110.2.Mane olan maddalar

Yuxarida gosterilon analiz gedisatinda kadmium ditizonatlar
omolo gotiron bagqa metallardan ayrilir. Niimunsnin avvoalcadan
nitrat vo sulfat tursusu ilo islonilmasi iizvi maddslorin g¢oxunun
mane olan tasirini kenarlasdirilar.

110.3. Reaktivlor

- iki dofa qovulmus distille suyu

- kadmium duzunun standart mohlulu. Osas moahiul. 100 ml
tomiz metal kadmiumu elo (hocmds) qati xlorid tursusunda hall
edirlor ki, distillo suyu ilo 100 ml-s godsr durulasdigda, xlorid
tursusunun gatilig1 tagriban 1n olsun.

Isci standart mohlulu. 1 litr hocmli 8l¢ii kolbasina 1 ml daqiq
asas standart mohlulunu yerlasdirib cizgiys godar iki dofs qovulmus
distille suyu ilo durulagdirirlar. Alman mehlulun 1 ml-in terkibinds
kadmiumun miqdar1 1 mkq-dir.

- ammonyak mohlulu. Eksikatorun dibina qat: ammonyak
mohlulu tékiirlor, eksikatorun torunun iizerinds iki dofe govulmus
distills suyu olan qabi qoyub, eksikatoru qapagla baglayirlar. Ka-
sada alinan tomiz ammonyak mohlulunu 1 sutkadan sonra istifads
olunur.

-xlorid tursusu, 0,1n ve 0,01n mahluilar.

-limon tursusu, 20%-li mahlul.

-hidroksilaminin hidroxloridi, 1%-li mshlul.

Mbohlulu, barabar hocmli bidistillatla durulagdirib, ditizonun
karbon tetraxloridli mehlulu ilo silkaloyib, tomizliyini yoxlayirlar.
Uzvi tabaqa rangsizlasmalidir va ya zaif yagil olmalidir.

-karbon tetraxlorid. Satisa gedon pereparati asagida gostarilon
iisullardan biri ils tomizlayirler.

1. 1%-li hidroksilaminin hidroxlorid mohlulu hazirlayib meti-
loranja gbéro ammonyakla neytrallagdirirlar. Sonra her 100ml
CH;Cl va ya CCly 10 ml hazirlanan neytrallasmis hidroksilamine
hidroxlorid mohlulu slave edirler; mayeni ayiricl qifa kegirib, qaris-
dirirlar ve asag iizvi helledici tabagani bosaldirlar. Bu amsliyyat: 1-
2 dofs tokrar edirlor vo belo isulla hazirlanmis reaktivi govucu
kolbaya bosaldaraq su hamamina yerlsgdirib, qovurlar.
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Analizds istifade olunan karbon tetraxloridin (torkibindas agir
metallarm ditizonlar1 olan) regenrasiyasi tgiin, helledicini svvalce
durulagdiriimis (1:9) ammonyak mohlulu ilo, sonra durulagdiriimis
(1:20) sulfat tursusu ilo igloyirlor, har dofo ilizvi hslledicili asag
tobaqoni bosaldirlar. Su tobogssini isa konara tullayirlar. Sonra
yuxarida gostorilon kimi tamizloysrok yenidon qovmaq tévsiyye
olunur,

2. Saathq karbon tetraxloridi gat1 sulfat tursusu ils (CClsn
hacminin 5-10%-no qadoar tursu gétiriirlar) rengini doyigmayasno
gadar yuyurlar va sulfat turgusunu kenar etmok ii¢iin shongli mshlul
ilo islayirler. Sonra tomizlonmis reaktivi az migdarda shengin
istiraki ilo qovurlar. Analizds istifads olunan karbon tetraxloridi
eyni isulla regenrasiya edirlor.

- ditizon, karbon dérdxloridli mehlul. 0,2 qram ditizonu 100ml
karbon dérdxloridle hall edirlor. Mahlulu 1%-li sulfat tursusu taba-
gasinin altinda tiind rongli siiso qabda saxlayirlar. Analiz aparilan
ginds mohlulu (homin holledici ilo durulagdinirlar) 0,05% va
0,005%-1i qatihga qador.

110.4. Tayinatin gedigi

Kigik aywric1 qifa terkibinda 0,5-don 5 mkq kadmium olan
analiz olunan ¢irkab suyunu tokiib, hocmi 10ml godor bidistilatla
durulagdirirlar. Niimunads iizvi maddslarin vs sianidlarin miqdar:
¢ox olduqda, onu avvaicadan nitrat vo sulfat tursulan ilo tamizle-
yirlar.

Niimunonin 10ml-do kadmiumun miqdan 0,5mkqg-dan az ol-
duqda, niimunsnin bdyiik hocmini gotiiriib, 10m! az olan hacms
gader qovurlar, ayirici qifa kegirib hocmi 10ml-s ¢atdirirlar. Metilo-
ranjin igtirak: ila ¢irkab suyunun basqa bir porsiyasini titrlomokla
neytrallagmast iiglin lazim olan 0,1n tursu va ya galevinin migdarni
tapirlar. Neytrallagdigdan sonra bir nego damct 0,1n xlorid tursusu
slava edib tursulasdinirlar, 2ml hidrokstlamin mehlulu, 0,5ml limon
tursusu mohlulu daxil edib lakmus kagizina géro ammonyak daxil
edirlor. Sml 0,05%-li karbon dérdxloridde ditizon mshlulu slava
edib, 2 daqiqa silkalayirler.

Duruldugdan sonra karbon dérdxlorid tobagesini ikinci ayiric
qifa kegirirlor, su toboaqasine iso yenidon 5 ml ditizon alava edarak,
ekstraksiyani tokrarlayirlar. Bu omeliyyati ditizon mehlulu slave
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olunan porsiyasinin analiz olunan mahlulla silkaladikds rangi dayis-
moyans gadar davam edirlor.

Birlogmis ekstraktlar iki dafs bidistilatin kigik porsiyalan ilo
yuyurlar vo iki dafs 0,1n xlorid tursusunun 4 ml porsiyalar ils 3
dagiqs silkelomokle kadmiumu ¢ixarirlar. Karbon dérdxlorid taba-
gosini kanara tullayirlar.

Sulu mohlulu ayirict qifa kegirib, onu tomizlenmis karbon dérd-
xloridin kigik porsiyasi ilo yuyurlar. Axirmcim ayiraraq, su tsbe-
gesina 5 ml natrium golovi moehlulunu slave edib, 2ml porsiyalar
0,005%-li ditizon mohlulu olave etmoklo kadmiumu ekstraksiya
edirlar va ekstrakt: basga ayirict qifa bosaldirlar. Uzvi helledicinin
tobagasi analiz olunan mohlulla qarigdirdiqda rengi ¢ohray: rong
almayana qodor ekstraksiyam davam edirler. Biitiin ekstraktlari
birlesdirib, onlar1 bidistilatin kigik porsiyasi ilo yuyurlar va kigik
ol¢ii kolbasina kegirib, tomizlonmis karbon dérdxloridle hacmi ¢iz-
giys gadar ¢atdirib, qarigdirirlar.

Analiz olunan niimuns ilo bsrabar distilla suyu ils biitiin analiz
morhalolorindan kegarak yoxlayict tagriiba aparirlar.

Alman mohlulun optiki sixhgini A=508nm —da qatm eni 2 sm
olan kiivetds yoxlayici, mohlulun nisbetinde olgiirlor. Metod ¢ox
hassasdir - udmanin molyar amsali 5°104 - 5 yaxmdir. Mahlulun
rongi bir sutka davamlidir Kadmiumun miqdarini  daracali
grafikden tapirlar. Deorocali grafiki qurmaq {glin kadmium
duzunun is¢i standart mshlulun 0,5; 1, 2;...; 5Sml porsiyalarin
gotlirib her porsiyani 10ml-o gader bidistilatla durulasdirib,
horasine 5 ml natrium qalovisi hoall edirlor va 0,005%-li ditizon
moahlulu ilo ekstraksiya edib, sonra niimunonin analizi kimi davam
edirlar.

111. Kobalt

111.1.Nitrozo -R- duzu il> fotometrik metod

Metodun mahiyyati

Su mohlullarinda kobalt ionlari nitrozo-R-duzla reaksiyaya
girorak rangli Co[CicHsONO(NaSOs).]s birlogmasi amala gatirir.
Reaksiyanin gedisatinda kobalt(II) havanin oksigeni ilo kobalt(III)
qador oksidlssir. Reaksiyam sirka-asetat miihitinds pH~5,5 aparilir.
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Boyanmis madds ilo maksimal isiq udulma A=415nm olur, la-
kin bu dalga uzunlugunda, istifade olunan reaktivin isiqudmasi
coxdur, ona gora da olgiinii A=415nm, lakin bu dalga uzunlugunda
istifade olunan reaktivin isiqudmasi ¢oxdur, ona gore do Olgiini
A=520nm aparmaq tovsiyyos olunur. Bu dalga uzunlugunda kom-
pleksin rongina reagentin ronginin tesiri ciizidir. Bu dalga uzun-
lugunda udmanin molyar smsalt 1,5104-dir.

111.2.Mane olan maddaslor

Mis, nikel va damir nitro-R- duzla boyanmis birlogsmaler amalo
gatirirlor, lakin mohlulu nitrat tursusu ilo gqaynatdigda bu
birlogmaler pargalanir, kobalt birlogmasi ise doyismir.

Sionidler, iizvi birlosmalorin ¢oxu, reduksiyaedicilor mane
olduguna gors, kobaltin tsyininden avvelki bolmoads gostarilon
islomoni aparmagq lazimdir.

2.111.3.Reaktivlar

- nitrozo-R-duz, 0,1%-1li sulu mshlul. Tiind rengli siiso qabda
saxlanilir.

- kobalt duzunun standart mshlulu. Osas mohlul yeniden kris-
tallasmis vo havada qurudulmus 0,4037 gram CoCl,*6H,O (0,4770
gram eyni tisulla hazirlagmis CoSO»*7H>0) distille suyunda hall
edirlor, qatiligi 1,19 g/sm? olan xlorid turhusunun Iml slavs edib,
blcii kolbasinda 1000ml - o gadar su ils durulagdirirlar. Alinan moh-
lulun 1ml-ds kobaltin miqdar: 100 mkg-dir.

Isci mohlul. Olgii kolbasinda 5ml asas mohlulu 500mi-o qador
distila suyu ilo durulasdirirlar. Alinan mohlulun 1ml terkibinds ko-
baltin miqdar: 1 mkq-dir.

-natrium asetat, 50%-li mshlul

-nitrat tursusu, durulagmig (1:1)

111.4. Tayinatin gedisi

Analiz olunan niimuneni svvalcaden mane olan maddalerdan
tomizlayirler. Olgli kolbasindan torkibinds 1-den 12mkg-a qoder
kobalt olan moshlulun hocmini gétiiriib teqriben 25 ml-a qader
durrulasdirirlar. Sml nitrozo-R-duzun mshlulunu, Sml natrium
asetat mohlulu slavs edib 1-2 daqigs qaynadirlar, sonra 5 ml nitrat
tursusu olave edib yens 1 daqigs qaynadirlar. Mahlulu soyudurlar,
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50ml hacmli kolbaya kegirirlor, cizgiys godor su ilo durulagdinb,
gangdirirlar ve A=520HM-do yoxlayict mohlulun nisbstinde optiki
sixhi1 toyin edirlor. Kobaltin migdarimi daracali grafikine gors ta-
pirlar. Daracsali grafikini qurmaq iigiin torkiblorinds 1-den 12mkg-a
goder kobalt olan is¢i standart mohlulun porsiyalarini gotiiriib, her
porsiyami 25 ml-o gader durulagdirib, 5ml nitrozo-R-duzu moahlulu
alava edirlor va niimunsnin analizinds olan kimi davam edirler..

112. Mis

Filizzonginlogdirmoa fabriklorin, elektrolit misi istehsal edan za-
vodlarinin, miixtolif istehsalatlarin, qalvanik sexlorin, siini lif fab-
riklorin, ¢irkab sularinda, maden sularinda miss tesadif edilir.1 Jitr-
do misin gatilifr mikrogramdan qrama qgodar ola biler. Cirkab su-
yunda mis nisbaton yiiksok qatiligda olduqda titrometrik isul 1lo
tayin olunur, az qatihqda oldugda — ii¢ on selektiv fotometrik
metodlarla kompleks birlogmslerin dagilmasi vagibdir.

112.1. Yiiksak qatiliq iiciin yodometrik metod. Metodun mahiyyati
Ovvalcadan kompleks birlosmoalerin dagilmasindan sonra moh-
lulda mis iki valentli kation kimi olur. Damir(III) mane olan tesirini
konarlasdirmaq iigiin mshlulun pH-m1 3,5+4 gotirib, ammonium
hidroftorid NHsHF; slavs edirlor. Sonra kalium yodid daxil edirler,
axirinct Cu?+* ionlari ilo reaksiyaya girdikde, yod ayrilir. Ayrilan
yodu nisastann igtiraki ilo natrium tiosulfat mshlulu ile titirlayirler.

112.2.Mane olan maddalar

Niimunenin nitrat vo sulfat tursular ilo ilkin isloenmasi, onu ma-
ne olan iizvi maddslarden sianidlerden, radionidlorden va bagqala-
rindan azad edir. Domirin mane tasiri ftorid- ionlarin olavesi ila
konarlagdirilir.

112.3.Reaktivilr

» sulfat tursusu, durulagdirilmis (1:9)

» ammonyak, durulagdiriimis (1:1)

» ammonium ftorid a.ii.t.

» kalium yodid

> natrium tiosulfat, 0,02n standart mshlul.
> nisasta, 0,5%-1i mahlul.
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112.4. Tayinatin gedisi

Nitrat vo sulfat tursular ilo islodikdan sonra galigt 5-10ml du-
rulasdirilmis (1:9) sulfat tursusunda qizdiraraq hall edirler vo mah-
lulu konusvari kolbaya kegirirlor. Soyudugdan sonra ammonyak
mohlulu slavs etmokls mohiulu domir (II1) hidroksid alinana qader
neytrallagdiniriar vo g¢ahgirlar ki, ammonyakin artigh§i olmasin
(mohluldan ammonyakin qoxusu golmasin). Sonra 1-2 gram
ammonium hidroftorid slave edarok, tam hall olunana gadar qarig-
dirirlar, mahlul rangsizlasir. 0,5qram kalium yodid slavs edib, mik-
robiiretden nisastanin istiraki ilo gdy rong itena qeder natrium
tiosulfat mohlulu il titrlayirler.

112.5. Hesabat
Misin migdarini (X) mq/€ asagidak: diisturla hesablayirlar:

X=a*K * 1,271+1000/V

burada:

a - titrlamaya sarf olunmus natrium tiosulfat mahlulunun hacmi,
mli;

k - tiosulfat mohlulunun ganhgm daqiq 0,02n gotiran diizalis
amsal;

1,271 - Iml 0,02N natrium tiosulfat mahluluna ekvivalent olan mis
milligram adadi.
V - analiz olunan suyun hacmi, ml.

112.6.Qur gusun dietilditiokarbamatla fotometrik metod. Metodun
mahiyyati

Toarkibinda mis ionlar1 olan mahlulun 2-xlorlu karbonda (xloro-
formda) qurgusun dietilditiokarbomatin rongsiz mehlulu il ¢alxa-
ladigda, qurgusun mislo ovez olunur ve alman mis dietilditio-
karbamat iizvi halledicinin tobaqgasini sari-qonur rangs boyayir.

Reaksiyani olduqca turg miihitds (pH=1+1,5) aparmagq olar.Bu
soraitde iizvi helledicinin tobagssine yalmiz bismut, cive va giimiis
kegir, lakin axirinc iki element istifads olunan reagentls rengsiz bir-
logmolor omalo gotirirler, bismut birlesmalorinds bismutun qatilifs
30 mkg/¢-den gox oldugda rongi nazors garpacaq deraceds olur,
burada nadir hallarda tesadiif olunur.
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Bismutun miqgdan gostsrilondan ¢ox olduqda, dietilditiokarba-
matlarin tizvi holledicids alinan mshlulu 0,5 daqige orzinds 25ml
5-6n HCl moahlulu ilo ¢alxalayirlar. Bismut birlasmalari pargalanb,
su tobaqgaesine kegir, mis birlogmasi isa iizvi tabagada galir.

112.7.Reaktivlor

- xlorid tursusu, durulagdirilmig (1:1)

- qurgusun dietilditiokarbamat, karbon 4-xlorlu moshlulu.

500 ml hocmli ayirici qifa 50-100ml bidistilat yerlogdirirler, 0,1
gram qurgusun asetat k.t. slave edib, holl olunana qeder qaris-
dirirlar vo bidistilatda 0,1 gram natrium dietilditiokarbamat hall
olunmus mohlulu slave edirlor. Qurgusun dietiltiokarbamatin ag
¢okiintiisii alinr.

250 ml doérdxlorlu karbon slave edib, ¢alxalayirlar, ¢okiintii
dordxlorlu karbonda holl olunur. Su tobaqgasini ayinb, tullayirlar,
izvi tabagani quru kagiz filtirden siiziib, 500ml hacmli 6l¢li kolba-
sina yigirlar. Alinan mshlulu nigana gadsr karbon dérdxlorlu duru-
lagdirirlar ve tiind rongli sliso gaba kegirirlor. Bels gabda reaktiv ii¢
ay saxlanila bilar.

- mis sulfatin standart mohlulu. Osas mohlul. 0,200 gram mis
folgani (nazik metal tabaqasini) va ya mis moftili a.ii.t. 10m! durru-
lagdirilmig (1:1) nitrat tursusunda hsll edirlor. Hall oldugdan sonra
Iml qati sulfat tursusunun buxar1 ¢ixana kimi buxarlandirirlar.
200C-do mahlulun hocmini 1 litrs ¢atdirirlar; mahlulun 1mi-do misin
migdan 0,200mq-dir.

Isci mohlul 1. Osas mohlulun 250ml-ni 1 litre gedar durru-
lagdinirlar, mohtulun Iml-ni torkibinds misin miqdari 0,50mq-dur.

Is¢i moahlul I1. I is¢i moahlulun 20ml 1 litrs gador durulagdirirlar,
mohlulun 1ml-in tarkibinds misin migdari 0,001mg-dir.

Biitiin reaktivlarin hazirlanmasinda, niimunsnin durulagdiril-
masinda va istifade olunan gablan silisa cihazda hazirlanan bidis-
tilatdan istifads olunur.

2.112.8.Tayinatin gedisi .

Ovalcadan temizlonmis niimunodan 200ml hacmli ayiric1 qifa
elo hacmds moahlul yerlogdirirlor ki, torkibinde 0,2-don Smkg-a ge-
dar mis olsun.(9gar analiz olunan girkab suyun niimunssinin torki-
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binds sianidler va misle kompleks birlosmalori amsls-gatiran basga
maddoslar olmadigda, ilkin tomizlomanin aparilmasi lazim olmur).

Mohlulu tagriben 100 ml qgoder durulagdirib, 5 damci durulas-
dinlmis  xlorid tursusu olavs edirlor vo biiretkadan dagiq 1 va ya 2
ml doérdxlorlukarbogda qurgusun dietilditiokarbamat mohlulunu
daxil edirlor. Qarisig1 2 dagiqa galxalayirlar.

Taboqgalosmoadon sonra iizvi tabageni gapaqla tshciz olunmus
fotometr kiivetina bosaldib, dorhal A=430nm-ds optiki sixhgm 61-
giirlor. Kiivetds olan qatin qalinlig1, rangin intensivliyindan asili ola-
raq, 1-don 5 sm-o godar olmahdir. Misin miqdarmi daracali grafika
gors tapirlar.

Daracoali grafiki qurmagq tigiin IT ig¢i standart mshluldan 0; 2,0;
3,0; 10,0;...; 20,0ml gotiiriib, hor mshlulun hacmini distilo suyu ilo
100ml-o gatdinirlar vo niimunsnin analizinds oldugu kimi, davam
edirlar.

112.9.Ersilon pikraminls fotometrik metod.

Metodun mahiyyati

Misin iki valentli ionlar1 zeif turgulu miihitds epsilon pikra-
minls morugu-qirmizi rangs boyamis kompleks birlogmalor smoale
gotirirlor. A=550nm-ds isiq udma maksimuma gatir. Isiq udmanin
molyar udma amsali 44,5¢103-5 barabordir. Reaksiyan1 HCl, HNO;
vo ya H,SO4 mihitinds aparmaq olar. Hor bir halda optimal
tursuluq 0,04+0,2N olmalidir.

112.10.Mane olan maddalar

Sianidlerin, rodanidlarin vo misle kompleks amsls gatiran iizvi
maddolorin mane olan tesiri nliimunanin nitrat vo sulfat tursular ilo
ikin islonmasi ilo kenarlagdirirlar. Istifads olunan reaktivls reak-
slyaya giron, bagsqa elementlorin mane olan tosiri uygun kompleks
amoelogatiricilorin daxil edilmssi ils aradan qaldirila bilar.

112.11.Reaktivisr

ersilon pikramin, 0,2%-li sulu mahlul.
fosfat turgusu, qati.

xlorid tursusu, 5n mohiul

askorbin tursusu

nitrat turgusu, gati

VVVVY
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> caxir (tartrat) tursusu,10%-1i mshlul
» mis duzunun standart mshlulu

112.12.Tayinatin gedisi

Torkibinde 0,5-don 40 mkg-a gader mis olan niimunonin
porsiyasini (mislo kompleks birlogmoalar samolo gatiran tizvi vo basqa
maddslarin pargalanmasindan sonra alinan mahlulun) 25 ml hacmli
dlii kolbasma yerlagdirirlor, Iml Sn HCl mohlulu va spatelin ucun-
da azca askorbin tursusu slava edib, 1 ml fosfat tursusu, 2ml 10%-li
gaxir tursusu mshlulunu olave edib, gansdinrlar va 5 dagiqadan
sonra 1 ml 0,2%-1i epsilon pikramin mshlulu slavs edirlar.

Cizgiys qoder distills suyu tokiib, qansdirirlar va 10 daqiqadon
sonra A=550nm-ds optiki sixhg dlgiirlor (misin miqdarindan asili
olaraq laymn gahnhig 1+-5sm olan kiivetlordan istifads olunur).

Optiki sixhigi miigayiso mehlulun nisbatinds Slgiiliir. Miiqayisa
mohlulun torkibinds biitiin adlart sayilmis reagentlor v analiz olu-
nan mohlul daxil olunur, lakin epsilon pikraminlo misin komplek-
sini dagitmagq iigiin, tiokarbamidin 4%-1 mohlulu 2ml slava olunur.

Misin miqdariu daracali grafikden tapirlar. Qrafiki qurmagq
ficiin ogar laym galinlig1 5sm olan kiivetdon istifads olunursa, torki-
bindo 0,5-don 10mkg-a gader mis olan misin standart mehlulunun
porsiyalan gétiiriiliir, ogar layin galinhg 1 sm olan kiivetdan istifads
olunmursa onda 1-don 40 mkg-a qodor gotiiriiliir va standart
mohlulun bu porsiyalari tayinatm gedisini biitiin morhslslerindan
kegirirlor.

113. Neokuproinlo fotometrik metod

113.1.Metodun mahiyyati

Hidroksilamin hidroxloridi slavs etmokla Cu?* ionlarmi Cu+
jonlara qader reduksiya edirlor. Cu* ionlan neytral va zaif tursu
miihitinds kompleks birlasmalor amsle gatirirler, bu birlosmeds her
bir mol Cu* 2 mol neokuprion diisiir. Bu birlosme miixtolif tizvi
holledicilarls, o ciimladan, xloroformla ekstraksiya oluna bilor. Eks-
trakti metanolla qarisdinb, alman mohlulun optiki sixhgini
A=457nm-ds 6lgiirlor; €=8103.

Mis iigiin bu reaksiya spesifikdir, su miihitinde onu pH=3+9
aparmaq olar. Alinan mohlullar bir negs giin doyismir.
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113.2.Mane olan maddaloy

Reaksiya mis iigiin spesifik olduguna gors, tolob olunan pH-in
qiymotindo hidroksid halinda ¢oko bilon metallan tartrat slava
edirlor vo onlar1 kompleks birlogsmolorins ¢evirarok mane olan tosi-
rini konarlasdirirlar. ©vvalki tayin metodlarinda oldugu kimi, misin
sianid-rodanid ionlar1 va iizvi maddslorlo kompleks birlosmolorini
nitrat vo sulfat tursusu ilo qaynadaraq, dagitmaq lazimdur.

113.3.Reaktivior

Distila suyu, siisa gabda ikiqat qovulmus va ya kationitlorden
kecirilmis bu sudan biitiin reaktivlerin hazirlanmasinda, niimunsni
durulagdirmaq iigiin vo istifads olunur. Adi distillo suyunun tarki-
binds homigs mis olur.

- mis duzunun standart mshlulu

- hidroksilaminin hidroxloridi, 50gram NH,OH<*HCI, 450ml
bidistilatda hsll edirlar

- natrium sitrat, mohlul. 150 gram Na;CsHsO72H,O 400ml
bidistilatda hall edirlor. 5ml hidroksilaminin hidroxlorid mahlulu va
10 ml neokuproin mohlulu slavs edirlor. Reaktivlari girklondiran
misi xaric etmok iiglin 50 ml xloroformla ekstraksiya aparnrlar vo
xloroform tabagasini kenara tullayirlar.

- Ammonyak, 5N mohlul. 375 ml qat1 25%-li ammonyak
mohlulunu 1 litrs qadar bidistilatla durulasdirirlar.

- Indigator kagizi. Kanqo qumzi kagiz vo ya bir basqa
pH=4+6 intervalda rongini dayigon kagiz.

- Neokuproin mohlulu. 100 gram neokuprionini 100 ml
metanolda hall edirlor. Adi soraitdo bu reaktivin saxlanma miiddoati
bir aydir.

- Xloroform. Onun metal qalqlarla tomasda olmasma yol
verilmomalidir vs ya svvalcadan qovulmalidir.

- Metanol

- Nitrat tursusu

113.4. Tayinatin gedigi

250 ml hacmli stakana 100ml niimuns daxil edib, nitrat va sulfat
tursusu ilo isloyirlor. H2SOs buxarlandigdan sonra 80ml bidistillat
slava edirlor vo qaynayana qadar qizdirirlar. Sonra soyudub 100 ml
hacmli 6l¢ti kolbasina stiziirlar, stokamin divarlarim va filtiri yuyur-
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lar va hecmi cizgiys ¢atdmrrlar. Torkibinds 2-don 200mkg-a gadar
mis olan pipet vasitasi ilo 50 ml v ya basqa hscmds ahnan moh-
Juldan gotiiriib, ayirict qifa kegirirlor. Dgar hacm 50mi-don az ol-
dugda bu hocms gader bidistillat slave edirlor. 5ml hidroksilamin
hidroxlorid mohlulu, 10m] natrium sitrat mohlulu slavs edib, yaxsi
calxalayirlar.

Sonra 1ml hocmli porsiyalarla ammonyak mohlulunu indigator
kagizi pH=4-6 intervalda gostoron vaxta gadar daxil edirlar.

10ml neokuproin mahlulu vo 10ml xloroform slavs edarak, qifi
tixacla baglayib 30 saniys calxalayirlar. Tabaqgalegdikdon sonra su
tobagesi daxil olmamag serti ilo xloroform tabagesini 25ml hacmli
dlcii kolbasma bogaldirlar. 10ml xloroform slavs etmakls ekstraksi-
yani tokrarlayirlar, alman ekstrakti birinci ekstrakta slava edib,
nisana gader metanol tékiirlor va qarisdirirlar. Alnan mehlulun
optiki sxxigin1 A=457nm dlgiirlor. Misin migdar 40-200mkq oldug-
da qatin qalnhig Ism olan kiivetlorden, asagi miqdarda ise gatmn
galnhg 5sm olan kiivetlarden istifads olunur.

Olgiinii 50ml bidistilatla hazirlanmus yoxlayict mehlulun nisbe-
tinds aparirlar.

Misin miqdar1 daracali qrafike gors teyin edirlor. Qrafiki qur-
maq igiin tarkibinde 4-den 200mkq gadsr mis olan porsiyalari
gotiiriib, 50ml-s qodar bidistillatla durulasdiniriar, 1ml H>SO4 slave
edib, niimunanin analizinds oldugu kimi davam edirlar.

114. Qalay

Adaton sularin tarkibinds qalayin miqdar ¢ox az olur.Sn!! vo
Sn I ionlan insanlar Wi¢iin zohorli sayilmur, lakin torkibinds qalay
olan elo iizvi birlosmalor olur ki, onlar yiiksok doeracads zsharlidir,
buna gérade niimunads olan iizvi maddslerin dagitma prosesini,
toyindan avval aparmaq lazimdir.

Qalaym toyini igiin pirokatexinlo beandvseyi ekstraksiya-
fotometrik metod taklif olunur.

114.1. Pirokatexinl> baniovsayi ekstraksiya- fotometrik metod.
Metodun mahiyyati
Nitrat vo sulfat tursusu ilo H>SOs ag buxari almana qader
buxarlanmasindan sonra geyri iizvi va lizvi birlosmslerds olan qgalay
(IV) sulfata gevrilir. Onu SnJs halda toluola ekstraksiya edib, mane
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olan elementlordon ayrilaraq, su fazasina ekstraksiya edirlor.Alnan
rangli kompleks birlogmoasinin mahlulunun optiki sixhigini lgiirlor.

114.2.Mane olan maddalor
Qalayin tayinina mane ola bilon elementlori ilkin ekstraksiya ila
ondan ayirirlar.

114.3.Reaktiviar

- sulfat tursusu, 9n mohlul. 500ml distills suyuna 250ml olan
sulfat tursusu olave edib, qarigdirirlar, soyudurlar vs 6lgii kolbasin-
da su ils 1litrs qadar durulasdirirlar.

- kalium yodid. 5n mohlul. 83 qram kalium yodidi distills su-
yunda hall edib 100ml-s gadar durulagdiririar.

- toluol, a.ii.t.

- natrium galovisi, 5n va 0,1n mahlullar

- xlorid tursusu, 5n mahlul

- askorbin tursusu, 5%-li tazs hazirlanmis mahlul

- bandvsoyi pirokatexin, 0,05%-li moshlul, saxlama miiddeati 1
hofta .

- natrium asetat, CH;COONa+*3H,0, 2%-1li mshlul.

- ammonyak, 5n moahlul.

Qalay duzunun standart moshlullari. Osas mohlul. 0,100 gram
metallik galay1 20ml qati sulfat tursusunda hall edib vs ag buxarlar
almana qadar buxarlandirirlar. Soyudurlar ve distills suyu ilo hacmi
150ml catdirirlar. Sonra 65ml gati sulfat tursusu olava edib
soyudurlar. Alinan moshlulu 500ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirirlor
cizgiys gadar distills suyu tokiib, qarigdirirlar. Alinan mshlulun 1ml
torkibinds qalayin migdar1 200 mkq-dur.

Is¢i mohlul. Osas standart mohlulun 5mi-ni 100ml gadar distillo
suyu ilo durulasdirirlar. Ahnan mohlulun 1 ml tarkibinds galayin
miqdan 10 mkq-dir. Bu mshlul hazirlandigs giinds istifads olun-
mahdir.

114.4.Tayinatin gedigsi

Tarkibinds 3-don 30mkqg-a qadasr olan analiz olunan suyu nii-
munssine 25 ml 9n sulfat tursusu slave edib, kigik hacm qalana gs-
dor buxarlandinrlar, 1-2 ml gati nitrat tursusu slaves edib qizmam
H>SO4 ag buxarlan ¢ixana godor davam edirlar. Soyudub 25ml su
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slavs edirlor, garigdirirlar vo mohlulu migdarca ayinicr gifa kegi-
rirlor. 2,5ml kalium yodid mshlulu slavs edirlor, gansdirirlar, 10ml
toluol slave edib 2 dagiqe méhkem calxalayirlar, tabsqalesmaden
sonra su fazasmni ayirirlar. Uzvi holledicinin tobagesini garigdir-
mayaraq 5 ml yuyucu mohlulla yuyurlar (yuyucu mshlulu hazir-
lamagq tigiin 25ml 9n sulfat tursusunu 2,5 ml kalivm yodid mshlulu
il> garigdirirlar).

Yuyucu sulari kenara tullayilar. Toluol tabagasinin rongi
¢ohray1 olmalidir.

Ekstraksiya baslayir. Bunun iigiin toluol tabaqasini 5ml distillo
suyu ilo islayirlar va rangi itana gedor damci-damei 5n natrium qalo-
visini daxil edirler. (8-10 damci kifayat olur). Sonra iki damac da
slava edirlor. 30 saniys ¢alxalayirlar. Tabagolosdikden sonra su tobo-
qasini 50ml hacmli stokana bosaldirlar. Ekstraksiyant tokrarlayirlar,
bunun iigiin 3ml 0,1n natrium galovisinden istifads edirler va alnan
su fazasmi avvalkine slavs edirler. Toluol tabagasini saxlayirlar.

Su mohlulunu 2,5ml 5n xlorid tursusu ilo tursulasdinirlar va
ayrilan yodu dama ilo askorbin tursusunu slava etmaklo rangsiz-
logdirirlor. 2ml pirokatevin banévseyi mohlulu slava edib, garns-
dirirlar. Saxlanmus toluol tabagasini garigdirmayaraq, Sml natrium
asetat mohlulu ile yuyurlar va yuyucu sulari stokanda olan mshlula
slava edirlor. Qansdirirlar vo pH=3,8 olana gader 5n ammonyak
mohlulu slava edib, mahlulu 25ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirirlar.
Cizgiys qader distille suyu ilo durulagdinrlar, qangdirirlar ve 30
doqgigodan sonra alinan mshlulun sixligmi A=552nm-do Slgiirler. To-
yinin naticasini daracalonma qrafikina gora tapirlar. Qalay duzunun
standart ig¢i mohlulundan 0; 0,5; 1,0; 2,0; 2,5 va 3ml gotiiriirlar,
horosinin hacmini distile suyu ile 7 ml-s catdirirlar. 1ml SN natrium
galavisi, sonra 2,5ml 5n xlorid tursusu slavs edirlor. 2ml pirokatexin
bondvsayi mohlulu, Sml natrium asetat mohlulu va pH=3,7+3,9
olana gador 5n ammonyak mshlulu slave edirler. Torkiblorinda  0;
5: 10; 15; 20; 25 v 30mkq qalay olana rengli mohlullar alinur.

Bu mohlullarn 25ml hacmli 6lgii kolbalarmma kegirirlor, cizgiys
godor distills suyu tékiib, qanisdirirlar va 30 degiqadsn sonra
A=552nm onlarin optiki sxhiqlariu sifir olan mohlulun fonunda
olgiirlar.
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115. Civa

Civenin yol verilan miqdan ciizi olduguna gérs onlan tayin
etmok igiin hossas metodlar talob olunur. Bunun iigiin iki variant
ditizon metodu taklif olunur.

115.1. Ditizonla ekstraksiya titrometrik metodu.

Metodun mahiyyati

Cive ionlar1 turg miihitds ditizonla CHCl3 vo ya CCly —da hall
olunan, narmci-san ditizonat Hg(HDz) mahlulu smasls gatirir.

Metodun bu variantda analiz olunan mahlulu ditizon mshlulu
ila titirlayirlar. Ditizonu kigik porsiyalarla slava edirlor, har sla-
vaden sonra ¢alxalayirlar vo tizvi halledici tobagssini ayirirlar. Titr-
lomoni bu tobagenin rongi saridan yasila kegona qodor davam edir-
lor.

115.2.Mane olan maddaslor

Toayina qizil, palladium ve giimiis mane olur. Birinci iki element
¢ox nadir hallarda tesadiif olunur, glimiisii isa giimiis xlorid halinda
tayinin avvalinds konarlagdirmaqg daha yaxsidir.

pH=4 mane ola bilon misi, sinki, qurgusunu va nikeli EDTA ils
maskalandirirlar. Civa ionlan ilo kompleks vo hall olunmayan bir-
lasmalor amoala goatiran sulfid-, yodid-, sianid-,radonid- va xlor- ion-
lan toyine mane olur. Onlar kenarlagdirmaq iigiin avvalca mahlulu
sulfat tursusu ile ag buxar alinana gadsr qovurlar. 9lavs olaraq
oksidlegdiricinin olmasi lazimdir. Civenin migdar ¢ox az olduqda,
niimunsnin tayinden avval buxarlandirirlar. Civanin itgisinin garsi-
siu almaq iigiin, bir ne¢s damci NaxS alava etmokls, niimunanin
golovilogdirilmasi tévsiyys olunur.

115.3.Reaktivior

- ditizon, CCly va ya CHCl:-do 0,002%-li moahlul. 0,2 gram
ditizonu 100ml xloroformda vs ya karbondérdxlorda hall edirlar.
Mbhlulu tiind rengli siisods 1%-li sulfat tursusu tobagasinin altinda
saxlaywrlar. Toyin aparilan giinds eyni holledici ils 100 dofs durru-
lasdirirlar (0,002%-li qatiiga qadar). Cirklonmis ditizon prepara-
tindan istifads olunduqda, tomizlenmoni asagidaki iisulla apaririar.
30-dan 40 qrama godar ditizonu 10ml iizvi halledicida hall edib, hall
olunmayan ¢6kiintiidon ayirmagq iigiin siiziirlar va siiziilmiis mohlulu
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durulagdirilmis (1:100) ammonyak mohlulunun bir ne¢a porsiyalar
ils galxalayirlar. Ditizon sar1 rangli ilkin ammonium ditizonat1 gok-
linda su tobagasine kegir, onu oksidlogmis mahsullar iizvi halledici
tobagasinda qalirlar va onu sar v ya gonur rangs boyayirlar. Biitiin
ammonyak ekstraktlarmi aymici qifa yigurlar vo 50-100ml fizvi
holledici daxil edirlor, 1%-li sulfat tursusu ils turs reaksiyaya qador
tursulasdinrlar vo calxalayirlar. Aynlmis ditizon tizvi halledicinin
tobaqasina kegir. Ditizonun oksidlesma mohsullar alinmasiun qar-
stsint almagq iigiin, golovi mahlullarm uzun miiddstds havada galma-
sma yol verilmemolidir, ammonyak ekstraktlarin tursu ilo islonil-
mosi dorhal onlarn alinmasindan sonra aparilmahdir.

Sonra iizvi halledicida ditizon mehlulunu ayirib eyni halledici ilo
500m! qader durulagdirirlar. Bu mahlulun 100ml-do taqriban 6-7 mq
ditizon olur, onu 1%-li sulfat tursusu tabagasinin altinda kip tixacla
baglanan tiind rongli siigo qabda saxlayirlar. Bu soraitda mohlulu bir
nego ay titrini saxlayir.

istifadodan avval mshlulu eyni iizvi halledici ilo 0,002%- ga-
tibga qader durulagdirirlar vo onun titrini niimunsnin tayininda
olan biitiin moarhalslardon kecirilmis standart cive duzunun mohlulu
ils toyin edirlar.

- asetat bufer mohlulu. In sirke tursusunun va In natrium
asetat mohlullarin eyni hacmlorini qarigdirirlar.

- EDTA, 0,1M mohlul. 37,2 gram preparat: suda hall edib
1litra gqadsr durulasdirirlar.

- metiloranj, 0,1%-1i mahlul

- natrium sulfid, Na,S*9H,0, doymus mahlul.

- civa duzunun standart mohlulu. Osas mohlul. 0,1353 gram
HgCl, bidistilatda hall edirler, 30ml qat1 xlorid tursusu alavs edirler
va eyni su ilo 1 litrs goder durulagdirirlar. Alinan moahlulun 1ml
torkibinda Hg2+ miqdar1 0,100mkqg-dar.

Is¢i mohlul. 10ml asas mohlula 3 ml qati xlorid tursusu alavs
edib bidistillatla 1 litra qadar durulagdirirlar. Bu mehlulu bilavasits
istifadasinden svval hazirlayiriar. Mahlulun 1ml terkibinds civenin
miqgdar: 1mkqg-dir.

115.4.Tayinatin gedigi
Torkibinds civanin migdar1 2mq ¢ox olmayan 10-250ml
niimunaden gotiiriib, 500ml hocmli stokana yerlssdirirlor vo pH=13-
14 olana godor NaOH mohlulu slave edirlor. Sonra 3-4 damci
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natrium sulfidin doymus mohlulunu slavs edirlsr, 10-20 ml hacma
gadar buxarlandirirlar ve migdarca 250ml hacmli konusvari kolba-
ya kegirirlor (analiz iigin 20ml va ya ondan az niimuns gétiirdiikde
onu birbasa konusvari kolbaya yerlosdirirlor). Kolbada
buxarlanmani 2-3ml hocma qoder davam etdirirlor, 1gram kalium
permanganat tokiib, ehtiyatla 15 ml durulagdirilmis (2:1) sulfat
tursusu slavs edirler, kolbani borusu kasilmis siisa qifla 6lgiirler vo
yavasg-yavas quzdmrrlar.Ag buxarlar ayrildiqda qifa gétiiriirler vo 1
saata qader quzdirman davam edirlor. Soyudurlar vo ehtiyatia 10
ml distills suyu ilo kolbadan gotiiriilmiis qifin divarlanm kolbaya
yuyurlar, qarigdirirlar vo mohlul soffaflasana qoeder damci-damci
hidrogen peroksid olavs edirlor (mangan dioksidin reduksiyast),
yens 30ml su slavs edib, piroksidi dagitmaq iigiin mohlulu gayna-
dirlar 100 ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirirlor, lazim oldugda hall
olunmamus ¢okiintiinii ayirirlar.

Mohlulun hacmini distille suyu ils cizgiys ¢atdirib qarnigdirirlar,
terkibinde 10 qramdan ¢ox cive olmayan mohlulun hacmini 200ml
hacmli ayiric1 qifa kegirib, taqriban 50 ml-s gadar distille suyu ile
durulagdirirlar, 10ml EDTA mshlulu, 1 damci metiloranj mshlulu
vo rongin ¢ohrayidan sariya kegona qodor natrium hidroksid
mohlulu olave edirlor.10ml asetat bufer mohlulu slave edib,
soyudurlar va ditizon mshlulu ile titrloyitlor. Titrlomoni asagida
gostorilon kimi aparirlar: mikrobiiretdon 1 ml ditizon mohlulu
tokiib, 1 deqigas qarigdirirlar, tobaqgologdikden sonra tarkibinds civa
ditizonat olan iizvi halledicinin tobaqasini ayirirlar.Har dofo 1ml
ditizon moahlulu slave etmokle v ekstraktlari yeni sinaq siigalorine
yigaraq, titrlomoni ekstraktin narinci-sari rongi yagil rongs kegana
qadar tokrar edirlor. I¢inds naringi rengs boyanmis ekstrakt olan
sinaq siisolorin miqdarim hesablayib, titrlomays sorf olunmus diti-
zon mohlulun hacmini mi-ls tapirlar. Qarisiq rongli sinaq siigesini
0,5ml ditizon mohluluna uygun hesab edirlor, rang yasila yaxin
olduqda, sinaq siigasinin i¢indoki mohlulu nazars almurlar.

115.5. Hesabat:
Civenin miqdarmi (X) mq/€ agagidaki: diisturla toyin edirlar:

X=a*T+1000<100/V+V,
burada:
a - titrlomaya sarf olunan wmahlulun hacmi (sinaq gisalorinin
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migdar1), mi;

T - civa duzunun standart mohluluna gora tayin olunmug ditizon
mohlulunun titri,mq/ml;

V  -analiz tigiin gotirilmiis girkab suyun hacmi,ml;

V- titrloms iigiin gotiirilmis mohlulun hacmi,ml.

116.Ditizonla fotometrik metod

116.1.Reaktiviar
Hidroksilamin sulfat, 10%-li mohlul. 10qram reaktivi 90 ml
bidistilatda hall edirlar.

116.2.Tayinatin gedisi

100 ml blgii kolbasindan lazim olan mshlulun hissasini gotii-
riilons qadar avvalki bolmads tesvir olunan kimi toyin olunur. Gotii-
rillon porsiyani 250 m! hacmli 6l¢ti kolbasina kegirirlar 50 ml qader
distille suyu ilo durulagdirirlar, 10ml EDTA mohlulu, bir damci
metiloranj mehlulu slave edirlar vo indigatorun rangi dayigone qader
natrium hidroksid mahlulu ilo neytrallagdirirlar, 10ml asetat bufer
mohlulu, 1ml hidroksilamin sulfat mahlulu, 20m! ditizon mohlulu
olava edib 5 daqige ¢alxalayirlar. Aynlmis tizvi halledici tobagasini
borusuna pambiq taxiimis qifdan fotometrin kiivetina siiziirler vo
optiki sixligim A=490nm bitiin istifade olunan reaktivlorlo aparilan
yoxlayici tacriibonin mohluluna nisbatinds olgiirlor, E=7+104. Toyi-
natin naticasini doracali qrafikinden tapirlar. Deracsli grafikini qur-
magq igiin 0; 0,5; 1,0; 2,0; .. 10,0ml cive duzunun is¢i standart
mohlulundan gotiiriib, horasini 50ml goder su ila durulagdirirlar,
ayina qifa kegirilor vo yuxarida gbstarilan biitiin reaktivlori slave
edirlar, ditizonun ekstraksiyasin apaririar vo optiki sixlig dlgiirlar.

117. Qurgusun

Filizzonginlosdiren fabriklerin, bazi metallurgiya zavodlarin vo
basqa cirkab sularn tarkibinds qurgusun olur. Onun organizminds
yigilma qabiliyyati ve ¢ox zoharli olduguna gérs, onun miqdarina
nazarat cox ohemiyyatlidir. Terkibinde yiiksek migdarda qurgusun
olan sularda tasadiif olunur.
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117.1.Xromatl fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Todgiqat olunan suya sink sulfid suspenziyasim slave etmokls
qurgusunu sulfid seklinds ayirirlar, bu iisulla qurgusunu galacokds
onun tayinino mane ola bilan domirdsn ayirirlar.Cékiintiinii xlorid
tursusunda holl edirler (hallin sonunda 1-2 damac nitrat tursusu
slave edirler) va PbCrO4 vo ya K;Pb(CrOs), seklinde ¢okdiiriirlar.
Yuyulmus ¢okiintiinii xlorid tursusunda hell edib vo alinan moh-
lulda xromat ionlar difenilkarbazidlo fotometrik metodu ila va ya
yodometrik titrloms ils toyin edirlor.

117.2. Mane olan maddalsr

Metod spesifikdir: qurgusunun xromat soklinds ayrilmasina
mane ola bilon elementler, avvalcadon sink sulfidle ¢okdiirerak,
konarlagdirilir.

117.3.Reaktiviay

Sink sulfid suspenziyast. 25 qram sink xloridi 100ml] distills su-
yunda hall edirlor vo sinki natrium sulfid mshlulu ilo ¢6kdiiriirler,
axirmceint elo miqdarda olave edirlor ki, gotiiriilon sink xloridin
boyiik hissesi mehlulda qalsin (mes. 25qram sink xloride 42 qram
Na,S*9H,0 slave edirler). Sink sulfid ¢okiintiisiinii 3-4 dofa dekan-
tasiya usulu ilo yuyurlar, filtirs kegirirlor vo yens 4-5 dofo filtirdo
yuyurlar. Sonra distilla suyu ilo kip tixagla baglanan giiso qaba
yuyurlar va 200 ml gader su ils durulasgdirirlar ;

- sulfat tursusu, durulagdiriimis (1:99) mohlul;

- xlorid tursusu, durulagdirimis (1:3) mahlul;

- nitrat tursusu, sixhigi 1,4 g/sm3;

- ammonium xlorid

- ammonyak, 0,91 g/sm3 sixligh mahlul

- fenol qirmiz, 0,1%-1 mshlul

- sirka tursusu susuz, durulagdirilms (1:1) mohlul;

- ammonium asetat, 40%-li va 0,4%-li mahlullar

- kalium xromat, 30%-li mohlul

- difenilkarbazid, 0,02%-1i mahlul

- xlorid mehlulu (qurgusunun yiksok miqdarmm teyininde
lazim olur).

100m! doymus natrium xlorid mohluluna 15 ml su ve 10 ml
sixligt 1,19q/sm3 olan xlorid tursusu slavs edirlar.
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117.4.Tayinatin gedisi

Analiz olunan ¢irkab suyun hacmini elo gétiiriirlor ki, tarki-
binds qurgusunun miqdar 0,01-den 0,1mg-a gedar olsun, nimu-
nani metiloranja gore neytrallagdirirlar; niimunsys 1ml sulfat tursu-
su va 0,5ml galxalanmis sink sulfid suspenziya olava edirlor. Siigo
cubugqla arabir qanigdiraraq | saat saxlayirlar. Sonra gokiintiinii sii-
ziirlor, ¢okiintii ilo filtiri 25ml hecmli stekanin divarinda hamar-
layirfar (agirlar), filtirdon ¢okiintiing su ilo yuyub, 3mi xlorid
tursusunda hall edib va hidrogen sulfidi kenarlagdirmagq ftgiin moh-
lulu gqaynadirlar. Sonra 2-3 damecr nitrat tursusu alave edib, 1,5+2ml
hecmo gader qovurlar v sentrifuga sinaq siisesine kegirirlar. Stoka-
n1 qaynar su ilo yaxalayirlar ve yuycu sulari sentrifuga smnaq siise-
sinds olan mahlula slavs edirler (qurgusunun ¢dkdiirmesinden avval
mohlulun hocmi 4 ml-don az olmamalidir, sks halda onu buxarlan-
dirmaq lazimdir). 100-150mq ammonium xloridi slave edib, fenol
qurmizi indiqatorun istiraki ilo morugu reng alinana qader
ammonyak mohlulu ilo neytrallagdirirlar vo mohlula fenol qirmizi
rongi narinct rangs (pH=6,8-7,0) kegans qadar mohlula susuz sirke
tursusu olava edirlor. «Sonra eyni» sirks tursusundan 0,5ml alava
edirlor, vo ya 1ml 40%-li ammonium asetat mohlulu slave edirlor.
1ml kalium Xromat mohlulunu slave edarsk, kolbanin igindskini
qansdirirlar va bir nege saat saxlayirlar. Sonra sentrifuqlayirlar vo
ayrilmus ¢oktntiini PbCrOs vo ya K2Pb(CrOs), 3 dafs 4ml porsi-
yalarla 0,4%-li ammonium asetat mohlulu il yuyurlar. Hor defs
sentrifuglasmadan sonra sifon vasitasi ilo yuyucu mohlulu bosal-
dirlar. Cokiintiinii 3ml xlorid tursusunda hell edirlor vo daracali
smnaq sligssine kegirirlor. Sentrafuganin smaq slisesini digqatlo
yuyub, yuyucu sulari homin dsraceli sinaq siigesing bosaldirlar,
moahlulun hacmi miieyyen hacms gader durulasdirirlar (mss, 10ml
gadoar) va ona 10ml difenilkarbazid mshlulu alava edirlor. 10 dagi-
gaden sonra mohlulu fotometrin kivetine kegirib, onun optiki
sixligim1 A=540nm &lgiirlar. Qurgusun PbCrO4 soklindo ¢okdiirdiik-
do udulmanin molyar omsali 182103 barabardir, KoPb(CrO4), 1so
36°103. Sifir mohlulu hazirlamaq tgiin 3ml durulagdirtimis xlorid
tursusuna 10ml difenilkarbazid mohlulu slave edirlor va analiz
olunan suyun durulasma hacmina qadar, durulagdinirlar. Is1q udma
giymetine géra deracali grafikini istifads ederak qurgusunun miqda-
rini hesablayirlar.
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Qrafiki qurmaq iigiin tomiz kalium xromat mohlulundan istifa-
do etmok olar, bu mohlula yuxarida gostorilon miqdarda xlorid
tursusu va difenikarbazid slavs olunmalidir. Bu mahlullar: hazirla-
yarken nozers almaq lazimdir ki, 0,0lmq qurgusun uygundur.
0,0094 mq kalium xromata, qurgusunu PbCrO, saklinda ¢okdiiriir-
lor vo 0,0187 mq kalium xromata, qurgusunu K,;Pb(CrOy), seklinda
cOkdiiriiliirsa.

Qurgusunun miqdan ¢ox olduqda (niimunads bir nego milli-
gram) slavs olunan sink-xlorid suspenziyasinin migdarm artirirlar;
onda alinan PbCrOs va K;Pb(CrQOs), ¢okiintiisiinii xlorid mshlu-
lunda hall edirler ve alinan mohlulda xromat ionlarmi yodometrik
tisulla titrlayirlar.
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