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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;
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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

32



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,
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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).
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«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
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_(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

72



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.
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$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.
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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’

93



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’.
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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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