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BOLM®O I
VOSFI KIMYOVi ANALiZ METODLARI

Analitik kimya -- maddolarin vosfi vo miqdari tarkibini
arasdiran elmdir.

Analitik kimyam {i¢ oasas istiqamata aiyrmaq olar:
iimumi nazari asaslari, analiz metodlariin islonmasi, ayri-ayr
obyektlarin analitik kimyasi. Analizin moagsadindan asih
olaraq vosfi va muqdari analiz farqlondirilir. Vasfi analiz
komponentlarin identifikasiyasi, maddonin va ya maddolor
qansigimn  keyfiyyst torkibinin toyinini Oyronir. Miqgdari
analiz 1so maddanin tarkib hissalorimn migdarimin (miqdar va
ya gatiliq) tayinini dyranir.

Analizin vasfi vs migdari analizo boliinmosi sartidir.
Maddalarin va clementiarin tomiz vasfi miisyyan edilmasi
analiz obyektinin fimumi xaraktcristikasi ii¢lin shomiyyat kasb
edir. «Miioyyon edilmoyib» cavabr diizgiin deyildir, sadaco
olaraq toyin olunan madds secilmis metodla miisyyan
edilmomigdir. Maddolerin - mikromigdarlarimin - miayyan
edilmosi zamani vasfi xarakteristika 6z monasim itira bilor.
Moasatan, domir, aliiminium, Kkalsium, mangan hamisa
minerallarda n-10%% tortibinds olur. Bu zaman n
komiyystinin neg¢ays borabor oldugunu miisyyon etmok
lazamdir.

Hansi1 komponentin misyyan va ya toyin edilmasindan
asit olaraq izotop analizi, element analizi, grup-struktur
(hamginin funksional analiz) analizi, molekulyar analizi, faza
analizini farglondiririor.

Analitik kimyada ayridma, toyinat metodlarindan va har
iki metodu birlasdiran hibrid metodlardan istifads olunur.
Toyinat metodlarim kimyavi analiz metodlarina (qravimetrik
analiz, titrimetriya), fiziki-kimyavi analiz metodlarina
(elektrokimyavi, fotometrik, kinetitk va s.), fiziki analiz
metodlarina (spektral, niiva-fiziki va s.) va bioloji analiz
metodlarina ayirirlar.



Fasil 1
OSAS ANLAYISLAR

Haor hansi kompcenentin tayini zamani adatan analitik
signalin — ¢okiintiiniin zmoalo galmasi, rangin doyismosi, spek-
trda xattin amols galmasinin va s. missahida olunmas: qeyd edi-
lir. Masslon, domir(Ill) xlorid mshluluna kalium heksa-
sianoferrat olavs etdikda intensiv g0y rang mniisahids olunur.
Rongin miisahids olunmas: analitik signaldir. Digar misal:
natrium duzunu alova daxil etdikds alov san rangs boyanir.
Bu zaman analitik signal alovun ranglonmosidir.

Analitik kimyada signal almagq i¢iin miixtolif tip kim-
yovi  reaksiyalardan (turgu-asas, oks:dlogsmoa-reduksiya,
kompleksamsalogalms), miixtalif proseslordon, masalan, ¢ékma,
hollolma, hamginin maddanin vo ya onun reaksiya moh-
sullarimin miixtalif kimyavi, fiziki hatta bioloji xassalarindon
istifado edilir. Buna gors do analitik kimya miixtalil
metodlara: kimyovi, fiziki, fiziki-kimyavi va bicloji metodlara
osaslamr. Kimyavi metodlarda kimyavi rea<siya naticasinds
amoalo galon signal vizuel miisahids olunur. Fiziki metodlarda
analitik signal xisusi cihazlann kémayilo ahrar vo geyd edilir.
Maddslerin tayini iiglin sn genis yayilmis fiziki metod atom-
emission spektral analiz metodudur. Fiziki-<imyavi analizdo
isa kimyavi reaksiya naticasinda alinan signal xiisusi cihazlarla
geyd edilir.

Fiziki va kimyavi metodlar arasinda haniss ciddi sarhad
qoymaq olmaz. Kimysvi metodlarda siqnal, adaton reaksiya
mohsullarimin  fiziki xassalorindan istifads edilmakla qeyd
edilir. Moasalon, sirkoniumun akvakompleksi ultrabanévsayi
1s18in tosirindan liimirzssensiya etmir, ancaq sirkoniumun
morinls kompleksi liminessensiya gabiliyyatlidir, ona gora do
svvalca kimyovi reaksiya ila kompleksamolagalmo aparilir,
sonra iso ultrabsnévgayi siianin tosirindoan kompleksin fiziki
xassosindon istifads edilir. Maddonin fziki xassalarina
osaslanan signah vizual miisahida etmak olar.
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Analiz {i¢iin istifado olunan madds vs ya maddslar
gansiginin (niimuns) miqdarina géro makro-, yarimmikro-,
mikro-, submikro- va ultramikroanaliz metodlari mévcuddur.

1955-ci ilda tomiz va totbiqi kimya iizrs Beynslxalq
birliyinin analitik kimya seksiyast «analiz {isullarinin
tasnifatni qabul etmis vo onlann yeni adlandiriimasi fisulunu
taklif etmigdir (cadval 1.1).

Cadval 1.1. Analiz iisullarimin tasnifaty

Kohna adi Yeni ads Nimunanin | Mshtulun
kiitlesi, g | hecmi, ml
Makroanaliz Qram-iisul >0,1 10-103
Yarnmmikroanaliz Santiqram-isul 0,01-0,1 {10-1-10
Mikroanaliz Milliqram-iisul <0,01 10-2-1
Ultramikroanaliz Mikroqram-isul 104-10-3 <10
Submikroanaliz Nanogqram-igsut <{(H4 <103
Subultramikroanaliz  { Pikogram-tisul 1012 1010

Niimunsnin miqdar: smoliyyat xarakterini va analizin
aparilma texmikasini mioyyon edir. Bu darslikda analizin
aparimasi liglin yarimmikrometoddan istifade edilir. Burada
mshlulun hacmi 1-2 ml-dan, niimunsnin kiitlasi 0,1 g-dan ¢ox
olmamalidir.

Maddslorin  miioyyan edilmosi iiglin istifads edilan
reaksiyalarin va analiz metodlarinin asas xarakteristikasi
tayinat sarhaddi, hossashiq va segicilikdir.

Tayinat sarhaddi verilmis metodla maddanin tayin edilen
minimum qatiligt vo ya minimum miqdaridir. Onu ¢, , 1o
isars edirlor, burada, P-inam ehtimalidir. Hassasliq qatiligin
vo ya migdarin dayismasi zamani analitik signalin doayigmoasini
xarakterizo edir vo hassashiq amsah (analitik signalin tayin
olunan maddonin gatib@indan xatti asilihiginda daracoli
grafikin meyl bucagy) ilo ifads olunur. Daha daqgiq tayinat
igtin inam ehtimal vahids yaxin olmalhdir. Buna géra ds
tacriibada asasan P=0,95-ds toyinat sarhaddindon istifado
edilir. Bu miiayyan olunan maddanin an az miqgdarnidir, hansi
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ki, bu miqdarda signal intensivdir, onu etibarli hesab etmok
olar.

Tayinat sarhaddi xiisusilo niimunslorin analiz naticalari-
nin qiymoatlondiriimasi iiglin slveriglidir. Mohlullarin analizi
zamant tayin olunan hacmdas (V) tayinat sor1addini géstarmok
lazimdir. Verilmis darslikda sinaq siisasinds icra edilan reak-
siyalar idi¢iin tayinat sarhoddi 1 m! hocm iiglin, mikrokris-
talloskopik vo dama -eaksiyalarinda isa 0.05 ml hacrn iigiin
gostariimisdir.

Analiz i¢in istifado olunar kimyovi -caksiyalarin tayi-
nat sarhaddi sabit xarakteristika deyildir vi reaksiyanin apa-
rnlma goraitindon: mohitin tursulugundan, reagentin qati-
hgindan, konar maddslonn igtirakindan  temperaturdan,
miisahids miiddstindan va s. shamiyyath daracada asihdir.

Miiasir vasfi analizds asagi tayinat sathadli ¢oxlu sayda
reaksiyalardan istifads cdilit. Adoaton ionlarin  milayyan
edilmasi diglin 1 ml mahlulda 107 g (0,1 mkq) toyinat sarhadli
reakstyalar totbiq edilir. Kimyovi metodlarda toyinat
sorhoddini azaltmaq tgiin tizvi reaktivlardan va qarisigliqgandls
kompleks birlasmolardan istifads olunur. Moasslon, mehiulda
p—dimetilaminobenzilidenrodaninly giimiis 1onlarmn  toyin
olunan miqdan: 0,02 mkq, K.CrQ, ilo reaksiyada isa 2 mkg-
dir. Qansigligandh komplekslorin  amwolo  golmasi zamant
morkazi atomun elektron qurulusu. kompleks moiekulunun
yiikii va simrmetriyasi doyisir. Moasalan, nikel ditizonat miixtolif
lizvi asaslarla koordinasiyada ola bilor. Nikzlin koordinasion
sferasma 1,10-fenantrclinin daxil edilmasilo nikel ditizonata
nisbatan daha intensiv rangli qangigligandl: <ompleksin amala
galmasi basg verir.

Fiziki metodlar bork niimunalarda elementlori daha
kigik toyinat sarhaddi ils (105 g-dan az) mieyyon etmays
imkan verir. Lazer spektroskopiyasi metodu ilo onlarla
ayrilmig atomlari, elclitron mikroskopunun komoyi ilo ise
ayrica atomu miiayyan stmok miimkéindiir.

Tayin olunma sorhaddini azaltmaq t¢iin bir ncga misal
nazardan kegirak.



[. Mikrokiistalloskopik analiz. Maqnezium ionlarni
miloyyan etinok iigiin  onun MgNH, PO,6H,0 soklinda
cokdiiriilmasi reaksiyasindan istifado olunur, toyin olunma
sorhoddi 10 mkq-dir. Bu reaksiyar1 mikrokristalloskopik
metodla apardigda tayinat sarhaddi 0.6 mkg-a qedar azalir.

2. Damc: analizi. Dimetilglioksim nikel 1onlann ils
neytral, asetat tursusu va ammonyak moshlulunda parlaq
qirmuza rangli ¢okiintii amols gatirir. Reaksiyam filtr kagizinda
vo ya damci lévhacivinds apardigda nikelin toyinat serhaddi
0,16 mkq olur; sinagq siigesinda 1 ml-da 1,4 mkq nikel miisyyan
etmak olar. Ogor analiz olunan mshlul damcilarn
dimetilglioksimlo isfadilmus filtr ka@zina daxil edilarso,
toyinat sarhaddi (,015 mkqg-a gadar azzla bilor.

3. Flotasiya fisulu. Nikel dimetilqlioksimat ¢okintiisii su-
izoamil spirti va va su-dietil efiri fazalari sarhaddinda flotasiya
edilir. Bu zaman nikelin toyinat sarhaddi 0,002 mkqg-a gador
azalr.

4. FEkstraksiya iisulv. Dietilditiokarbaminatlar mis(II)
ionlart ilo xloroformda va karben tetraxloridds yaxst hall olan
qurmuz1 rongli daxili kompleks birlasino omsle gatirir, misin
tayinat sarhaddi €,G1 mkg-dur.

5. «Artan reaksiya» disulu. «Artan reaksiyalar» - ardicil
reaksiyalardir, nsticada iso toyin olunan maddonin osvvalki
migdarindan bir ne¢a dafs ¢ox olen yemi madds alimr.
Masalan:

CI™ + AglO, = AgCl L +JO;
JO; +5J7 +6H" =3J,+3H,0

Gorindiiyil kimi reaksiya naticosinda aynlan yodun
miqdar xlorid iontarimin migqdarindan 6 dafs goxdur. Artim
omsali 6-ya barabardir.

6. Katalitit reaksiva iisulu. Tiosulfat ionlarimn
damir(III) ionlan ilo oksidlogsmasi prosesi mis ionlar istirak
etdikda siiratlonir:



Fe* +28,07 = Fe(8,0,);
Fe(S,0,), + Cu™ =Cu" + Fe** + 8,0F

Cu' + Fe™ =Cu®™ + Fe™

Domir tiosianatin natrium tiosulfatla ronglsizlosma
miiddoati mis olmadigda 2 doag-dir. Mis ionlan istirak etdikds
iso mahlul darhal rangsizlasir. Misin tayinat sarhaddi 0.02
mkq-dir.

7. Liiminessent reaksiya. Neytral vs asctat tursusu
mohlulunda aliminium ionlan morinls intensiv  yasi]
fluoressensiya qabiliyyatli kompleks birlasma amolo gatirir.
Aliminiumun toyinat sorhoddi 0,2 mkq-dir. Ogar analiz
olunan mohlul damcilan morin mohlulu ils isladilmug filtr
kagizina daxil edilarso, toyinat sarhaddi 0,005 mkq-a qoder
azaldila bilar. Loke HCI mohlulu ila islanildikdan sonra yagil
fluoressensiya miisahids olunur.

8. Dagwyicilar iizarinds reaksiya. Hematoksilin mohlulu
ila iglanilmiy aniondsyisdirici sathina germaninm ionlan daxil
edilorso, banévsayi va ya qara ronglonma miisahida olunur.
Germanium olmadiqgda sorbentin sothi san rongs boyamr.
Germaniumun tayinat sarhaddi 0,003 inkq-dir.

Tayinat sarhoddi analiz metodunun vs reaksiyanm
effektivliyinin ~ xarakteristikasidir.  Digor  ahamiyyatli
xarakteristika secicilikdir.

Spesifik va segici (selektiv) metodlan, reaksiyalan va
reagentlori forglandiririar, Spesifik metodlar, reakstyalar va ya
reagentlorin kémoyilo verilmis soraitds ancaq bir maddani
tayin etmok olar; segici-bir ne¢d maddsnin tavinina imkan
veran metodlar, reaksiyalar va reagentlardir. L

Segiciliyina gora reagentlari ii¢ qrupa bélmak olar:

1. Spesifik reagentlor. Masslon, nisasta J,—un toyini tigiin;
NaOH va ya KOH NH; ionunun toyini iiciin; 7 M HCl-da
mindal turgusu Zr(IV)-un tayini d¢iin.

2. Segici (selektiv) reagentlor. Masalan: dimetilglioksim
ammonyakli bufer mohlulunda Fe(il), Co(II), Ni(Il},
Zr(lV), Th(IV), turs mihitde H,0, — Ti(IV), V{(V),
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Mo(VI); gicli turg mihitds fenilarson tursusu —~ Zr(IV),
Nb(V), Ta(V)-a tasir edir.

3. Qrup reagentlori, kationlar gqangiginin sistematik
analizinds istifacs edilir. Mosolan: A4g(I), Hg(l), Ti(I),
Pb(1l) ugin HCI; Ca(llj, Sr(ll), Ba(ll), Pb(Il}, Ra(ll)
igin H,S0, Cu(ll), Zn(1l), Cd(II), Sn(ILIV), Sb(IIL V),
Hg(II), Bi(IIT) igiin turs miihitds H,S. fonlarla az hall olan
birlogmalar amalo gstiran qrup va segici reagentlor kationlarin
anahtik qruplarz. ayrilmasi vo bir sira 1onlann selektiv
¢cokdiirtilmasi tigiin istifads edilir. Qrup reagenti ils ¢okms
metodunda ionlarn analitik qruplara erdicil ayrilmasi, tadqig
olunan niimunonin sistcmatik vosft kimyavi analizinin an
etibarli morhoalasidir. Selektiv reagentlordan istifads etmokla
ionlari qruplara ayirmadan kosrli tayini mane olan ionlann
pordalonmasi, pH-1n dayismasi vo digar saraitin yaradilmasi
zamam miimkindiir,

Kasrli toyiratda asas halledici rolu iizwvi reagentlor
oynayir. Olbatta ki, halo do els bir izvi reagent yoxdur ki,
ancaq bir elementls garsihgh tesirds olsun. Aydindir ki, bu
ideal haldir, bir nego reaktiv bu hala yaxindir. Masalan,
arsenazo 111 8 M HCl-da Zr(IV) ila qarsihqlt tasirds olaraq,
yasil rongh kompleks amals gotirir, reaksiyaya ancaq Th(IV)
va Ti(7V) mane olur.

fridiomun{IV) 2 M CH,COOH-da malaxit yasih ilo
reaksiyasina anca«q rutenium va qizil mane olur.

Uzvi reageritlorin genis imkanlani onlarin goxgakilli
olmalary, ysni uygun reagentin se¢ilma miimkiinliyii,
komplekslorin miixtaiif - davamliliq, holl olma, uguculuq,
rong, oksidlogma-reduksiya kimi xassalorinin olmasi ils
slagadardir.

Qansigda elementlorin  toyini - miirokkab analitik
masaladir, ¢iinki toyin olunan ionlar vo ona uygun olan
birlogmalor eyni ::arict effektli reaksiyada istirak eda bilar.
Uygun ionlarin manegilik tasirini aradan qaldirmagq igiin 1ki
itsu*dan 1stifads olunur.



1. Mane olan ionlarin pardslanmasi. Bunun lg¢iin homin
fazada pgedan kimyoavi reaksivalardan istifads olunur.
Pardoloms va depardsioms ii¢itn kompleks amals galma, tursu-
asas va oksidlosma-reduksiya reaksiyalan totbiqg edilir.

2. Analiz olunan sistemin komponentiorinin iki ayrila bilon
faza arasinda segici paylanmas: (ayrnima metodlari). Analizda
daha boyiik shomiyyat kasb edoan ¢6kma, ekstraksiya va
xromatografiya metodlardir.



Fasil 2
KiMYOVIi TOYINAT METODLARI

Kimyavi metodlarla yerina yetirtlon, geyri-tizvi va dzvi
maddolorin vasfi analizi miiayyon rongd, forma va xassolars
malik c¢okiintitlarin smola galmo reaksiyalarina, holl olan
maddalar vo ya rongli mohsullarla xarakterizs olunan
oksidlasma-reduksiya reaksiyalarina ssaslanir. Kimyavi analiz
reaksiyalan icra texnikasi, metodikasi vo miisahida tsuluna
gora forglandirilir. Reaksiyalar «yas» va «quru» iisullarla jcra
edils bilor. Cox vaxt «yas» {isul totbig olunur; bunun {igiin
todqiq olunan maddasni suda, tursuda va ya golovido hall
etmok lazimdir. Ogor madds holl olmursa, avvalca onu
aritmak (masalan, golovido) sonra iso alinmus srintini suda vo
ya tursuda hall etmoak lazimdir.

«Quru» iisulla reaksiva bork maddslorin analizi iigiin
istifads olunur.

«Yas» iisulla icra edilon reaksivalar sinaq siigosinda
apanlir va reaksiyanin naticasi vizual miisahida olunur. 9gor
reaksiya iki garismayan halledicidan ibarat heterogen sistemda
aparilarsa, onda qif va ya tixacla kiplegdirilmis smaq
siisasindon istifada olunur. Omalo galan birlosmo ¢alxalama
zamani  holledicilordon  birino kegir.  Xisuson . rongli.
birlsmolorin ~ amala  galmasi  ilo  misahids  olunan
reaksiyalardan istifado edilir. Ekstraksiyanin  istifads
olunmas: daha asafi tovinat sorhaddinin va segiciliyin
yiiksalmoasini tomin edir,

fonlartn miioyyan edilmosi iigiin xarakterik formah
kristallara malik birlogmolor omle gotiran reaksiyalardan
(mikrokristalloskopik  reaksiya) istifado etmsk  olar.
Mikrokristalloskopik metodia analiz zamani reaksiya asya
siisasinds apanlir. Omols golmis kristallarin  rangins  va
formasina mikroskop altinda baxirlar.

Maddolarin miisyyan ohinmasi lgiin hom¢inin damci
analizi metodundan istifads olunur. Dgar bir sira kimyovi,
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xiisuson rongli reaksiyalar filtr kagizinda icra edilarsa, onda
tayinat sarhaddi agag: olar. Mosalan:

Mn** 2y Mn(OH), —“i=> MnO(OH ), + benzidin -> benzidin goyu

Bu reaksiya kagizda manganin kigik miqdarnnin tayini
iigiin tatbiq edilo bilar; toyinat sarhaddi — 0,5 mkqg-dir. 9goar
reaksiya damci 1ovhaciyindoa va ya sinaq stigssinds aparilarsa,
ancaq 3 mkq Mn toyin etmak olar.

2.1. REAKSIYALARIN iCRA EDIL.MT USULLARI

Smaq siigasinds. Todqig olunan mohlul (2-3 damci)
kapillyar pipetla sinaq sigosins el daxil >dilir ki, pipetin
sonlugu sinaq slisesinin divanna toxunmasin. Sonra 2-3 damci
reagent mohlulu olave olunur. Reaksiyznin xarnc effekti
miigahida olunur.

Mikrokristalloskopik isul. Tadqiq olunan mahlul
damcilart tamiz va quru agya siigesing yer asdirilir, reagent
damcilan slava olunur va onlar siiga ¢ubigla birlogdirilir,
Damci boyitkk olmamahdir (d=5-10 mm). Mikroskop altinda
kristallarin  formas1 miisahids olunur. Mbhiulun miixtahif
néqtalorinds kristallarir. 6lgisii miixtalifdir. Fiolledici daha gox
buxarlanan hissslarda kristallar ilk novbads omalo galir.
Morkazda, buxarlanmz az olan verds iso kristallar sonra
miisahida olunur.

Dama iisulu. Reagent mohlulu damcilan kapilyariarla
filtr kagizina daxil edilic. Bunun ugiin kapiyarlarn sonlugu
yavagca kagiza toxundurulur. Loks yumru formada olmalhdr
(d=2-3 mm). Alinmus lokonin moarkozing analoji sakilds tadgiq
olunan mshiul damcilan olava edilir.

Xirdalanma metodu. Tadqiq olunan bork maddanin az
miqdan farfor lovhssinds va va hovangdestada baraber
miqdarda bark reagentls xirdalamr. 9gor tadqiq olunan
maddads toyin olunar. elementin ionu igtirak edirss, xir-
dalanan ganigiq, bu ionla reagentin tasirindan amsls galon
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reaksiy? mohsulunun rangine boyanir. Moasslan, Fe(fIl) va
NH,SCN  saxlayan  mineralin  xirdalanmasi  zamami
(NH}mFe(SCN), amala galmasi hesabina garisiq qirmizi rangs
boyanir.

Ekstraksiyadan istifado -tmokl> toyinat. Reaksiya
kiplogdinibmus  tixachh smnaq siigosinda  apanlir.  Toyinat
sorhaddini azaltmaq {igin iizvi va su faza bu nisbotlards
goétiiriililr: VaVe=1:3, 1:4. Bir nego damci tadqiq olunan
mahlula lazimi reagentiar vo iizvi halledici (5-10 damci) alava
edilir, sinaq siigasi tixacla baglambir vo 1-2 daq. orzinds
calxalanir. Aynildiqdan sonra rong va ya iizvi holledici
tobaqasinin liiminessensiyas: miisahida olunur.

Liiminessent reaksiya. Liiminessent reaksiya adaton agya
siisasinda vo ya {iltr kagizinda, bazan sinaq siisasinds damei
soklinds aparilir. Bu reaksiyalarn icra edilmasi yiiksak digqat
tolob edir, bels ki, 6z-6zins isigsagma (fluoressensiya vas ya
fosforessensiya} shamivyatli daracada qansiqlarin
istirakindan, reagentin vs tayin olunan maddonin
gatihgindan, holledicinin tabistindan, temperaturdan asihidir.
Liiminessent reaksiyani icra edan zaman yoxlama tocriibasi
aparmaq lazaimdir. Bunun i¢iin analiz olunan mahlul
damcilar1 ilo birlikds, tayin olunandan basqa biitino
komponentlori saxlayan yoxlama mehlulu damcilar: slavs
edilir. Noam laks havada qurudulur va ultrabanévsayi isigda
liiminessensiya miisahida olunur. Liiminessent reaksiyalar
{masalon, vismut(Ill), qurgusun(ll), stibium(Iil), misin(Il)
toyini digiin) asagy temperaturda aparilir. Bela reaksiyalan
aparmaq iigiin maye azot lazymdir.

Tadqiq olunan dameih kagiz pinsetls maye azotlu Diiar
qabinda 20-30 s. (azotun qaynamasi kasans kimi) saxlambr.
Kapgiz ¢ixanhr va darhal ultrabandvsayi isigda baxilir. Diiar
gabi ila ehtiyath davranmaqg lazimdir!
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2.2 CIHAZLAR VO OSAS OMOLI¥ YATLARIN
iCRA EDILM® METODIKASI

Laboratoriyada har bir tolobays asagidaki slisa va farfor
qablar dasti lazimdir. Dastds konusvari va silindrik, tutumu 3-
5 ml olan sinaq sigaleri yerlasiv. Konusvari sinaqg siigasi
cokiintiiniin mohluldan ayrtimas: igiin a.wveriglidir. Sinaq
sugolori taxta va ya plastmass stativa yerlasdirilir.

Stokanlar va konusvari kolbalar (adaton tutumu 10 mi)
boyiik hacmli mshlullarla isladikda istifads o unur. Xarakterik
rongli ¢okinti vo y: mohlulla misahid> olunan rongli
reaksiyalarin icrasi iigiin diametr1 4-5 sm olan saat
sigolorindon istifado etmok olar. Miistavi saat siisolori
mikrokristalloskopik reaksiyalar ii¢iindiir. Siisonin 6lgiisii
15x75 mm-dir. Tutumu 5-10 ml olan farfor kasalar
mahlullarin qizdirilmas: va buxarlandiriimas t¢iindiir. Farfor
putalar hall olmayan maddslonn oridilmasi iigtin tatbiq edilir.
Kapillyar pipetlsr, qas glar, sigo gubuglar mohlullarin, bark
maddalarin gotiiriilmasi, qangdirma vo s, ugiin istifada cdilir.
Farfor hovangdasio nimunanin xirdalanmas: dgiin  tatbiq
edilir. Biitin farfor vo siigs gablar tamiz vuyulu olmahdir.
Qablar avvalca soda mohlulu ils yuvulur, sonra bir nega dofo
su sirnagy altinda va nahayat distilla suvu ifa vuyulur.

Q1zdirma va buxarlandirma. Bir ¢ox reaksiyalari aparan
zaman qizdirmagq tslab olunur. Agiq lampa alovunun Gzarinds
stnaq sugasinds mohivlu qizdirmaq olmaz. Buna géro do
mshlul olan sinaq siisas1 qaynar distilla suyu 1la doldurulmus
gabda, yani, su hamam:nda qizdinlir. Stakarda vs ya kolbada
boyiik hocm mohlul qizdirmaq lazimdirsa, stokan va ya kolba
izarinda asbest tor yerlagdirilan gaz lampaste da quzdirilir.

Mbshlullarm gatillagdirimass vo ya quru qaliga qador
buxarlandirlmas: farfor kasalarda va ya patalarda apanhr.
Bu omoaliyyati sorucu gkaf altinda qum hamaminda va ya
elektroqizdiricida icra etmak tolab olunur.

Cokma. (okuntii almaq tliglin bir nego damer tadqiq
olunan mahlula, pipetls gostorilmis savda reagent damcilari
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slava edilir. Sonra sinaq siigesi diggatlo gansdirihir, agor
lazzmdirsa su hamaminda quzdinlir. Cokmo reaksiyasi iki
moagsadla aparuir: maddoslorin miivyyon edilmosi va ya
mohlulda olan »>ir maddenin digarindan ayriimasi. Birinci
halda reaksiyania tam getmoasi vacib deyil. Bir damci reagent
mohlulu kifayatdic ki, bu va ya digar maddsnin olub -
olmamasini miiayyan etsin. Ikinci halda iso aksina, reaksiyanin
axira kimi getmoasi vacibdir. Tam ¢dkmoani yoxlamaq iigin
sentrafuqalasdintimaqla  ¢ékintii ayrildiqgdan sonra  sgoffaf
mohlula reagent damcisi slava edilir. 9gor mohlul soffaf
galarsa, ¢okms tamdir. ©ks halda ¢dkma amoliyyati tokrar
edilir.

Mbahlulun ¢okiintiidon ayrilmasi. Cokiinti moahluldan
hamisa elektrik sentifuganin kémayi ile sentrafuqalagdiriimag-
la ayrilir. Cokiir:tiinin boyik miqdar mohluldan ayrilmas
ligiin siizmadan is ifads olunur.

Cokintiniin yuyulmasi. Cokiintii mohluldan aynldigdan
sonra mohlulun komponentlorindan tomizlonmalidir. Tam
ayrilmaya nail olmaq iiciin ¢okintini yumaq lazimdir.
Adbstan distilla styn-tatbig -edilir. Oger ¢okiintii kolloid hala
kegarss, onu elektrolit (koaqulyator) ila yuyurlar. Cokiintiini
2-3 dofs yumaq kifaystdir. Coékiintiinlii yumaq igiin sinaq
siigosino  10-15 damai yuyucu maye olava edilir, qansig
diggatlo siiso gubugqla qarisdirthir va smaq siigasi su hamamina
yerlosdirilir. 1 daq. qzdirdigdan sonra ahnmis qarigiq
sentrafuqgalagdinl r va sentratuqat aynhr.

Kationlarin tasnifatin D.I. Mendeleyevin
dovri sistemi ila alajasi

Uzun middat kationlarin tesnifatinin, ayri-ayr1 grup
reaktivlarinin kém ayi ila onlarin gruplara bélinmosinin, sarti,
yalmiz praktiki xarakter dasiifr geyd olunurdu. Hidrogen
sulfid tosnifatinin yaradicifarindan biri olan N.A.Mensutkin
bu tasnifat1 «siini, analizds istifads oluzan, milayyan Kimyovi
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birlogsmalorin xassalorins va reaksiyalarina asaslanan» hesab
edirdi. Xarici alimjor do kationlarin tasnifatim duzlarin
spesifik holl olmalarina asaslanan, kationlarin iimumi kimyawi
xassalari ilo he¢ bir olagssi olmayan xahs sorti qruplagma
hesab edirdilor.

IIk dofs olarag sovet alimi N.[.Blok 1952-ci ilds
kationlarin tasnifatinin quru, sxolastik bir tosnifat olmadigim,
onun D.I.Mendeleyevin elementlarin ddvri sistemi ila daxilan
bagh oldugunu vo vahdst togkil etdiyini elmi suratds siibut
etdi.

Bunun ardinca sovet kimyagilart Y.A.Klyagko,
S.A.Sapiro, B.P.Nadeinski, A.P.Kreskov vo bagqalar
kationlanin tosnifat1 ils onlarin elektron qurulugu vo
D.I.Mendeleyevin dévri sistemi arasinda {izvi alags oldugunu
gostardilor.

Kationlarin kimyavi analitik xassolori onlarin dovri
sistemdaki vaziyyatindan (sira ndmrasi, qrupu, dovrii, yiikii va
s.) asthdir. Hor seydon ovval gostormak lazimmdir ki,
elementlarin kimyavi analittk xassalori onlarin hom Gimumi va
ham ds fordi xassalsrine gora onlar: qrup reaktivinin kdmoayi
ilo birlikdas ¢dkdiiriib ayirmaga, fo.di xassalorino gors isa
xiisusi vo spesifik reaktivlorin koémsyi ila tayin edilmosina
asaslanir,

Kationlarin  analitik  xassalorini  (hidroksidlarin,
karbonatlarin, sulfidlarin vo s. omsle golmasini va hall
olmasin) onlarin bu va ya digar kimysvi xassalori ilo izah
etmok va asaslandirmaq miimkiindiir.

LP.Alimarin gostarir ki, elektron qurulugu uygun olan
tonlar1 miiqayiss etmak lazimdir, ¢iinki bu ciir ionlar eyni
kimyovi-analitik xass> gostorirlor. A.F.Fersman gostormisdir
ki, kimyavi elementiarin yer gabiginda miqrasiyasini ionlar
miloyyan edir. Mixtahif tarkibli ionlar olan sulfid, sulfit, sulfat
tiosulfat, tetrationat, peroksidisulfat tamamilo miixtalif
kimyavi analitik xassa gostarirlar. Lakin bu ionlarm hamisinin
torkibinida eym bir element - miixtahif oksidlogma daracasinda
olan kikirddiir.
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Dévri ganun va elementlarin dovri sistemi ionlarn ve
elementlori kimy svi analitik xassolorini bir-birindan ayrihqda,
izolo edilmis sokildo yox, onlari bir-biri il alagads, vahdatda
gotiirlir ki, bu da ionlann vo elementlorin ayrilmasi, tayin
olunmasmmn iimumi ganunauygunlujunu askara ¢ixarmaga
imkan verir. Kztion v2 anionlanin immumi kimysvi analitik
xassalori asafida gdstorilan faktorlardan asilidar:

1) ionlarin yiikii vo radiusundan; 2) elementlarin dévri
sistemdoki grup némrasi ilo milayyan edilon valentliyindan; 3)
elementin yerlogdiyi dévrdan; 4) analiz olunan maddonin
asashps, amfoterliyl vo turgulugundan; 5) ionun mshluldak:
davamlibgindan, (0 da 6z ndvbesinda onlarin  Kimyavi
tarkibindon asiadir); 6) mohlulun pH-dan; 7) ionlarin
oksidlosma-reduksiya potensialindan; 8) valentlik elektronu
saxlayan energetik soviyyolordon va ion potensiahndan; 9)
ionlarin kompleks amole gotirma xassosindan; 10) ionlarn
polyarlasmasindin va onlarin basga ionlar1 polyarlagdirmaq
gabiliyyatindan.

Kationlarm tosnifat1 ils dévri codval arasindaki slagani
miioyyan etmok iigiin D.l.Mendeleyzvin elementlorin dévri
cadvalinin agq formasina baxaq ve ovvoles kationlann
hidrogen sulfid tosnifatina gors onlann gruplara béliinmas; ila
dévri sistem arasindaki ganunauyguniugu miisyysn edak.

Cadvalds roma rogami ils hor bir elementin yaninda
onun oksidlosma daracasi. arab ragami ilo onlarm elektron
qurulusu verilmigdir. Cadvsldon gériindilyli kimi karbonatlar,
hidroksidlar va sulfidlar soklinde ¢okan kationlar dovri
cadvalda tamarrils ganunauygun sokilda yerlogmislor. Suda
hall olmayan sulfidlor omolo gatiron kationlar cadvalin
saginda, altnai qrupdan baslayaraq yerlagirtar, sulfidior
soklinds ¢okmoyan kationlar isa I-V gqruplarda, cadvalin
solunda verlosrnislor. Bu zaman birinct ve ikinci qrup
kationlari cadva da da § va Il gruplarda yerlagmislor.

Uclincii analitik qrup kationlarinmm ammonium sulfidin
tosirindon  hidroksidlar saklinds ¢ékanlori III-V gruplarda,
cadvalin solund:t yerlasmislar. (NH,1-S-in tasirindan sulfidlar
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soklinds ¢6kan kationlar isa dérdiincii boyik dovriin ortasinda
yerlosmislor.

Bu kationlar: elektron qurulusuna gors miiqayisa etsak,
onda gorarik ki, birinci va ikinci analitik qrup kationlarmin,
homginin  iiglincli qrup hidroksidlor  soklinde  ¢dkon
kationlarimn xarici elektron tabagolorindo osirsiz qazlardan
fargli olaraq, igiincii, dordincii vo besinci gruplann sulfidlor
soklinds ¢okon kationlarinin xarici tobagast ya tamamlanmig
18-elektrondan, yaxud tamamlanmanus 8-elektrondan 18-
clektrona (boyik dovrlarin ortasinda yerlagon elementlar)
kimi, yaxud 18+2 elektrondan tbaratdir.

Xarici tobaqosi tamamlanmis, xaricdan avvalki tabagada
8-elektron olan elementlor tursuiarda holl olan sulfidior
(glincii qrup kationlar)) amsla gotirirler. Xarici tabagasi
tamamlanmarmms, ondan avvalki lobagads 18-elcktronu olan
kationlar iso tursularda hall clmayan sulfidiar smisla gotirirlar
(dordiincii va besinci qrup kationlar).

Bu ganunauyguntuqdan ayri-ayn konara ¢ixmalar da
vardir. Nozars alsaq ki, bu vo ya digar kationun bu va ya digor
grupa aid edilmasi bozi hallarda sorti xarakter daslylr onda
bu konara gixmalarin sababi aydin olar. Masalon, Mg”" ikinci
analitik qrup kationlani ilo birlikdo karbonatlar soklinda
¢okitb ayrila bilardi, lakin ikinci qrup kationlann NH,OH +
NH,CI istiraki ila ¢okiirlor vo Mg('O; ammonium duzlarinda
(NH,Cl-da, daha dofrusu pH 9-da) hall oldugundan o birinci
qrup katmnlan il birlikda mohluida qalhr.

Zn’" ionlan sulfid soklinds ¢ikdikds o {igiincii grup
katiolarindan farqlamr vo daha giivvatli turs mihitda ¢dkir
(pH-2). Bu Zr’ uqun an xarakterik reaksiyalardan biridir. Bu
xassasind goro Zn’" dordiinci va tgtincli qrup kationlart
arasinda aralig-kegid toskil edir.

N.LBlok géstormisdir ki, kationlarin analitik tasnifati
onlarin ecnergetik xarakteristikasi olan «ion potensialy ilo
daha yaxindan baghdir. fon potensiali ionlann yikiiniin
onlarm radiusuna olan nisbatino deyilir (#/R). lon potensiali
elementlarin  yiiksok oksidlosma doaracasinds onlarm  sira
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némralarinin dévri funksivasidir.

Blokun tadqiqatlart  gostormisdir ki, ager ion
potensialinin qiymoti 4-don kigikdirss, onda hidroksid-
ssasdir, ion potensialinin qiymati 4-6 arasinda oldugda
hidroksid amfoter, agar ion potensialmin giymoti 6-dan
boyiikdiirss onda hidroksid tursudur. Blok hamginin miiayyan
etmisdir ki, sulfidlorin, hidroksidlarin, xloridiarin, oksalatlarin
hall olmasi onlarin ion potensialiar: ila qanunauygun suratda
baghdir.

K.B.Yasimirski gostorir ki, iontarin kimyavi analitik
xassalorini izah etmoak tgiin mimimum iki energetik xassadon
istifados etmok lazzmdir.

[} elektrostatik xarakteristika z,/r, —€;

2) ionlann mohiulda elektron gohumlugu (k) va ya
onlarin kovalentliliyinin xarakteristikasi.

K.B.Yasimirski gostormisdir ki, bu ikt xarakteristikadan
istifads edilmasi fon potensiaiina nisbaton daha yaxst natica
verir. fonlasma potensialinin kvadratinin ion radiusuna hasih
hor bir yanm qrup eclementlori G¢tn sabit komtyyatdir.
Ionlasma potensiali voltla, ion radiusu angstremlo gostarilir.

Bu komuyyati J :,1; = K, gostorirlor. Burada J,-1onlasma

potensiali, r; - 1on radiusudur. K-onun elektron almasimi va
ya itirmasini, yaxud tonunun valentliyim xarakteriza edir.
Qolavi metallar igiin IgJ) -7 =/g K =135-140, halogen

tonlart igin /gk=1,38-1,41. Demali, bir elektronun alinib-
verilmosi tigiin JgK eyni giymoatlidir. Ion potensiali P; = z/; bir
iondan digorina kec¢dikds dayisdiyi halda, lgK-nin qiymati
dévrt sistemun har bir yanmgrupu Ugiin sabit kamiyyatdir.
Qolovt metallar fi¢iin o 1,40 galsvi-torpaq metallar iigiin 2,1-
2,2, sulfid qrupu katioplan dgiin 2,3-2 4-diir va s. Bu kamiyyat
kationlarin tasnifatim daha yaxs xarakterizo edir (har bir
analitik qrup daxihindo sabit kamiyyatdir).

Ig K =1lgJ’ -r. komiyyatini galovi metallar iigiin hesab-

!

ladigda onlarin birinci ijonlagsma potensialim, galovi-torpag
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metallan ficin - ikinci onlagma potensialimi, Gigvalentli 1onlar
{iciin — Gi¢lincd ionlagma potenstalim gotiiriitlor vas,

Mbolumat cadvallorinds verilan ionlagma potensialinin
qiymati maddolorin ¢az halindak: voziyvatino aiddir va
ionlartn mohlulda hidratlasmasim nezora almar. lakin eym
zamanda solvatlasme enerjisinin - maddolorin  reaksiya
qabiliyyatina na daracads boyiik tosir etdiyi melumdur.

Biitiin bu qanunauyguniuglar onu gostarir ki, ionlagsma
potensiah va ion radiusu elementlsrin sira némrasinin funk-
siyastdir va onlann elektron qurulusu ila bilavasita baghdir.
Cadvsl 2.1-do bozi elementlar iigiin bu ganunauyguniugu
xarakteriza edon sabitlerin giymotlari verilmigdir.

Cadval 2.1. fonlagma potensialy, ion radinsu va g Jf] - r, kamiyyatlarinin
elektron qurutusundan asthilifs

Kation | Kationlarn elex- | fonlasma | ion leK=1IgJ®.
tron qurulusu | potensiall | radiusu
S, el r A"
B 2 | 1821 | 634 | 2.4
Mg” 2,8 1503 [ 074 | 214 |
Ca™ 2,8,8 11.87 oa | 218 |
sP' 2,8,18,8 11,03 120 12,18 |
Re® | 2.8,1832,18,8 | 1044 | 144 | 220 |
Mn™* 2,8.8,5 15,64 091 | 2,28
Fe'' 2,8,8,6 16,18 0,80 2,32
Co™ 2,887 | 17,05 0,78 ] 2,40
Ni* 2,8,8,8 18,15 0,74 245 |
Zn” 2,8.8, 10 17,96 0,83 | 2,43
Al” 2,8 28,44 057 | 266
Sc' 2,8,8 24,75 0,83 2.81

Kationlarin hidrogen sulfid tosnifatina goro analitik
qruplara va yanmqruplara bdlinmoasinin onlarn elektron
qurulusu vo yuxanda gostorilon digar sabillarle slagasini
gostaran raqamlar cadval 2.2-da verilmisdir.
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Cadval 2.2. Kationlarin qruplara vo yanmgruplara béliinmoasinin onlann
elektron qurulugu, ion radiusu vs

IgK =1IgJ, r asiihi

ion  potensialindan

Analitik] gk Katienlar Kationun xarici Qrup Cokan
qrup clektron qurulusu | reaktivi maddanin
formulu
Li’ 1s* yoxdur Cokmiirlar
I 1.38-140| Na . K Rb . Cs' sp"
Fr. Mg s'p"
0 |2.182.20| Ca”, S . Ba® . Ra™ Sp° (NH)LCO;s MCO
pH 8-9
a) Sulfid yarmmgrupu d4" INH S
2,28-2.43 yoi<don L’ sp" pH 89
kimi (0! MS
b} Hidroksid yarnimg-
rupu {Me'")
Be™ 1s* M{OH),
Eu’ dan ¥4 - kimi s'p"
v) Hidroksid yanm
qrupu Me'", sp*
AP S ¥, L sp* M{OH),
I |2,65-2.84 L', La*, cr™
q) Hidroksid yarim- sp* M(OH),
qrupu Me™,
ThZet o Het, ce
2,87-3,12 Th' Uar)
d) Hidroksid yarm- s'p" MOOH
qrupu Me*,
Nb(}), Ta(V)
1,73-2,04 | a) Xlorid yannmgrupu HxSvoya [ MClIvaya M.S
Cu®, Ag', Au® dr HCI M..S,

6) Sulfid yarimqrupu pH Osasi xarakterli
IVvaVi243-2,59 Q' Cd a4 sulfidlor va hall
qruplar Sn'. B d"s? olmurlar

Re' R Pd" & d &
A Sh d"'s? Na:S-da hall
3.09-3.38 Sn', As, SH olan sulfidlar
Hg_’li dln

Indi da kationlarin tursu — asas tosnifati izra qruplara
bolinmasi vo onlarm D.IMendeleyevin dévri sistemi ils
alagasinin bszi ganunauygunluglan ils tams olaq.

Birinci analitik qrup kationlarinin duzlari rangsiz
maddalardir. Birinci qrup kationlarinin aksar duzlan suda hall
olurlar. Birinci grup kationlarinin atomlarinin xarici elektron
tabagasinds 1s elektronu var; ionlagsma potensiali mini-
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mumdur, kationlar sferik simmetriyaya nalikdir ki, bu da
onlarin davamhligini, rongsizliyini vo zaif polyarlasmasim
tamin edir. Burada litium miistssnaliq tagk | edir, onua atom
va ion radiusunun kicik olmasi naticasind> Li* polyarlasma
qabiliyyatina malikdir va bozi birlosmalorda kovalent slaga
astiinlitk tagkil edir. Li - Fr' istigamalindo ion radiuslar
0,068-don 0,180 nm-2 kimi boyiiyiir vo bura gora ds onlarn
ionlasma potensiali 5,590-dan 3.839 eV-a ki azalr.

Kationlarin tursu-ossas tosnifatinda 1k nci analitik qrupu
Cu', Ag”, Au’, Hgi". TI'. Pb" kationlan tasgkil edirlor. Bu
kationlanin xloridleri suda holl olmur va #HC/ onlarin grup
reaktividir. Cu, Au, Ag - atomlarinin xarici otbitlorinds s
elektronu vardir va hamin elektronu itirdik 4o birvalentli 1ona
gevrilirlar, lakin bu 1onlar birinci grup kationlarindan 6z
kimyavi analitik xassalorine gora kaskin  forgisniriar. Bu
onunla izah edilit ki. Cu, Au, A4y atomlkii Is elektronunu
itirdikdan sonra onlar 3d'°, 44'. 54" cickiron gurulusuna
malikdirlar ki, bu da onlarin kimyavi xassalorine — mixtahf
oksidlasma doracasi gistarmosiri, kompleks omolo gotirma
xassasina malik olmasin mioyyoniosdirir.

Bu kationlara elektron quruiusuna vo ion radiusuna
gora bir yiiklii Hgl™ 707" va ikiyiikli Pk " ionlari yaxindirlar.

TT va Pb™* - jonlarimn viikii dévrii s1s°emda verlasdiklari
qrupdan iki adod azdi~; bu onunla izah edilir ki, 7' va Pb’" -
jonlarinin Xarici orbitinda s° elektron ciité var Ki, bu ciitlor
inert ciit adlantr, yori onlar kovalent rabitoda stirak eds
bilmirlor. Hg;*-ni Hg™ -ya kimi oksidlasdirmak gatindir, gox
giiman ona gora ki, onun xarici tobagasinda inert 6s” elektronu
var. Bu elektronlar 4f elektronlar tarafindon az ekranlasir va
demali niiva tarafindon méhkam cazb olunutlar.

Cu', Ag', Au’ kationlann tamamlanms 18 elektronlu
tobage, Hg,', TI', PE*T iso 18+2 clektroniu tabaqoyo malik
olduglan i¢iin giiclii ployarlagdirict tasira r alikdirlor va 6zlart
shomiyyatli doracado  polyarlasa  bilirior.  Polyarlagma
naticasinds ionlar arasinda mosafs azah-, onlar arasinda
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rabito enerjisi artir, ion rabitasi polyar rabitoys cevrilir.
Polyarlasmis ionlarla (CF, Br. J. CN, CO; SO} v> s.)
reaksiyaya girdik do zaif polyarhiga ma’ik kovalent birtasmalor
amala galir ki, bu birlogimalar suda pis hall olurlar. Anionun
polyarlasma qabiliyyati artigda almmus birlosmoanin  hall
olmas1 azahr. Masalon, hollolma Cl-->Br—J istigamoatinds
azalir

(atin polya:-lasan anionlarla (", NO;. CH;COO", CIO,
va s.) ikinci qrup kauonlar: suda hall olan birlosmalor amals
gatirirlor.

B, S, o’ kationlan igiincii grupu taskil edirlar.
Bu kationlarin xarici elektron tabaqolori tamamlanms 18-
elektrontu tabaghdir. Bu onlann zaif polyarlagmasina va
birlasmalords 1on rabitasi géstormasina sabab olur.

Uclincii anelitik grup kationlarmin kimyavi va fiziki
xassalori onlarmn atom kitlajori va ion radiusu artdigda uygun
suratds dayisir. Masalan, onlarin ionlasma potensiali azalir,
normal elektrod potensiallary artir. Uglincii grup kationlarinin
sulfatlarimn,  »romatlarinin va  s. hall  olmalan
Ca’' >Sr"'>Ba’*>Rda*’ istigamotinds avalir, yalmz flioridlarin
hall olmasi oks istiqamotds dayisir. Bu kristalin qurulusunun
dayismoasi va derrali kristal gafasinin enerjisinin dayismasi ila
1zah edilir.

Ugiincii qrup kationlarimin hidroksidleri kifayat qadar
giivvatli ssaslardir. Hidroksidlorin giicii va hall olmast Ca’'-
dan Ba’*-a toraf artir. Bu kationlanir: hidroksidlorinin asasi
xassasi onlarin xarici elektron tabagasinda sferik sakkiz
elektron olmasi, az polyarizasiyast, birlosmolarda ton rabita
amoals gatirmalari ilo baghdir.

CaSOsmm hall olma hasili an ¢oxdur (9,1-10-6) va buna
gbra d» 0 H,SOun tosirinden tam ¢dkrmiir.

Be’ vo Mg™ kationlart da iigiinci grupun bagqa
. kationlar1 kimi eyni qrupda yerlasirlor, lakin onlar iigiincii
grupa daxil deyill»r.

+

2
Led



Be’' va Mg2 “.kationlar: kigik ion radiusuna (Be’* - 0,034
nm, Mg’ -0,074 nm) va nitvalorinin yiikiiniin nisbaton boyiik
olmastna géra onlann kimyavi xassalari Ba®", 57’ Ca’*-dan
farglonir.

Be(OH)>-amfoter xassolidir va buna gora d» doérdiincii
qrupa daxil edilir (bu cshatdan 47 "-a oxsayir).

Hidroksidlari galavilarda hall olan kationlar doérdiincii
analitik grupu taskil edirlor. Amfoter hidroksidlari-atomlarin
Xarici tabaqasinda vakant p- vo va d-orbitali olan elementlor
daxildir ki, onlar bu tobagay» elektron qabul eda bilarlar.

Dovri sistemds amfoter elementlor yuxandaki sol
kiincdon asagidak: sag kiinco qadar dévrlords diaqonal lizra
getsok, orta yerlori tuturlar. Buraya berilllum, aliminium,
xrom, sink, germanium, galay va s. elementlor daxildir. Bu
clementlorin p-orbitallan tamamlanmamisdir, istisna tagkil
edon xromdur. Onun xarici elektron tobogasinde 3d°4s'
elektron vardir va buna goéro do Uglinclt qrupun basqa
kationlar nisbatan vaxsi kompleks amols gotiricidir,

Hidratlasms xrom hidroksid [Cr(OFH)3(H-0);] neytral va
zoif turs mihitde akva-ion [Cr(H,0)s]’", qalovi miihitds-
xromit NaCr0- va ya hidroksi-ion [Cr(OH)s}” amoalo gotirir.

Hidratlasmus xrom hidroksid 6z xassalorina gora
aliiminium hidroksida yaxindir va bununla birlikds besinci vo
altinci analitik grup kationlarindan avnhir vo dérdincii qrupa
daxil edilir.

Stibium vo vismut kationlarinin hidroksidlari do amfoter
xassalidir, lakin kationlarin sistematik analizinds bu kationlar
besinci qrup kationlan ila ¢okintids gahrlar. Qolavilar va
ammonium hidroksid bismutu hidroksid saklinda ¢okdiiriir vo
sonra tadrican vismut hidroksids BiQ(OH)-a gevrilir. Vismut
duzlar asanhqla hidroliz edir vo BiOC! soklindo ¢okiir.

Stibium S#’" ionu sulu mohfulda natrium antimonit
saklinda Na3;Sh(;, turs mithitdo isa kompleks anion soklinds -
[SbCls7*  olur. Stiblum duzu mohlulunu da su ils
durulasdirdiqda hidroliz edir va ¢okiintd saklinds aynlir. Bu
¢Okiintil xlorid tursusunun artifinda holl olur, lakin galavida
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hall olmur va buna gora ds ¢okiintids besinci qrup kationlari
ilo galir. Dérdiincii qrupun grup reaktivi NaOH va ya KOHN-
dir.

Besinci qrupa 7', Mn®", Fe*'. Fe*', Mg”*, Sb**, Sb°* vo
B” kationlar ¢axildir ki, onlarmm qrup reaktivi gatt NH,OH
mohluludur. Qrup reaktivinin tasirindon  besinci  gqrup
kationlars hidroisidisr seklinda ¢okirlar. Goérindiiyii kimi bu
kationlar asasor. kegid elementlaridic. Onlarin hamisi tipik
metallardir; ¢ox nadir istisnalarla onlar dayison oksidlogma
doracasi  gostarirlor vo onlar digiin  oksidlogmo-reduksiya
reaksiyalan xarakterikdir, onlarin ionu ronglidir; bu ionlar
yaxst kompleks omolagatincidirior.

Besinci analitik qrupun asas xarakterik cahoti odur ki,
onlarin hidroks dleri gslavinin va MH,OH-in artifinda holl
olmurlar (amfoier deyillar va hsll clan ammiakatlar amolo
gotirmirlar).

Alunct analitik qrupa Cu’*, Hg”', Cd&*, Co**, Ni*'
kationlari daxild:r ki, bunlarnn hdroksidiart ammonyak
mohlulunda holl olub, ammiakatlar omols gotirirlor. Bu
kationlarin hamsi kegid elementlord:rlar, onlarin d-elektron
orbitallart tamamlanmamisdir. Bu elementlor doror-akseptor
mexanizmi iizra donor xasss gostaron maddalorls reaksiyaya
girib kompleks omoals gatirirlor. Masolon, bu kationlana
hidroksidlori  MH,0OH-la reaksiyaya girtb ammonyakat
kompleksi  soblinds  mohlula  kegirlor: [Cu(NH3) J*",
[He(NH3) ", [CANH3 ", [Co(NH3). ", [Ni(NH34) . Basqa
qrup kationlarirdan Ag” vo Zn’™ da belo xassa gostorirlar va
buna gdra da altinci analitik qrupa daxil edila bilorlor. Lakin
praktiki ndqteyi-nazordon kationlarin sistematik analizindo
onlar uygun olaraq ikinci va dérdiincii analitik qruplara aid
ediliriar.

Mis, kobalt, nikel miixtalif oksidlasma darocalaring
malik olsalar da mahlulda ssason +2 vaziyyatinda olurlar.

Goriindiilyi  kimt, Kkationlarm analitik tesnifati dovri
sistemdaki gruplara gora yerlagdiyi voziyyoatden farglonirss do
bu tosnifat sxemlori bilavasite elementlarin D.I.Mendeleyevin
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dovri sistemdaki voziyyati ila iizvi surotda baglh vo onunla
alagoadardir.

2.3. KATiONLARIN TOYiN OLUNMA REAKSIiYALARI

Katioplarm anahtik tesnifaty grup reagentinin tosirina
asason analitik qruplara béllinmasi ilo olagadardir. Bu
darslikde kationlarm tursu-asas sxemi ilo tasnifatina genis
baxilmigdir, ona gora ds onlarin tursu-ssas tasnifatina uygun
analitik reaksiyalarmi 6yronmak mogsadasuygundur.

Qrupun Kationfar
nomrasi
I Lifl), NH;,K Na(l), K(I), Mg(11}
I1 Ca(li), Srill), Ba(il)
111 Ag(l), Hg(l}, Pb(1lj, W(VI)
14Y Zn(Il}, AHIIL), Sn(IlL TV), ViV), Cr(Ill), Mo(V{)
\Y TicIV), Ze(1V), Sb(IIL V), BitFHf ), MnI]), Fe(II, If])
V1 Ca(ll), Ni(If}, CufII), Cdfil}, Hg(Il}, Mg(ll)

Mg(II) kationu praktik olaraq homisa I vo II grup
kationlari ila tasadif oldundugu va analitik xiisusiyystlaring
gora araliq vaziyyat tutdugu igiin onun xarakter reaksiyas: I
qrup kationlarinin reaksiyasindan sonra dyranilir.

Toyin  etms reaksivasimi  Oyronarkon 15in biitéin
morhalslarini, laboratoriya jurnalinda geyd etmak lazimdir.
Bunun yazilisi asagidak: kimidir.

Cadvol 2.3. Maqgnezium ionunun tayin olunma reaksiyas:

Reagent Reaksiyanin [ Miisahida Reakisyanin
tanllyi | B aparilma soraiti
Na,HPQO, |Mg™ + HPO,™ + Afl kristal | Reaksiyans  ammon-
NH, + NH, = MgNH PO, 4 g("):\fiintﬁ amala )éakll bufer l;lshlu‘liun-
galir a aparmag lazimdir




2.3.1. 1 QRUP KATIiONLARI
Litium

1. Toron [1(2-arsonofenilazo)-2-naftol-3,6-disulfotursuj
litinm ionlars ila galovi miihitdo suda holl olan va torkibindoki
komponentlarin nisbati Li-R=1:1 olan kompleks birlagsma
amals goatirir:

AsOqH: yo SO H
€ VeeNeN- D

N
e S=d

501

Qolavi miihitdo toron narnnci-qirmizi rongda, lhitiumla
kompleksi 1s3 san rangds olur. Kompleksdski rabitslorin
tabiatt moalum deyil.  Birlosme xloroformla, butanolla,
amilasetatla ekstraksiya olunmur. Reaksiyan: su-aseton (70%
aseton) miithitdo aparmag olar. Litiumun tayin olunma
sarhaddi 2 mkqg-dir. Litiumun toyinine  K¢), Na(l),
CO | F, PO}, MoO.™, C,0; , tartarat va sitrat ionlar

manc olmur. Caffl), Sr¢H), Ba(ll), Meg(ll), Nifil), Co(ll) mane
olur. Mane olan ionlar EDTA ilo pardalonarak konar edilir.

Reaksiyamn yverina vetirilmasi. Sinaq susasindas 2 dama
toron moahlulu, 2 damct 30%-1 NaOH mohlulu vo 1 dama
analiz olunan madds moahlulu garigdirilir, littum ionu olarsa,
mahlul san rongs boyanacaq, litium olmasa mahlufun rongi
narinct-qirmtiz: rongds galacaqg (yoxlama tacritbasi).

Kapar ionlar olduqda reakstya bels aparihir: 4-5 dama
mahlula 1-2 damci EDTA-min tomiz moahlulu slava olunur,
bunlann da Gzorins 2 damc 30%-11 NeOH mahiuly, 1-2 dama
toron mohlulu toékiildir.

2. 8-oksixinolin (liiminesent reaksiya). 8-oksixinolin
littum ionlarn 1la galavi mithitdo mavi-yasil fliloresensiya
gabiliyyatine malik kompleks amoala gatirir. Litiumun toyin
olunma sarhaddi 0,2 mkq-dir, Na¢?) va K¢l)-un 100 dofs artiq
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miqdar1 mane olmur pH 9-1C-da Al(il), Mg, Zn(ll)
kationlar1 da 8-oksixinolinls flioresensiya gabiliyyatina malik
birlasmolar smals gatiri, ona gora do onlar: banar edirlar.

Reaksiyanin yerino yetirilmasi. Filtr kafizina torkibinda
litium ionu saxlayan mohlul, 2 ml KOH va va NaOH mahtulu
damcisy, 0,03%-11 etil spirti mahiuiunun dancis1 slava edilir.
Laks havada qurudulur vo ultrabandvsgayi isigda mavi-yasil
rongh siialanma miisahids edilir.

3. Alovun ranglommasi. Litiumun ucucu duzlant (LiC/,
LiNOs) alovu karpici-qurmzi rongs boyayice. Spektroskopda
baxdigda xatt 670 nm-da miigahids olunur.

Ammonivm 1onu

1. Kalium (natrium) hidroksid. Qolov larin ammonium
duzlan ila qarsihgh tosiri zamani gaz soklinds ammonyak
ayrilir. Bunu da universal indikatorla vo va lakmus kagizs ila
yoxlamagq olar:

NH! +OH" = NH, + H,0

Ammonyakin ayrilmasini hamginin g} duzu mohlulu ils
isladilmug filtr kagizinin ranginin qaralmas. ilz do misahida
etmoak olar:

2Hg, (NO,)Y, +4NH, + H,0=

HE
O NH,
~ ~

Hyg

NO;y +2Hg + 3WH  NO;,

Ammonium iontnun tayin olunma ssrhaddi 0,2 mkg-
dir. Ammonyakin aynlmas: 'a NH; ionurun tayini spesifik
hesab olunur.



Reaksiyarmin yerins yetirilmasi. Ogya siisasine hiindiirliiyd
va diametri ~ 1 sm olan siiso silindr yerlogdirilir, onun igina 153
tarkibindos ammonium ionlan olan mohlulun 1-2 damciss va
1-2 damct 2 M NaOH vo ya KOH mahlulu yerlasdirilir (lakin
elo etmok lazimdir ki, qolovi silindrin yuxan hissasing
daymosin). Silindrin igari tarafini 1slanmus indikator kagzi va
ya Hga(NO3), 1la isladiloms filtr kagizs barkidilmis digar osya
siisosi 1la ortiirlar.

2. Nessler reaktivi golovi mihitds ammonium ionlar ila
narinci ¢okintii verir:

NH,Cl +2K,Hg/, +4KOH =
I Hg\ B
=10 NH,1| +7KJ+KCl+3H,0
| Hg
Ogor ammonium ionlarimn  qatih@ azdirsa, onda
¢okiintii amolo golmir, lakir mohlul narnci rang> boyanr.
Ammoniumun tayin olunma sarhoddi 0,15 mq-dir. Rangli, az
hall olan hidroksidlori amals gatiran ionlar, adaton KO va ya
NaOH ila ¢okdiirillir. Hgd/D), Sb(lil) va Sn(ll) ionlan yodid
ionu ilo reaksiyaya girir va reaktivi dagidir.
Reaksiyamn yerino vetirilmasi. Torkibinda ammonium
ionu saxlayan mohlulun 1-2 damais: iizarina 1-2 damcey Nessler
reaktivi slava olunur. Narina ¢okiintii omala galir.

Natrium

1. Sink (nikel) oktaasetat-triuranilat (mikrokristal-
loskopik reaksiya) pH 7-do natrium ionu ilo qarsihgh tasir
zamani  tetraedrik  vo  ya  oktaedrik  kristallar
NaM(UQ3)3(CH;C00)y 9H,0, (burada M=Zn(ll), Ni(l))
amalo gatirir (sak. 2.1).

Natriumun tayin olunma serhaddi 0,1 mkq-dir. Natri-
umun toyinine reagentls ¢ékiintii veron Licl), Hg(l), Ag(l).
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Sb(IlI) ionlar mane olur. PO

vsrlya AsO7 anionlan sinkin va A @ @

nikelin az hollolan fosfatlarin:
va arsenatlarini omala gatirirlor,

onlar isa reagenti dagicar. K¢J), E@

NH;, Cal), Ba(l, Sr(il). 4 @
Pbdl), Zndl), Mndil), Co(ll),

Nidl), Hgdh, AlHD, Fedlil), ‘%7

Billl) ionlarn 5 gfl-don ¢ox

oldugda reaksiyani aparmaga % A
mane olur. Onlann K.CO; ila
tosir etmakla kanar etmok olar.

Reaksiyamn yerina yetiril-
moasi. Ogya sisasi  (izoring
torkibinds Na' ionu clan mohlul damecisi, onun yanina isa
reagent mahlulunun dameisim yerlogdirirlor, sonra siigo cubugq
vasitasilo bu damcilar: birlasdirirlor. Omala golon kristallar
mikroskop altinda miisahido edilir.

2. Sink oktaasetat-triuranilat (liminessent reaksiya).
Natrium nonaasetat-triuranilat sinkat(Il) birlosmasi giiclii
yasil rongli fluoresensiyaya malikdir. Matrium 10 mkgq
oldugda isiglanma elo reagent alava olunan anda, natriumun
miqdan az oldugqda iso 1-4 dog. soira smals  golir.

Fluoresensiya UQ;" ionlan ilo baghdir. istiin intensivliyi iso

birlasmanin agreqat halindan asilidir. Belo ki, sink oktaasetat-
triuranilat sulu mohlulda ¢ox zaif' fluoresensiya edir, bork
torkibdo 155 parlaq seri-yasil rongli isiq verir. Ona gora ds
natriumla reaksiya damci metodu ilo agya siisasindo aparilsa
yaxsidir, nainki filtr kagizinda. Clinki filir kagizi adsorbsiya
etdikco sink oktaasetat-triuranilat fliioresensiya etmoya
baslayir, bu da 6z névbasinda natriumun tsyinina mane olur.
Natriumun toy:n olunma sorhadci 0,03 mkg-dir.
Reaksiya kifayat qadar selektivdir. Yalmz litium analoji

reaksiya verir. NH;, X(D), Ca(ll) Sr(ll), Ba(il), Mg(Il), Co(ll),

sakil 2.1, Nan{UQy y (CHCOD) ox
x 9HL0 knistadlan
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Ni(l). Mn(il}, Cill), Cd(li), Hg(l), Al(Ill) ionlan hotta 5 g/l
oldugda bela natrrumun toyinins mane olmur.

Reaksiyanii verina yetirilmoasi. Qsya sisasine tarkibinda
Na' olan mshiul damcisi va sink oktaasetat-triuranilat
mohlulunun  damaest  yerlogdirilir.  Ultrabandvsoyi  isigla
1s1glandirdigda yasil rengli isiglanma miisahids olunur,

3. Alovam ranglanmoasi. Natriuvmun ugucu duzlart (NaCl)
qaz lampasimn alovunu san rongo boyayir. Spektroskopda
dalga uzunlugu £90 nm-> uygun galir.

Kalium

1. Natriun: hidrotartrat X~ ionlart ilo pH 4-5-do ap
kristallik ¢okiint i KHC H,Os ampala gatirir:

K+ HC,H,0; = KHC,H,0, ¥

Cokiantii st suda, qolovi vo tursularda, c¢axir
tursusundan gichi tursularda (pK,<jpK, s ¢axir tursusu) holl
olur:

KNCHOp + HCL = KCl + HAC H 04
KiHHC 41,05 + KOH = K>CiHOg + H0O

Kaliumun tayin olunma sarhaddi 1,2 mq-dir. Analop ¢ékiintii
amala gatiran NH| ionlar toyinata riane olur. Agir metallar

12 tartrat ionu i 2 hall olan komplcks birlogmolar verir.,

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Toarkibinda K' ionlar
olan mahlulun -3 damcisina 2-3 damc NaHC, H,(s mahiulu
alava olunur vo reaksiya c¢okintinin omoalo  golmasi
istigamatinds stiratlonsin deys siiga ¢ubugla sinaq siisosinin
divarlar silinir. Ag kristallik ¢ékiintiilar omals galir.

Ogar reagent kimi ¢axir tursusundan istifads olunarsa,
onda bu garsi| iizaring 2-3 damla CH;COONa mahlulu da
lave edilir.
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2. Natrium heksanitrokobaltat (111} X' ionlan ila pH 4-5-
da san rangli ¢okiinti K,Na,Co(NOy)s, burada n+m=3-diir
{(asas birlosma K;NaCo(NO_)s-dir) samola gotinir:

2KCl + NazCo(NO3)s = K:NaCo(NO»)gid + 2NaCl

Cokuntld sitks tursusunda hell olmur, lakin qizdiriima
goraitinda qiivvatii tursularda holl olub, azot tursulan amals
golir. Bu da 6z noévbasinds asanlhiqla ayrilir va enyi bir
zamanda Co(lll) vo Co(Il)-ni omals gatirir:

2K;NaCo(NO3)s + 6HLS0, = 2Ks850; + NaxSOy +12HNO,+
+ (.‘03(6'04)3

CO(SO4)3 + HNO; + H>Q = 20080, + HNO; + HS0y
2HNO,; = H0+ NOT+ NO,T

Birlagma golavilor vasitosile par¢alamir va naticads tiind-
gonur rangli ¢okiintii {Co(O11);; omala galir:

KoNaCo(NOy)s + 2NaOH = Co(OH) ;¢ + 2KNQ> + 4NaNO,

Kaliumun teyin olunma sorhoddi 20 mkq-dir. Ogor
reaksiya damci metodu ila apanlsa tayin olunma sarhaddi 4
mkqg-a qadar asagt salina bilor. NH, va Li" - ionlari mane
olur, onlar analoji olaraq sari ¢okinti asmolo gatirirlor.
Yodidlor onlann nitritle  oksidlsgmoasindan  J>-a goadar
oksidlasir, onlar da 6z novbesinds reagenti dagidir. Qolovi
torpaq metallari, Fe(Il, 11D, Al(I1]), Zn(1l) va s. ¢dkiintii vermir.

Reaksiyamin yerina yetirilmasi. K' ionu olan mohlulun 2-
3 damcist tizarina reagent moahlulunun 2-3 damcisi olave
olunur vo su hamaminda azca qizdirtlir. Sarn rangli ¢okiintii
omolo golir. Ogar mohlu] tarsdursa, pH 4-5 olana qadar
CH3;COONa slavs etmak lazimdir.

3. Qurgusun vo natrivm heksanitrokuprat (II)
(mikrokristalloskopik reaksiya). Na;PbCu(NQOs)s ila kalium
duzlarina tosir etdikds qara vo ya gohvayi rangli kubsakilli
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kristallar K,PbCu(NO2)s amata golir (5ok. 2.2).

$okil 2.2. KLPhCu(NO, ) kristallari

Kaliumun toyin olunma sarhadi 0,15 mkq-dir. NH; va J

ionlari mane olur.

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Ogya siigasina K ionu
olan moahlulun 1 damacst  yerlogdirilir. Onun  yanina
NaPbCu(NOys radhlulunun 1 damcisi slave olunur. Siso
¢ubuqla damaifar ganigdirilir va bir az saxiamhr. Smalos golon
kristallara mikroskop altinda baxilir.

4. Alovun ranglonmasi. Kaliumun u¢ucu duzlan (KCI)
qaz lampasinin alovunu aqq-bandvsayi rongs boyayir.
Spektroskopda 769 nm-ds tiind qirmuz1 xatt miisahids olunur.
Boazan alova goy jiisodon vo ya xiisusi «indigo prizmaswndan
baxihir. Bels soruitde kaliumu natrium istirak etdikda bela
girmak olar, ¢linki goy siiso va va indiqo mohlulu natriumun
sas1 gialarim udar. Kaliumun teyin olunma sarhadi 0,0001
mkq-dir.

A
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Maqnezium

1. Natrium hidrofesfat magnezium ionlan ila pH 9-da
ammonyak istirakinda ag kristallik ¢ékiinti MgNH PO #6500
amolo gatirir:

Mg?" + HPOY + NH, = MgNH PO, 1

pH>10 oldugda Mg(OH), va Mg;(PO4, do amoala golo
bilar. Analiz olunan turs mshlutun iizorina pH~9 olana qadar
NH; alava etmok lazimdir. NH,C1 amala goldiyinden mahlulun
pH-1 dayismaz qahir.

(Cokiintii quivvath tursularda vo sirks tursusunda holi
ohur:

MgNH4P04 + 3HCT = H:POy + :\’fg('fg + NH.Ct
MgNH POy + 2CH3;COOH - Mg(CH;COO); + NH H>PO,

Magneziumun tayin olunma sorhadi 10 mkqg-dir. Az hall
olan fosfatlar amslo gotiron ionlar mane olur, NH, K(} vs
Na(I) ionlari mane olmur.

Reaksiyamin  yerina  vetirilmasi.  Magnezium  ionu
saxlayan mohlulun 1-2 damcist lizoring 2-3 damci 2 M HCT
mohlulu, 1 damcy NaxffPO,; mahiulu 8kiilb gangdinhr.
Qarnigdirildigeca bu qanigiga ammonyakin iyi amaslo golona
gadar (pH-~9) 2 M NH; alavs edilir. Ag kristallik ¢okiinti
amals golir.

2. Natrium hidrofusfat (mikrokristalloskopik reaksiya).
Yavag kristallagdirma zamar (yalmz magnezium duzu alavs
olunduqda) MgNH,PO46H,0 kristallars (sok. 2.3, a), siiroth
kristallagdirma zamam isa (magnezium duzu daha qati
oldugda va ya wmohlulda ANf/, jonlarimin miqdan ¢ox
oldugda) ulduz va ya agacgokith kristallar amolo goalir (sok.
2.3, b). Magneziumun tayin olunma sarhoddr 0,6 mkq-dir.

. Reaksiyamin yerina yetirilmosi. Qsya siigesina Mg” ionu
saxlayan mohlul damcis: va reagent (Na-HPO,, NHLI NH;
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Sokil 2.3. Yavas (@) vo siratli () kristallasmada omala galon
MgNH PO,-6H,0 kristallan

qarigigl)) mahlulu damaisy yerlosdirilir. Damlalar siiso ¢ubuq
vasitasilo birlegdirilir vo amalo golon Kristallar mikroskop
altinda miisahida olunur.

3 Xinalizarin (1.2,5,8-tetraoksiantraxinon) (D
maqnezium ionlar ila galavi mihitdo az hall olan géy rangli
birlasma amala gatirir, enun qurulusu beladir (7f):

o
Me
oH o oH OH o ©
A ,Jﬁ,oﬂ PN ,\5/0”
i ‘
{\J/I\ITI .(,7’" (\]/’{-_ H/ﬂ:\/
OH @ on &
! i

Forz edirlor ki, xinalizarin boyasi adsorbsiya
gabiliyyatina malikdir. Doyison terkibli xelatlarin amolo
galmasi do miimkiindiir.

Magneziumun toyin olunma ssrhoddi 5 mkg-dir.
Toyinata golovi torpaq metallariun ionlarni mane olmur;
qalovinin miqdan kifayst qadar boyiik oldugda aliminium
tonlar1 mane olmur.
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NH; ionlars mane olur, belo ki, o Mg(OH)-in amols

galmasini langidir, Reagent mohinlu galavi mithitds bandvsayi
range boyamr, ona goro do yoxlama tacriibasinin aparilmasi
vacibdir.

Reaksiyamin yerina yetirilmasi. Mg’ jonlan saxlayan
mahiulun 1-2 damcisina 1 damcr xinalizerin mohlulu vo 2
damci 30%-1i NaOH mohlulu slave edilir. Gy rangli ¢okiintii
amalo galir. Yoxlama (acritbasi aparmagq igiin 1-2 damci suya
I damci xinalizarin moshlulu, 2 damer NaQif moahlulu tékiiltir.
Mshlul bandvsayi rangs boyanir.

4. 8-oksixinolin (liiminessent reaksiya). 8-oksixinolin
Mg2+ ionlar1 ila pH 9-12-da yasil rangh oksixinolinat amola
gotirir:

b
‘*"\-\Tl/&« N e

o Y £

Magqneziumun toyin olunma sarhaddi 0,025 mkq-dir.
Magnezium oksixinolinat lakesini NH, mzhlulu ila 15ladikds
151210 intensivliyi artir. A/(/1]), Zn¢ll) 1onlart mane olur.

Reaksiyamn  yerina yetirilmosi. Filir kagizna Mg”
ionlart saxlayan mohlulun damcist vo reagentin etanollu
mohlulu damcisi alavs olunur. 9mols galon maqgnezium
oksixinolinat 10%-li NH; mohlulunun damast ilo islonir.
[sladilmis lokaya ultrabsnévsayi siiamin tesiri ils baxsag, yasil
isiqlanma miigahida eailar.

2.3.2. 1L QRUP KATIONLARI

Kalsium

1. Ammonium oksalat Ca’" ionlar ilz kristallik ¢okiintii
CaC,04 H20 amala gotirir:

Ca® +C,0; =CaC,C, 4
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Cokiintii qiivvatli tursularda holl olur, CH;COOH-da iss hall
olmur.
CaC,04 + 2HCI = CaCl; + H:C,04

Kalsiumun toyin olunma sarhadi 20 mkq-dir Ba(ll) va
Sr¢Il) mane olur, onlar (NH,),C,0, ila analoji ¢okiintii verir.
BaC,04 va SrC,0, ¢okiintilorinin forgli xiisusiyysti onlarin
sirks tursusunda hall olmasidir:

2BaC,04 + 2CH3;COOH = Ba(HC(y)z + Ba(CH3;C0Q);

Reaksiyamin  yerina  yetirilmasi. Ca’* ionlari olan
mohhulun 2-3 damcisi iizaring 2-3 damet reagent mohlulu slavs
olunur. Ag kristallik ¢6kiintiilor omala galir.

2. Kalium heksasianoferrat{Il) kalsium ionlan ile pH>7
oldugda va NH,! istirakinda ap rongh, torkibi
Ko (NHynCaFe(CN)s olan kristallar, burada n vo m soraitdan
asili olaraq 0-dan 2 -y» gador dayisa bilor, amals gatirir:

CaCl; + K¢Fe(CN)s + NH,Cl = KNHCaFe (CN)g +3KCl

Cokiintii CH;COOf-da holl olmur. Bu da onu SrCOs-
dan forglondirmoys imkan verir. Kalsiumun teyin olunma
sarhaddi 50 mkq-dir. Ba(ll) v Mg(Il) ionlar1 mane olur.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Saat siigasi iizarinds tayin
olunan mohtulun ! damas ile 2-3 damct reagent mohlulu
qansdinlir, dzorine 1-2 damcr NH.CI mohlulu vo etanol
damcisi alava olunub garigdiriir. Bulantinin va ya kristallarin
amolo galmasi orada Ca’" ionlarinin oldugunu gostorir.

3. Sulfat tursusu (mikrokristalloskopik reaksiya).
Durulasdirihmis mohlullarda Ca”” ionlan sulfat tursusu ils
iynasokilli CaSO,2H>O kristallan amols gatirir (gok. 2.4).
Kalsiumun toyin olunma sarhaddi 1 mkq-dir. Pb(1l), Ba(ll} va
Sr(ll) Ca’' ionlarina nisbaton 10 dafa ¢ox oldugda mane
olurlar.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Ogya siigost iizarindo
kalsium duzu mohlulunun damcis: tle H280, (1:4) mahlulunun
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$akil 2.4. Duru (a) va qat1 (b) tursu mohfullarinda
omala galon CaS0, 2H,0 kristallan

damcisi qangdinhir. Damailar siigo cubugla birlasdirilir. bir az
saxlamlir va amalo golan kristallara mikroskop alunda baxilir
(kristallar damcinin konarlarinda amola galmuya baslayir).

4. Alovun ranglanrasi. Kalsiumun ugucu duzlan (CaCl,
Ca(NO3);) qaz lampasinin  alovunu karpici-qirmizi ranga
boyayir. Spektroskopda gériinmo sahasinds 554 nra-da yasil
Xatt, 622 nm-da iso qurmz1 xatt miisahida olanur.

Stronsium

1. Ohang suyu (CaSO,2H-0 doymu; sulu manlulu)
stronsium ionlart ils ag rangli kristallik ¢okiintii amala gatirir:

SrCl; + CaSOy; = SrS04 + CaCly

Hsrgand CaSO,; mshlulunda SO ionlerinin qatihg ¢ox

olmadigindan (~4,4-10° M), ¢dkiintii GOX ez 2 mals galmir va az
olur (mohlul azca bulanr). Mohlulu azdirmagla S-S0,
smala galmasini siiratlondirmok olar. Ba¢ll) va Pb(ll) ionlari
mane olur, ¢iinki onlar soyuq halda o deqiga sulfatla ag
¢okinti verir. Ph(I) rane olmasim PASG -1 golavida hall
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etmoakls aradan aldirmagq olar.

Stronsiumun tevin olunmasim SO, ila EDTA-nin
istirakinda aparmaq olar. $S0, pH 4.5-da 5%-li EDTA-da
holl olur, bu halca BaSO, holl olmur.

Reaksiyam1 yerind yenr;lmaw Torkibinds $r°" ionlart
olan mohlul damecisina eyni hacmds ohang suyu slave olunur
va siiso gubugle sinaq siisasinin divarlarina siirtmokls, su
hamamuinda 10 daqiga qizdinlir. Bulanti omels galir.

2. Alovun ronglonmasi. Stronsiumun ugucu duzlan
(SrCl, Sr{NO3),) gaz lampasimn alovunu qirmizi-karpici rongo
boyavir. Spektroskopda nanne xatt €05 nm-da, xattlor qrupu
isa 655-688 nm-do miisahida olunur.

Barium

1. Kalium-bixromat asetat bufer mohlulunda barium
ionlarn ila san ranght kristallik ¢okiinti amala gatirir:

2Ba’ly + K>CryO- + HO + 2CH;COONa =
= 2BaCrO;4 + 2KCL -+ 2CH;COOH + 2NaCl

Cr,07 ionlari olan mohjulda tursu-asas tarazhgi olur:
Cr,03 + H,0=2HCr0; =2H" +2CrO;

’-1
_lcro; [JHJW,_]_ -7,9.107

Mbohlulda CrO?” -nin qatihg pH:2,5-do kifayat godordir.
Ona gdra do BaCrO, ¢okiir. Cokiintii qivvatli tursularda hall
olur, sirks tursusunda iso holl olmur:
2BaCrCy + 4HCI = 2BaCly + H,Cry07 + HyO

Bariumunp toyin olunma serhaddi 0,15 mq-dir. Ranghi
xromatlar omolc gotiriran He(l.ll), Ag(l), Pbdl), Bi(lll) va
Fe(lll) tayinata mane olur; Cas/7) va Sr(ll) pH<7-da K>,Cr>07 1la
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¢okiintii amala gatirmir va bariumun tayinine mane olmur. Bu
reaksiyadan bariumu stronsium vs kalsiumdan forglandirmak
iictin da istifads edirlar.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Ba’' ionlan saxlayan
mohlulun 1-2 damcist Gizorino 3-4 damei CH;COONa mahlulu
va 1-2 damer K>Cr:0; mohlulu slava olunur. Stnaq siisssi su
hamaminda qazdirihir. Sar rongli ¢okiintii BaCrO;, amoala golir.

2. Sulfat tursusu v> onun duzlan Ba’' ionlan ilo ag
kristallik ¢okiintii BaSO, smala gotirir:

Ba> + 507 = BaSO, 1

Cokiintii giivvatli tursularda hall olmur. Onun hail
olmasi qati H>S0,-da artir, giinki burada HSO, amolo golir.
BaSO,1 hall etmak {iglin onu svvalca BaCOs-a gevirirlor:

BaSO, + CO;” = BaCO, 4 +80%

BaSO4 BaCOsa o zaman cevrilir ki, asagidaki sartlor
gozlonilsin:
K imson E.‘"”"”"’ vava E’Qﬁil;,._[_<_:f_l.'_"“‘_“‘L>§:l'.1_0“_9 -
[SO;]  [COi) £SO, K b, L1:107°

50

BaSO,1n BaCOs-a gevrilms reaksiyasini sona gadar
aparmaq i¢iin BaSOy dafalarlo NayCO3-1in doymus mohlulu ilo
yuyulur va har dofs ¢ékiintiilii maye siiziiliir.

Bariumun tayin olunma sarhaddi 0,08 mkq-dir. Az hall
olan sulfatlar amoalo gatiran Pb(#i), Sr(ll), Ca(il) ionlan mane
olur; ¢okiintini NaeOH-la islomoklo PhSO,1 BaSO,-dan
ayirmaq olar. Bu zaman P5SO, PH(OH)!  ionlarinin smala
golmasi hesabina holl olur.

Reaksiyann yerina yetirilmasi. Ba’* ionlan saxlayan 1-2
damct mohlul izarine 1-2 dama 2 M IS0, vo ya galovi
metalin sulfati alavo edir. Ag rongli kristallik ¢okiinti amola
galir.
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3. Alovun rynglonmasi. Bariumun ugucu duzlan (BaCl,,
Ba(NO;3);), qaz lampasiun alovun: sarimtil-yasil rongs
boyayir. Spektroskopda yasl xstlor qrupu 510-580 nm dalga
uzunlugunda misahida olunur.

2.3.3. 111 QRUP KATIONLARI
Giimiis

I. Hidrogen-sulfid v> ammonium-sulfid. /S v> ya
(NH:5-1o torkibinds 4g” jonlan olan mshlula tasir etdikds
qara rangli ¢okiintii Ag,S omoalo golir.

Ag>S golovi metal sulfidlori vo vanmsulfidlords, HNO,
istisna olmagqla yerds qalan mineral tursularda hall olmur:

34g,S - SHNO, = 6AgNO, + 2NO + 3S + 4H,0

AgSH, Ag(SHy va A4g,S(SH); kompleks birlasmolari
smoalari goldivincon, Ag,S-in mineral tursularda hall olmas:
artir. Giimiisiin loyin olunma sorhaddi 1 mkqg-dir. Qiivvath
tursu mohlullarmda sulfidlor amala gatiran Cu(ll), Hg(1i),
Bi(Hl}, Sn(ILIV} ionlart mane olur.

Reaksivamn  yerina yelirilmasi. Ag® ionu saxlayan
mahlulun 1-2 damcisi iizorina 1-2 damer 30%-l CH,COOH
mshlulu va 1-2 damci (NH,),S slava olunur. Qara rongh Ag,S
¢okiintiisii amalo 2olir.

2. Qalavi metallanin xloridlari, bromidlari va yodidlari Ag*
ionlar ila siy1ga banzar AgCl, AgBr va AgJ ag, sarimtl va san
ranghi ¢okiintilor amala gatirir. Cf, Br va J ionlanimin qatihigy

artdiqca giimiis hallogenidlorin hall oimast AgX, va AgX],
hamginin az miqclarda AgX;” amals golmasi hesabina artir.

Gimig-xlorid vyalmz ammonyakda deyil, hamginin
ammonium-karbonatda da halt olur, sonuncu tursu - asas
reaksiyasi naticasinda kifayat migdarda NH, saxlayir.
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[] o AgCl+2NH, = Ag(NH.),Cl
D. . A . Nf[: +I‘[20: AI{" +H30+
AN |

COY +H,0=HCO; +OH"

Y X /A AgJ ammonyakda hall olmur, AgBr

|| isa gismon holl olur. Giimiigiin

Sokil 2.5. Ag(NH.),CI biitiin halogenidlar1 KCN va ya
kristallan Naj5,0;3-da asanhqgla hoall olurlar,

bu zaman omoale galon gimiisin sianid va ya tiosulfat
komplekslori ammonyakh komplekslorindon davamh olur.

Ammonyakli mahluldan yavas kristallagsma zamant
altibucaq, iigbucaq va ulduz sakilli Ag(NFf3)-Cl kristallan
¢okiir (sok. 2.5). Giimisin toyin olunma sarhaddi mik-
rokristalloskopik reaksiyada 5 mkq. reaksiyami sinaq
siisasindo apardigda 10 mkg-dir. PheI) vo Hgrl) 1onlan mane
olur.

Reaksivarmin yerina veririlmoasi. 1. Sinaq sisesinds 3-4
damec1 Ag” mohluluna 2-3 damci 2 M HNO; va 3-4 damla 2 M
HCI »olava edirlor. Ag rongli ¢okiintii amolo golir. Onu
sentrafuqalagdinir, yuyur ve 4-5 dama qati NH; mahlulu ils
isloyirlar. Somra yenidan sentrafugalagdiriib sentrifugatin
izorind ya pH 1-2-yo gadar HNQ; (L:1) (ag ¢okiinti amols
galir), ya da KJ mohlulu (sari rongli AgJ ¢okiintiisii amala galir)
alava edilir.

2) 23 damci HNOjsla tursulasdiritmis tayin olunan
mohlul Gizaring 2-3 damci 2 M HC! slava olunur. Ag amorf
¢okiintii omolo golir. Cokiinti sentrafugalasdinlir, su ila
yuyulur va 2-3 damo qati N#; mohlulu il islonilir. Alinms
mohlul damcisini agya sigasi tzarinda qangdirirlar.  Bir
miiddatdan sonra halledici buxarlanir va Ag(NH3),Cl kristallain
almir.

3. Ditizon (difeniltiokarbazon) (/) gumiislo(I}) CHCI, va
CCl-ds ekstraksiyva olunan san rangli kompleks birlasma (11)
amals gotirir:



o SH HoA%
: : N 8

N C N HC, i 1 N
HSC(, N N CﬁHgg N==C-N Cf,Hs

l I

Giimiigiin tyin ofunma sorhaddi I mkg-dir. He(ll) va
Cu(1l) mane olur. EITA-dan istifads etmoklo Cu(ll) 1onunun
mane olmasini aradan galdirmaq olar.

Reaksiyarn yerina yetirilmasi. Tayin olunan mahlulun 1-
2 damcsy iizorino 2-3 damc1 2 M LSO, slavs olunur va
ditizonun CCle-dos 0,002%-1i mshlulu ila ekstraksiya edilir.
Giimis ofarsa tizvi tabaga sari rangs boyanacaq.

Civa (1)

1. Hidrogen-sulfid va ammonium-sulfid. Civa(l) ionlarn
saxlayan mahlula sulfid ionu olan mohlul slavs ctdikds HgS vs
Hg-don 1barat qara ¢okiinti omolo golir:

Hgy' +8% = Hg L +HgS

Civo +1 oksidloasmo dorocasinda  Hg?*  soklinda olur.

0 0 ol . :
2 gt V2 Eng',’ZHg potensiallaninm  qiymotlori  yaxin

oldugundan tarazliq yaranur:
Hg? = Hg™ + Hg

Hg3y* ionunun disproporsionfasmas: mimkiindiir, ¢iinki
Hg(1l) ionu bir ¢ox ligandlaria az hall olan vo az dissosiasiya
edan birlosmalar amals gatirir. Civonin toyin olunma sarhaddi
5 mkq-dir.

Reaksiyamn  yerina yetirilmosi. 3-4 dama Hg(NO3j,
mohlulu iizorine 2-3 damer (NH )5S mahlulu alavs edilir. Qara
¢Okiinti omolo galir.
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2. Awmmonyak. Ammonyakin civa l-xlorids tosiri
naticosinds Hg va HgMNH,Ci-dan ibarat gara ¢okiintii amola
galir:

Hg,Cly + 2NH: = Hgd + HgNH>CLL + NH Cl

Civanin tayin olunma sorhaddi 20 mkq-dir.

Reaksiyamn yeriny yetirilmosi. Hgx(NO-)> mahlulunun 3-
4 damcist Gzarine 3-4 damci 2 M HCI alava edilir. Ag Hg,Cl,
¢Okiintiisit omalo golir. Cokiintiinii sentre fugalasdirdigdan
sonra, onu 3-4 damci 25%-i NH; mohlulu ila yuyuriar.
Cokiintii o daqiqa qaralir, ¢iinki He vo HgNH,CI qarigigl amoals
galir.

3. Xlorid tursusu (liiminessent reaksiyz). Civoni(l) toyin
etmak {iglin Hg,Cl, kalome! omoale golmori reaksiyasindan
istifado etmok olar, o uitrabanévsayi isiqda narinci-qirmizi
rangds liiminesensiya etmak qabiliyyatins 1nalikdir. Civanin
tayin olunma sarhaddi 0,5 mkq-dir. Cu(7l), P, Ag(l), Sn(ll),
Bifli)-un 200 dafs arti miqdar1 mane olmu-. Hg(Il), metallik
civa vo azot 4-oksid istirakinda kalomelin 1s1qlanma
intensivliyi shamiyyatli daracodo asag disiir.

Reaksiyamn yerins yetirilmasi. Dsya sisasing Hg(l) ionu
saxlayan mohlul damcis1 va 2 M HC! daracist yerlosdirilir.
Ultrabandvsayi siialarm tasirindon kalomelin narinci-girmiz
151glanmasi miisahida o unur.

Qurgusun

1. Kalium bixromat vo ya kalium <romat. Kalium-
bixromati va ya kalium-xromat: qurgusun duzunun neytral va
ya sirko tursulu mohluluna slava etsak, sar rangli PbCrO,
¢Okiintiisit amoala galor:

2Pb (NO3); + K:Cri07 + 2CH:COONa + HyQ =
= 2PbCrO, + 2CH;COOH + 2KNO: -- 2NaNO;
Cr,0F + H,0 =2CrOF +2H"
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PbCrQ4 ¢okiintiisii durulasdirilmig HNO; va ya HCl-da
az holl olur; ammonyakda, sirks tursusunda, asetat va
ammonium tartratda iso praktiki olaraq hsll olmur. NaOH-da
va qat1 HNQOj;-ds holl olur. Masalon:

PbCrOs + 4NaOH = NazPh(OH), + Na;CrOy

Bu reaksiya NaOH-da holl olmayan BaCrOs1 PbCrO,dan
aywrmaga imkan verir.

Qurgusunun tayin olunma sarhaddi 20 mkqg-dir. Xromat
ionlari il rongli ¢okiintilor veran Ba(ll), Srll). Bi(lll), Hg(ID),
Ag(l) mane olur. Bu kationlar oldugda qurgusunu sulfat
soklinds ayirirlar (bu zaman homginin BaSO, va SrSOQ; da
cokiir).

Sulfat ¢okiintiilorini asetatda vo ya ammonium tartratda
qurzdirmaqla hall edirlar; qurgusun iso kompleks birlasmo
soklinda mahlula kegir:

2PbS0y + 2CH;COONH; = PhSO(CH;C00); + (NH 250,
PbSO4 + CiHO(NH )7 + (NH ), PbC H:04 + H)SO4

Altnmus mohlula CH3COOH vo K:Cr,O; alava etdikds sart
rongli PBCrO, ¢okiintisii alinir.

Reaksiyamn yerina  yetivilmasi. 1) Qurgusun ionu
saxlayan mohlulun 2-3 damcist iizorino 2-3 dama 2 M
CH;COOH, 2-3 damci CH;COONa va 2-3 damal K>Cr,(; alava
edilir. Sar ¢okiintii samals golir. (8kiintii sentrafuqalasdirilir
va mohluldan ayrilaraq iizorina 2-3 damecit 2 M NaOH slava
edilir. Cokiintil hall olur.

2) Koanar ionlar igtirak etdikdas tayin olunan mohlulun 3-
4 damcist iizarina 3-4 damct 2 M H,S0, maohlulu alava edib su
hamaminda qizdinriar, Omola galon ¢cOkiinti,
sentrafuqalagdirihr, mohluidan aynhir, su ils yuyulur vs
quzdinilma saraitinds 3-4 damcist 30%-li ammonium asetatla
islonilir. Sentrafuqalasdinilir, sentrafuqata 2-3 damci 2 M
CH;COOH, CH;COONa va K>Cr;0; olava olunur. San ¢ékiintii
amola golir.
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2. Kalium-yodid. Qurgusun ionlan yodid ionlan ila sar
rangh ¢okiinti PhJ, smals gotirir, o isz 6z novbasinda
qizdirildiqda tez hall olur, soyutdugda isa venidon ¢cokiintilys
cevrilir. Bu an gézal analitik reaksiyalardan  biridir.
Qurgusunun tayin olunma ssrhaddi 100 mkq-dir.

KJ aruginda PbJ H,0);,PbJ,(H,0), va PbJ,(H,0),
PbJ} omals galmoasi hesabina ¢okiintii hall olur. Oxsar

komplekslar hidrogen-talogenidlorin artiimin PACL vo PhBr;
ilo tosirindan amala galir, lakin fliorlu mshlullarda yalniz

PbF(H,0); ompdlo golir. PbJSs PhCl-a nisbatan nozora

carpacaq daracade holl oldugundan K/lo PhCl-in doymus
moahluluna tasir etdikdy PhJs-in san rongli ¢okiintiisii amals
golir.

Reaksiya selektiv deyil: Ag@). Hgd) Cu(lh, Fe(lll),
CrO; ,MnO; , KJIo qarsihgh tosirde olur. Buna goro da
qurgusunu tayin etmok igin PhCls, AgCl, Eg,Cls ¢okintillori
aynihr. Bu ¢okiintilari isti su il vadugda valmz PbCI- hall
olur. Alinmis mahlul soyudukeh dzarins K alava olunur v
sar1 ¢okiintinin amsls galmosi miisahida otur ur.

Reaksiyamn yerira yetirimasi. 1) Sinaq siisasina Pb”
ionlar1 saxlayan moshlulun 2-3 damcisi, 2 damca 2 M
CH;COOH mahlulu va 2-3 dama KJ manlulu tkiiliir. Sar
¢Okiintii amala golir. Mahlul qaynayana gqadar quzdinlr va
soyudulur. Qizili-sar1 rengdos parlag
yarpagabanzor ¢okiintii alinir.

2) Osya siigosi iizorina tayin
olunan mohlulun darncis;, 2 M
CH;COOH mohlulu damcisi va
0,1 M KJ mahlulu damzis: yerlogdi-
rilir. Ugbucaq va ya altibucaq for-
masinda sart kristallar alimir (sok.
2.6).

3. Ditizon. Ditizcnun nevtral :
va zaif golovi mohlulu PA ionlan ils qnimizr rongli daxili
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kompleks birlogmalor amala gatirir. Qurgusunun tayin olunma
sarhaddi 0,8 mk¢-dir. Qurgusun ditizonat suda hall olmur,
iizvi halledicilardz isa (CCI, vo CHCI;) Esll olur.

Datizon homginin Mn(dl), Fecll), Co(ll), Ni(ll), Cu(l 1),
AgD), Zn(ID), Cdel"), Hg(l 1), Sn(ll) va s. metal 1onlar 1lo rangh
kompleks birlasinolor amolo  gotirir. Segiciliyi  pardalayici
reagentlordon istitads etmoakla yiiksaltmiak olar. 0,1 M sitrat va
ya tartrat (hosll olmayan metal hidroksidlerinin amolo
galmasinin qarsisin: almagq ti¢iin) vo siemd ionlar1 (pardaloyici
reagent kimi) isirak ctdikds ditizon qurgusundan basqa
ancaq vismutla v galayla(IT) qarsthgh tesirde olur. Vismutu
qurgusundan duru nitrat tursusu ilo (pH 2) reekstraksiya
etmakla asanligla ayirmaq olar. Vismut ditizonat tamamils
iizvi fazada qalir Qalayin(ll) manegilik tosirini 1sa todricon
oksidlagdirmo ilo aradan qaldirmaq olar. Qurgusunu EJITA va
fosfat ionlari ila pardslayirlar.

Reaksiyamn yerino yetirilmasi. Staaq siigasing 2-3 dame
tayin olunan mollul, pH 8-10 olana qadar 2 M NH; vo 2-3
damc ditizonun CCl-da 0.05%-1i mahlulu tokilir. Qangif
30san. miiddotinda giiclii ¢alxalayirlar. Qurgusun istirakinda
mohlulun (reagentin) yasil rongi qurmiziya cevrilir. Konar
metal ionlar1 mane oldugda 2-3 damci tayin olufan madda
mohlulunun iizar no 0,6%-i KCN damasi, 0,3%-l1 NaxSO;3
damcis;, pH 8-10 olana qgadar 10%-1i NH; va 2-3 damci
ditizonun CCl,-dy mohluju alava edilir. Qansiq galxalanir.
Qurgusun istirakida mohlulun yasil rangi qirmiziya gevrihir.

4. Xlorid tursusu (liminessent reaksiya). Xlorid
tursusunu yavag-yavas qurgusun duzunun dstiino olavo
etdikdo HC! artijinda hall olaraq PhCI,(H,0) va PbCI]
omola gotiran ag rongli ¢okinti PACT; amola golir. Qurgusunun
xloridtursulu dondurulmus mahjulunun (-196°C, maye azot)
donu agildigda yasil ranga kegan goy liminessensiyaya malik
olur. Ph(Il) tonu Sh(Ill} va Bidll) kirni civoysbonzar ionlar
sirasina  daxildir. Dondurulmus halkda onlarm halogenid
koraplekslari  §ziinsmaxsus  liiminessensiyaya  malikdir.
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Qurgusunun tayinini 1-11 M HCl-da da aparmagq olar.

Qurgusunun toyin olunma sarhaddi 0,04 mkq-dir. Na(?),
NH,, K(I). Ba(ll), Sr(ll), Mg(ll), Sn(i), Cd(ll), Co(ll), Ni(Il),
Crdil), Fe(lll), Al(Ill), As(ll) tonlarmin 1000 dofo artig
migdan tayinata mane olmur.

Reaksiyarmn yerina yetirilmasi. Filtr kagizina Pb** ionu
saxlayan mohlul damcisi, 2 M HCT mohluju damcisi slavs
edilir va qurudulmadan pinsetls gétiriiliib maye azotlu Diiar
kolbasina yerlagdirilir, 20-30 san. sonra filtr kagiz ¢ixanhr va

soyudulma zamam yasila kegan Himinessensiyaya miisahids
edilir.

Volfram

1. Xlorid, nitrat vo sulfat turyulari. Volfram(VI)
mohlullarint otaq temperaturunda tursulasdirdiqgda ag ronghi
volfram tursusu WO;-2H,Q ¢okintisi abnir. Bu birlagsmo
aynica H>W0, molekullart saxlamir; biitiin  protonlar su
molekullart ilo olagolonib. wzdirdiqda dihidrat sar rangli
monohidrata WO;-H,0 ¢evrilir. Volfram tursusunun ¢ékmosi
pH 5,4-da baslanir (K¢=2,1-10%%). 25°C-ds 1 M HCl-da hall
olma 1,0-10+ M-a barabardir.

WVl ionlarmmn miixtolif formalarmin tarazhq halim
asafiidaky sxem soklinda gostormoak olar:

OFF pH 6.7 H', siirath
7 ~
W03 2H,0 22 WOF —>
plid ~ NaOH-la qaynatma
. H0, yavay ~
HW. O > 10~
sOu < W0,

paravolframar
pH4.~H'| e IH'
yavay —=> W),0;
meltuvolframat

Hidrogen fliorid vs iizvi tursular (oksalat, caxir, limon
tursusu va s.) volfram tursusunun ¢dkmasino mane olur, bels
ki, bu zaman davamh komplekslar amala golir:
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VO3 2HO0 + HF = HWO:F + 2H,0
WOz H,0 + HyCO0y = HyWO3(Co0y + 2H20

Reaksiyamr yerino yeririlmasi. Volframat mahlulunun 3-
5 dames: lizariny 1-2 damer qaty HC! tokiiltir va 2-3 daqige
qizdirilir. ©mols golon ag rengli WO;-2H,0 ¢dkiintiisii tadricon
sar ranght W0;-2:1:0 ¢okintiisiing ¢evrilir.

2. Hidrogen-sulfid vo ammonium-sulfid. Turs mohlullarda
H>S volfram tursusuna tosir etmir. Volframatlar mahluluna
(NH )5S slavo etdikds iss tioduzlar amala golir:

WO} +4S” +8NH, =WS,” +8NH, +4H,0

Moahlulu tursulasdirdigda tioduzlar parcalanaraq sari
rongli sulfidlar amala gatirir:

WSY +2H" =ws, { +H,S

Volfram tarsusu vo volfram sulfidin  omalogsalma
reaksiyalarindan volframi(VI1) digar ionlardan ayirmagq ii¢iin
istifads edirlar. .

Reaksiyamin  yerina yetirilmasi. Volfram(VI) ionlan
saxlayan mohlulun 2-3 damcisi iizarina 2-3 damcer (NHy)rS va
sar1 rongh WS; ¢3kintiisii amalo golona qadar damci-damar 1
M HCI slava olunur.

3. Metallik sink (aliiminium) vy gqalay(II) xlorid turs
mithitds volfram tursusunu W(¥VI) va W(V)-dan ibarst olan
intensiv gby ronzli birlogmoalor omole gatirmakle reduksiya
edir. Volframun teyin olunma sarhaddi 5 mkg-dur.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Sinaq siigosindo 2 damci
natrium volfram:t mohlulu fizorins 2 damc1 qatt HC! vs bir
parga sink slava olunur. Mohlul bir az saxlanildigdan sonra
intensiv gdy rang miisahido olunur,



2.3.4. IV QRUP KATIONLARI
Sink

1. Ammonium tetrarodanomerkurat (II) sink 1onlan ils
zoif turs miihitde ag kristalik ¢okinti ZnHg(SCN)y smola
gatirir:

ZnCls + (NHy:Hg(SCN}, ~ Znfig(SCN)¢} + 2NH,CI

Cokiinti  qitvvotli tursularda hsll olur va galavilarle
pargalanaraq sari rongli flgQ ¢okiintiisi amala gatirir. Sinkin
tayin olunma sarhaddi 30 mkq-drr.

Cu(ll) istirak etdikda bonovsayi rongli 1zomorf kristallar
amolo golir; Co¢ll) oldugda onun gqatiligindan asih olaraq
mavidon goy rango qadar ronglar alinir. Nozora almaq lazimdir
ki, Co(ll) va Cu(ll) ionlar1 yiksok qatiliqda (NHy)Hg(SCN ) +-la
gdy vo yagil rongli ¢okintilar amals gatirirlor. Ona gora do,
CoCl,-6H,0 mohlulunun  qathg  0,02%, CuSO.5H0
mohlulunun gatiligt iss 0,1%-don yiiksak olmamalidir.

Reaksivaya nikelin vo damirin(ll, III) bdyiikk miqdart
mane olur. Nikel va domir(il) yasil rangh, Fell) isa qirmizi
rangli ¢okiintlilor omolo gotirir. Bundan basqa, Fedlll)
istirakinda qurnmza rangli Fe(SCN)S™™  torkibli kompleks
birlosmalarinin alinmasy mimkindiir. Damirin(1I1) manegihyi
fliiorid, oksalat, fosfatlar slavs edilmasilo aradan galdinhr.
Sinkin toymina Cd, Sn¢ll) mane olur. Sn(lf) Hg(ll) ionlanm
Hg(l)-ionlarna kimi reduksiya edir vo Hg,Cl, ¢dkiintiisii amola
galir.

Sinkin toyinini az miqdar Co([J) istirakinda yerina
yetiron zaman sinkin toyin olunma sarhaddi 4 mkg-a (pH 7)
va 10 mkg-a (0,5 M HC/) kimi asag diisir.

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Sink ionu saxlayan
mohlulun 2-3 damcisy fizarings kobalt duzunun duru mohlulu
damcist vo 2-3 dama reagent mahluiu alava olunur. $igo
cubugla ehtiyatla sinaq siscsinin divan  silinir.  Sink
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istirakinaa mavi ¢dkintii alimir. Yoxlama tocriibasi aparmag
tévsiyys olunur, Kobalt duzunun duru mohlulunu hazirlamaq
ligiin stnaq stigasino 1-2 damect 0,1 M kobalt mahlulu tokalir va
distills suyu 1la (3-5 ml) durulagdurifar.

2. Ditizon. Ditizon Z»’" ionlart ilo dzvi halledicilords
(CCl,, CHCl3) yaxst hall olan daxili kompleks birlasma smala
gatirir. Bu birlagsms ditizonun digor kationlarla amsls gatirdiyi
birlasmalordon fargli olarag gslavi miihitds nainki iizvi fazani,
homginin su fazam da qirmuzi rongs boyayir. Sinkin toyin
olunma sarhaddi 1 mkq-dir. Ag¢l), fgcll). Pb{I), Cucll), Cd(II),
Co(Il), Nicll), Bi(lll) ionlari mane olur. Onian tiosulfatla,
sianidla pardaloyir va yaxud sulfidlar sakiinda gokdiiriirlor.

Reaksiyamin yerina yetirilmasi. 1) Zn’" ijonlari saxlayan
mshlulun 3-4 damaisi Gizorins 3-4 dama 2 M NaOH mohlulu
alava olunur. Alinmig gatavi mohlulunun damcist kapilyar va-
sitasila filtr kagizina alavas olunur. Loks kapilyarin periferiyas
boyu ditizonun CCl-da mahlulu ila isladihr. Quenmzi rangli
xarakter halgs alimir vo o yoxlama tacriibasi 1lo miqayise
edilir. Bunun iigiin kagiz tizorino 2 M NaOH mohlulu damcis
yerlasdirilir va yena do kapilyarina periferiyas: boyu ditizonun
CCl~-ds mahlulu ila isladilir, narinct loks ahnir.

2) Tadqiq olunan mohlulun 1-2 damcisi Gzarins 1.2
damar 20%-li Na>S>(; mohlulu, 1-2 dama 10%-li KCN
moahlulu va pH 4-5 olana gadar 20%-lt CH;COOH mohlulu
aoava olunur va ditizonun CCl,-da 0,02%-1i mahlulu il ekst-
raksiya olunur. Sink istirakinda tzvi tobaqs qirouzt rangd
boyanir.

o {
Sakil 2.7. Adi saraitda (@) va mineral tursular istirakinda (b)
{vo ya ¢ox duru mohlullarinda) alinmus ZnfHg(SCN), kristallari
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3. Ammonium terrarodanomerkurat (II) (mikrokristal-
loskopik reaksiya). Sink ionlarn  zoif turs miihitds
(NHoHg(SCN)-lo  xarakter xagsokilli, dendrito oxsar
kristallar amala gatirir. Sinkin tayin olunma sarhaddi 0,2 mkg
(pH 7) va 0,5 mkqg-dir (0.5 M HCI). Cd(ii), Co(l), Cu(ll) va
Fe(ll} mane olur.

Reaksiyanmin yerins yetirilmasi. Osya sigosi lizarina sink
ionu saxlayan mohlulun 1 damcisi, onun yainda is3 reagent
damcis1 yerlogdirilir. Damcilart stiga gubuqgla birlagdirirlar.
Almnus kristallara mikroskop altinda baxilir

Alitminiom

1. Natrium (kaliuin) hidroksid vo ammonyak aliminium
ionlar: ila ag rongli aliminium-hidroksid ¢okiintiisii omals
gatirir (pH 4-7.8):

ANH, 00 + H,0 = £I(H,0),0H* + H,0" (pK,, = 4,96)

........................................................................

24I(H,0),(OHY; +nH,0 = 41,0, - xH,0 L +2H,0"
H,.O" +OH =2H,0
(H,0' + NH, = NH + H,0)

Bu borabosrliklor qisa sakilds aliimirium hidroksidin
omalo golma sxemin: gostarir. Zaif turs mohlullarda

AL(OH)Y va Al ,(OH)] ionlan istiinlik tos<il edir.
Aliiminium hidroksid amfoter birlasmadir:

ALOyxH,O + 6H' = 24F" + (: +x)H-0
ALOyxH>O + 208 = Al(OH); + AHOH) H>0):' + yH,0

ALOyxH>O-un tam  ¢Okdirilmasi pH~S-do olur. pH>10
oldugda ¢okiintii hidroksokompleksin smaly golmasi ila hall
olur. Qalovi mohlula NH,CI olavo etmoklo pH-1 asagi salib,
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alirninium hidroksidi ¢okdiirmok olar:
24KOH), + NH; = Al,0, - xH,0 ¥ +NH,

Fliorid, oksalat va tartrat ionlar1 oldugda aliminium-
hidroksidi ¢ékdiirmok olmaz, bels ki, bu zaman davaml
komplekslor AIF,~, AI(C,0,)} , AIOH(H ,C,0,)% smals galir.

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. AFP' ionlan saxlayan
mohlulun 3-4 damaisina, ag aliminium-hidroksid ¢okiintiisii
alinana qadar damecilarla 2 M NaOH mohlulu olave edilir.
Qalovini artiq migdarda tékdiikdo ¢okiintii holl olur. Ogor
bark NH,Cl alava edib quzdirsaq, yenidan ¢okiintii alinar.

2. Aliminon aliiminium ionlarnt ilo asagidaki qurulusa
malik qirmiuzi ronglhi kompleks verir. Kompleks birlagsmaya
NH3 vo (NH,;),CO; ils tosir etdikds dagilmir. Aliiminiumun
tayin olunma sarhaddi 2 mkq-dir. Fosfatlarin, oksalatlarin va
fliloridlarin boyiik miqdarlar: tayin olunma sarhaddini yiiksal-

O
oc '}!/'1

NH,00C” \I/

dir: dsmirin(I11) manegilik tasiri onu Fe(SCN)®™* kompleksi
saklinds ekstraksiya etmaklo aradan qaldirihir. Xrom(II) vo ya
kalsiumun aliiminonla omola gatirdiyi lak ammonyak va ya
ammonium karbonat mohlulunda pargalanr,

Reaksiyamn yerina yetirilmoasi. Aliminium ionlari olan
mohlulun 2-3 damcist Gizerino 1-2 damci aliminon alava edib
su hamaminda quzdirirlar. Sonra iy amals galona qador NHj va
2-3 damci (NH,)CO; slava olunur.

3. Alizarin qgrmaz1 S () A7 ionlan ilo galavi miihitds
parlaq-qirmizi rongli (boyaq) (17 ¢ékiintii amala gatirir:
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Farz edilir ki, ¢okiintii aliiminium hidroksidi va alizarini

adsorbsiya edir. Birlagima kimyawi adsorbusiya naticasinda
yaranr, alizarin va ya onun anionu aliiminium hidroksid geli
hissaciklorinin sathinds zliminium ionlari ilb gargihgl tasirds
olur:

(A1,0; xH0), + HR = (A;03 xH>0) 1 -A(OH} R + H0

7

N

(AO3 xH>0), + R = (41,035 xH:0),.; -AIfOH):R + OH
gel lak

Bu tesirdon AIR; ayrica faza kimi amolo golmir. 4P
ionlart alizarinla gelin tarkib hissasi olaraq birlagir.

FedlIl), Cr(Ill), Mn(Il) aliminiumun tayiins mane olur,
belo ki, onlar da alizarin boyalari amala gatirirlar. Onlan
pardalomoak ligiin K,fFe("N)s/j-dar istifada olinur, bels ki, o
kopar ionlarla suda holl olmavan heksasianoferratlar amols
gatirirfar.

Aliiminiumun tayin olunma reaksiyas nt ham dame
metodu, ham da sinaq siisosinda aparmaq oler Damct metodu
1l reaksiyani apardiqda aliminiumun tayin clunima sarhaddi
0,15 mkq-dir.

Reaksiyamn  yerina  yetivilmasi. 1) Filtr  kagizina
Ky Fe(CN)s] mohlulunin damcisim, sonra damcimn
morkozina kapilyarin ucu vasitssily 47" jonlan saxlayan
mohlul damcist yerlogdirilir. Daha sonra reagent damcisi
yerlagdirilir vo laka qaz sakilli ammonyakia islanilir. Alinmis
bandvsayi loka 1 M CH;COOH ilo islonilir. Reagentin
banbvsayl rongi sari rangs cevrilir vo aliininium lakinin
qirrmizs rangini miisahida etmok olar.
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2) Sinaq stisasing 2-3 dama aliiminium ionlannm turs
mohiulu, onun iizarins iss 2-3 damei alizarin mahlulu, zaif turg
mithit yaranana gador baric halda CE3COONa alava olunur va
qrzdinlir. Qirmizt rangda pambigsokiili ¢okiinti amala galir.

4. 8-Oksxinolin ahimintumla pH 4,5-10-da  daxili
kompleks birlag na amols gotirir:

N
1

':\‘N - T
AL ¢
;3 0

Aliminium oks xinolinat suda az hall olur, tizvi halledicilorlo
yaxsr ekstraksiva olunur (CHCI;, CCl, spirtlor, ketonlar).
Ekstraktlar san ronga boyanwr v> yasil isigda intensiv
flioresensiya edir.

Fliioresent rcaksiyani ekstraksiya etmodan damci
metodu ila filtr <agranda icra etmak olar. Aliiminiumun toyin
olunma sarhaddi 0,008 mkq-dir. Aliminium oksixinolinat
xloroformla ekstraksiya etdikda alitminiumun toyin olunma
sorhaddi 0,004 mkq olur. Flioresensiya edon Ca(ll), Mg(ll),
Srdl), Ba(il), Zn(llj, Cd(l), ZridV). Snl) ionlarinn
oksixinolinatlar: toyinata mane olur. Nidll), Ce(ll), Cu(ll),
Fedll) ionlanmin 100 dofs artiq miqgdan  aliiminium-
oksixinolinatin Tioresensiyasini soncliiriir. Aliiminiumu digar
kationlardan pH 9-da pordalayicilorin (gaxir tursusu, KCN,
H20; va s.) 1suraky il oksixinolinat gakiinds ekstraksiya
etmokls ayirmac olar.

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. 1) Filtr kagizina A4P*
ionlari saxlayan mohlul damcisy, asetat bufer mohlulu (pH 6,5-
9,5) damcisi vy oksixinolinin etanolda 0,03%-h mohlulu
damcist  yerlogdirilir.  Aliminium 1gtirakinda yas Isko
ultrabonévsayi s lalanmadsa yasil isiglanma verir.

2) Sinaq sisasine 2-5 damcar aiiminium duzu mshiulu
tokiib iizarino pH 6,3-9 olan godar asetat bufer mahlulu, sonra
159 5-6 damct oksixinolinin xloroforinda 1%-li mahlulu alavo
olunur, agz ba:ilamhr, -2 dag. arzinds ekstraksiya olunur.
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Aliminjum istirakinda i{izvi faza san rongs boyamr.
Aliiminiumun daha doqig toyin olunmas) iigin ekstrakt
{izarina 1-2 dama alizarin mahlulu tokiliir, bu zaman qirmizi
rongli alizarin laki smolo golir. Ultrabandvsoyl siiada izvi
fazada yasil isiglanma miigahids olunur.
3. Morin, kversetin (liiminessent reaksiya). Aliiminiumu
toyin etmak iigiin tabii boyalardan-flavonun oksitéramalari
" 2?3

.’.r’/,;.' .\“q' S, 7‘{\4" ‘;}4'
[ .

olan morin (3, 5, 7, 2, 4 - pentacksiflavon) va kversetin
(3,5,7, 3, 4 - pentaoksiflavon)-dan istifads olunur, onlar AP
joplart il pH 4-6-da san-yasil fliloresensiya etmok
gabiliyyatino malik komplekslor (47:R=1:1) verir.

Kversetinla reaksiyant ham sinaq siisasinda, hom da filtr
kagizinda aparmaq olar.

Birinci halda aliiminiumun tayin olunma sarhaddi 0,03
mkq, ikinci halda iso 0,005 mky-dir. Flioresensiya
qabiliyyatina malik xelatlar amoale gotiron Zr(i¥), Th(1V),
Ga(iil), In(11l), Zn(1I), Be(ll), Sc(Ifl) ionlar tayinata mane olur.
Ni¢I), Co(lD), Cufll), Cr(lID), Fe(IID), Ti(IV) ionlarimn 100 dofa
artig migdan aliiminiumun kversetints amola gotirdiyi xelatin
stialanmasini sondiiriir.

Morin isa kversetindon fargli olaraq filtr kagiz {izerinds
daha giiclii fliioresensiya edir. Ona gbra do morinlo reaksiya
smnaq siisosinda apanhr. Aliiminiumun tayin olunma sarhaddi
0,005 mkg-dir. Kversentin igtirakinda mane olan ionlar,
burada da mane olur. )

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Filtr kagizina AP ionlar
saxlavan mohlul damcist, asetat bufer mahlulu dameist (pH 4-
5) wva kversetinin ctanolda 0,1%-li mohlulu damcis
yerlogdirilir. Yas laka ehtiyatla qurudulur va ultrabandvsayi
siilalanmada sari-yasil flioresensiya miisahuda olunur.
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Qalay (IT)

1. Hidrogen-sulfid qgivvotli turs mithitds (2 M HCD)
galay(Il) ionlar1 ilo gahvayi rangli ¢okiintii smalo gatirir:

SnCIF + H,S = SnS 4 +4CI™ +2H*

Qalayin tayin olunma sarhaddi 1,5 mkq-dir.

Qalay-sulfid qau HC/-da xloridli komplekslor amalo
gotirmakla hall olur; lakin galovi metallarin vo ammoniumun
sulfidlarinds hal olmur. Bu da onu gostarir ki, SnS ssasi
xassalars malikdir. $nS ammonium yarmmsulfidds asan holl
olur, avvalco SnS SnS;-yo qodar oksidlasir, sonuncu iss
tioduzlar amols gotirmakla hall olur:

SnS+8; =8n5, +S*
SnS, + 87 = SnS;” +8

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Qalay(II) ionlan saxlayan
mohlulun 2-3 dzmcisi iizarino 2-3 damct 2 M HCY slava edilir
vo H,S burax:lic. Qahvayi rongli ¢okiinti asmoala goalir.
Cokintiinii moh uldan ayinb tzarina bir ne¢a danic: (NH,)JS,;
slava olunur, ¢tkiinti hall olur. Alinmis mohlula turs miihit
yaranana gadar 2 M HCI slava olunur, quzili-san rangli SnS;
¢okiintiisii misahids olunur.

2. Civa (I) xlorid. Qalay(Il) ionlann xlorid tursusu
miihitinde Hg(l} ionlanint Hg(/)-> reduksiya edir vo bu zaman
ag rangli kalomel HgCl; ¢okiintiisti amals golir:

= HgClL, + SnCIT = Hg,Cl, 4 +SnC1}"

Qalay(Il) ionlaninin artijinda kalomel getdikes qaralir, belo
ki, Hg(l) metallik civoys reduksiya olunur. Qalaymn tayin
olunma sarhadd: 12,5 mkq-dir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Qalay(IT) 1onlari saxJayan
xlonid tursulu motlulun 2-3 damcisina 1 damer civa(Il) mitrat
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moahlulu alavo olunur. Ag ranghi ipayabanzar Hg,Cl, ¢okiintisii
amala golir, o da getdikca qaralir.

Qalay (IV)

1. Metallarla Sad¥V) ionlarbmn Sr(Il) ionlarina
reduksiyasi. Metallik damir Sn(/¥) ionlanm yalmz Skl
ionlarma qadar, metallik Mg va Al iso tursu ¢atismamazhgt
soraitinda Sn(/V) ionlanni metallik formaya goador reduksiya
eda bilor. Ancaq qatt HClHa tesir  etdikdo  Sn(ll)
komplekslarinin smolo golmosi ilo metallik qalay holl olur.

Reaksiyamn yerins vetirilmosi. Qalay(IT) ionlan saxlayan
xlorid tursulu mohiulun 2-3 damas: fizarina 1 damer qatn HCY,
domir yongarlan slava olunur va gabarciglar »malo galona
gadar qizdinilir. Sonra moahtul basqa siaq siigesing siizilur vo
fizorina 2 damc Hg(NO,). mohlulu alavo olunur. Ag
ipayabanzar Hg,Cl; ¢okiintiisti alhimr.

2. Dimetilglioksim Fe(7l) ionlanimn istirakinda qalay(II)
va ya qalay(IV) ionlan ilo butanolla ekstraksiya olunan
qurmuzi rangli  qarisiq kompleks  birlosma  Sn(li)-Fe(ll)-
dimetilglioksim smoala gatirir. Qalayin toyin olunma sorhoddi
10 mkq-dir. Tayinati galovi vo galavi-torpaq metallarimn,
hamginin A/, Cr(lll), Fe(Il), Zn(ll}, Mn(ll), Ni(ll), Pb(ll),
Cudl), Cddi, Hgl 1), Biclh., Sh{di,V)j-un 50 dafs artq
migdarinda aparmagq olar. Fe(llf) ionlart ¢ox oldugda domir
yonqarlar istirakinda mohlulu rongsizlosans qadar qaynatmaq
lazzmdir. Kobalt ionlar1 qalayin tavinine 0 zaman mane olur
ki, toyin olunan mohluida onun gatih@ Fe(l/)-in qatihgindan
cox olsun, gslovi mohlulda isa kobalt dimetilglioksimla
birlasma smolo gatirir. Fe(f)- in gatihp kobalun qatibgindan
¢ox oldugda qalay ¢ox yaxs1 tayin olunur.

Reaksiyammn yerina yetirilmasi. Toyin olunan mohlulun 2-
3 damast uzering 3-5 dama [JC! (1:1) mohluly, dsmir
yongariart alava olunur va hidrogen gabarciglari omals golons
gadar quzdinbir. Metaliik domir  Sn(/V)-ionlariu  Sa(7l)-
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ionlarina reduksiya edir va Fe(ll) ionlart mehlula keg¢ir.
Mahlul demir yonqarlarindan tomizlonir, iizarina 3-5 damac
1%-1i dimetilglioksim, golovi mithit yaranana qgodar 30%-li
NaOH mohlulu slavo olunur va n-butanolia ekstraksiya
olunur. Qalay istirakinda iizvi faza girnuzi rangs boyanir.

Co(ll) ¢ox oldugda mohlula 2-3 damc: FeSO; mahlulu
alavs edilir ki, Fe(I) Co(ll)-don ¢ox olsun.

3. Sezium va ya rubidium xlorid (mikrokristalloskopik
reaksiya). Qalay(IV) ionlar saxlayan mohlula bark R6CI va ya
CsCT tokdiikda parfaq soffaf okstaedrik kristallar R&SnCis va
ya CsaSnClg amoalo galir (sok. 2.8).

SnCIZ +2Cs* = Cs,SnCl, 4

Qalaym toyin olunma sarhaddi 0,1-0,2 mkq-dir.
SaCl; bela kristallani ham da

ammonium ionlart ilo  smala
gatirit.  (NH,SnCls  kristallan
Rb-SnCls  kristallarindan daha
diizgiin formal va boyiik ohurlar.
Qalayin tayin olunma sarhaddi
2,5 mkg-dir. Qalayin toyini
reaksivas)  selektivdir.  Xlorid
ionlar ilo ¢okiintii amala gatiron
kationlari avvalcadan kanar edirlar.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Osya siisosi Uzorins |
damci galay(l1V) ionu saxlayan mohlul yerlagdirilir, RhCI va
CsCl kristalimin bir hissasi olava olunur, Kristalin strafinda ag
¢okiinti amolo galir. Mikroskop altinda oktaedrik formal
kicik kristallar misahids olunur. Nisbatan iri Kristallar
¢okiintiintin kanarlarinda amoata gohir.

Sokil 2.8 Rb,SnCl, kristallan

Vanadium (V)

1. Turgular. Vapadiumun (V) sulu mohlulda vaziyyati
hidrogen ilonlarimin gatibgindan asithdir. Qolovi miihitds
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¥O; ionlar1 amola golir. Mohiulu tursulasdirdigda daha
miirakksb tonlar amale golir:

WOF +3H" -»V,0,(OHY™ + 11,0
WO+ 6H' > V.0 +3H,0

pH 1-2-ds H V,,0% " ionlari, qiivvatli turs miihitds (4 M va
yuxari) isa VO; VO’ ionlan olur. Yiiksak pH-da vanadium
birlasmalori rangsizdir, pH-1 asagt saldigda polivanadatlarin
amoala galmosi ilo mahlil san, daha sonra i33 narnc rangds
olur.

Reaksivamn  yerina  yetirifmasi. Vaaadium(V) ionlari
saxlayan mohlulun 2-3 damcis: Gzerina damci-damar 1T M
H,80,3lava olunur. Sar1 ranglonmy miisahids olunur.

2. Hidrogen peroksid turg miihitds (2M H>SOy va yuxari)
vanadium(V) ionlan ila qirmizi-gohvayi rongds perok-
sobirlesma amala gotirir:  VO(0,)",V(0, Y LIV (00, (50,),.
Peroksid birlasmalarinin rang intensiviiyi komponentlarin
nisbati 1:1 olduqda va mohlulun tursulugu 1 mol vanadiuma 9
mol H,SO, uygun goldikdsa maksimum o'ur. Vanadiumun
tayin olunma sarhaddi 50 mkq-dir. #:0; va 1,50, artigindan
konar olmaq lazimdir: H>0, artiginda  san  rongl
ortoperoksivanadium tursusu VO,(OH) ; amals galir.

Qolovi miihitde peroksibirlasmalor m.ixtalif torkib va
rango malik olurlar;

VO +2H,0, =V0,(0,)y +2H,0
sart
Vo) +4H,0, =V (0,); +4H,0
gdy-bandvsayi
Domir(III) vo titanun(IV) manegilik tosiri, gostarilon
ionlarla rongsiz, davamh Fe(HPO,)", FeF,” ,TiF{~ kompleks-

Jor amola gotiran fosfatlarin va flioridlarin alava edilmosi ilo
aradan qaldinlir.
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Volfram(VI} H,0, ilo rangsiz kompleks W,0] smolo
gatirir. Molibden(V]) ammonyakli mihitda qirmizi rongi
Mo,0]  kompleksi amala gatirir ki, o da 6z novbasinda turg
miihitda san rang alir. Volfram va molibden ionlar:nin tasirint
azaltmag @iciin oksalat tursusu slava edilir. Xromun géy ronghi
peroksi birlasmolarini dietil efiri ilo ekstraksiya edirler.
Yodidlor, bromidlar, hamg¢inin rongli metal ionlan istirak
etdikds toyinat serhaddi yiiksalir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. 1) Vanadium(V) ionlart
saxlayan mohlulun 2 damcisina, 2 damci1 4 M H>S0, va | daq.
sonra 2 dama 3%t H,0; mohlulu slava olunur. Mshlul
qirmizi-qahvayl rangs boyanir.

2) Cini 16vha iizorinds tayin olunan mohiul damaist ils
20%-H H,SO, mshlulunun damcisi qangdinlir va 2-3 daq.
sonra 1 damet 1%-li H,0; mohlulu slava olunur. Vanadinmun
gatiigindan asili olarag mahlul qirmizi-qahvayi vo ya aqig-
qirmizi rongds olur. Vanadiumun az miqdarinda yoxlama
tacriibasinin apanimasi maslohat goriikir.

3. Metallar (Zn, Al, Cd) turs mihitds vanadium(V)
jonunu morhololi, 6ziinamaxsus ranglarda V{@¥), V{l), V(i)
ionlari amolo gotirmokis reduksiya edir. Ovvalca goy rangli

VO(H,0)?" ionlani amalo golir; daha sonra yasil rongli
akvaionlar V(H,0)" vs sonda bondvsayi rangli V(H,0);"
ionlar1 smols galir:
VO; +2H' +4H,0+¢ =VO(H,0)  E*=1,0V
VO(H,O0)V +2H' +& =V(H,0) E'=0,36 V
V(H,0)) +&=V(H,0) E’=0,25 V

Ogor mohlulda eyni zamanda V(H,0)¢ Vo
VO(H,0)? ionlan olarsa, torkibinda VOV* kérpiicik grupu
olan gahvayi rangli araliq birlosmo da amala gala bilar.
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Reaksivanin  yerino  yetirilmasi.  Vanadium(V) ionu
saxlayan mohlulun 2 demcisina, 2 damci 2 M /80, va bir
parg¢a sink alava olunur. Mahlul bandvsayi-gor rangas boyanir.

4, 8-Oksixinolin sirka tursusu mithitinds ¥, 1onlarn ila
suda hall olmayan, xloroformda ckstrakstya olunan birlasma
smslo gotirir. Bu birlssmanin qurulusn  digor  metal
oksixinolinatlarimn qurulusundan farglanir; ehtimal ki, bu
halda 8-oksixinolinin vanadium tursusu tlo efirt amals golir:

P o Sy
& o-veo e T
Faaat OH =

{5 N N
N N

Vanadiumun tayin olunna sorhadci 2 mkq-d r. Cudll), Fe(Il),
Ti(IV) ionlan tayinata mane olur; pordaloyici reagent kimm
EJITA-dan istifadas etmoaklo bu elementlorir tasirini aradan
qaldirmagq olar.

Reaksiyamn yerina yetirilmosi. Tayin ol nan mahlulun 2-
3 damcisina 2-3 dama doymus EJITA moalulu alava edib
mohlutun pH-1 ammonium asctat mohlulu ila 3-5-5 ¢atdirihir vo
8-oksixinolinin xloroformda 1%-it mohlult s ekstraksiya
olunur. Vanadium olduqgda tizvi tabaga qirnm i ronga boyanir.

Xrom (111)

1. Hidrogen-peroksid galavi mihitdo Cr(lli)-ii Cr(Vi)-ya
qadar oksidlosdirir:

2Cr(OH), + 3H,0, +20H " = 20r0; +8H,0

Natrium xromatin sann rangli mohlulu  alinir. Xromat
mohluluna H>(0> ilo tosir etdikda tacriitbanin saraitindan asil
olaraq xromun mixtzlif peroksikompleks art amolo galir;
masalon: turs miihitds -- mavi CrO((,),8 (& -~ su molekulu va
ya oksigen saxlayan izvi holledici molekuludur) va neytral
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miihitda iss bontivsayil Cr(702)-0H olur:

H,Cr0, +4H,0, +28 = 20r(0(0,), S + SH,0
K,Cr0, +6H,0, = 2KCrO(Q,),0H +5H,0+ 0,

Xromun peroksidli birlosmolari svu mahlullarda davamh
deyil; idzvi holladicilordo 1o (dietil efiri, amil spirti va s.)
davamhdirlar;

CrOg + 200 =CrO} +0,+ H,0

ACTO, +12H" = 4Cr™ + 70, + 6H,0

Xromun tayin olunma sarhaddi 10 mkq-dir. Reaksiya praktiki
olaraqg selektivdir. Vanadium xromun teymmne V:Cr=5:]
oldugda mane clur.

Reaksivann  yerina  yetirilmasi.  Xrom(III) ionlan
saxlayan mohlilun 2-3 damcsi lizorine  xrom-hidroksid
¢okiintiisii amoalo galona kimi, sonra is3 onun hall olmasina va
hidroksokomplekslor omala galona kimi 2 M NaOH slavo
olunur. Sonra | dama 30%-h va ya 6-8 damer 3%-i H,0;
mohlulu alava olunur vo quizdinhir. Sart rangli xromat mohlulu
omola golir. Ahnnug mahlulun bir hissasi fizaring soyutdugdan
sonra 1 dama 3%-li H>0; mahlulu, bir ne¢a damct efir va
calxalamagla damei-damer H>504 (1 4) olavo olunur. Alnms
xrom peroksid birlasmosi efirlo ckstraksiya olunur, efir
tabaqasi gdy rangs boyanir.

2. Natrium etilendiamintetraasetat (EDTA) xrom(Ill)
ionlari ilo pH—4-5-da banovsayi rangda Cr¥" torkibli kompleks
birlosmo amols iatirir. Burada ¥ - EDTA anionudur:

HOOCH:C CH;COONa
N—CH, CH;—N
WaOOCH:C"~ CH,COOH
Otaq temperaturunda rcaksiya ¢ox yavas gedir, bels ki,
Cr(H,0),” akvakomplekslari iertdir. Xromun heksakomp-
tskslorinds su molekullarnimn varnumibadila dévri 7, 50
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saata barabordir. Qizdirdiqda reaksiya siiratlonir. pH 7-9-da
P(OH)Y”  torkibli  kompleks omols  galir. Mshlulu
qalavilasdirdikds CrY kompleksinin banévsoyi rangi g0y rangs
kegir:
CrY™ + H,0=Cr(OH)Y* + H*
bandvsayi gy

Fe(lll), Cu(ll), Co(Il) va Ni(ID) ionlann EDTA ils rangli
kompleks birlasmalar smolo gatirdiyindan xromun(IIl) tayinina
mane olurlar.

Belo ki, Fe(lll) EDTA ilo Cr¥-don daha davaml, agiq-
sar1 rangli kompleks birlosma amala gatirir, bunun noticasinda
CrY" kompleksinin banévsoyi rongi aydin secilmir. Co(ll) va
Ni(ll) ionlarnin artig migdarinda xrom kompleksinin roangino
oxsar bonbévsoyi rongli kompleks birlosmolar amals galir.
Xromun tayinins oksalat v sitrat ionlar1 mane olur.

Reaksiyamn  yerina  yetirilmasi.  Xrom(Ill) ionlan
saxlayan mohlulun 3-4 damcist dzarino 3-5 damc 30%-li
CH;COOH mohlulu, 12-15 dama 5%-li EDTA mohlulu
(EDTA-nin artifs vacibdir) alava olunur, pH yoxlanilir (pH 4-
5) vo su hamaminda qizdinlr. Xrom(I1l) istirakinda
bandvsayi ranglonma miisahids olunur.

3. Difenilkarbazid (I) Cr(Vl) ionlan ilo giclii turs
miihitda qarsthigli tasirds olur, bu zaman bandvsayi ranglanma
miisahids olunur. Cr(¥I) turs mithitda difenilkarbazidi rangsiz
difenilkarbazona (II) oksidlssdirir, 6zii isa Cr(Il)-a reduksiya
olununr. Cr(lll) ionlan difenilkarbozonla qirmuzi-bandvsayi
rongli daxili kompleks birlasmalor amale gatirir:

,,NH "'NH"’C6H5 ’,NH"‘NH"'"Cf,Hj
0=C_ G=C_
NH-NH —C¢H; N=N-CqHs
{ T

Xromun tayin olunma sarhaddi 10 mkq-dir. Xrom(1II)
ionlar1 asanligla xrom(VI) ionlarmna oksidlesdiyindan (Na,(,,
K55,05,  Bry+NaOH), difenilkarbazidls aparilan reaksiya
vasitasils xrom(VI) va xrom(I1I) ionlarini toyin etmoak olar.
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Pordolayici kimi fliorid ionlan vo EDTA-dan istifads etdikda
Xromun tayin olt.nma reaksiyas selektiv olur.

Reaksiyama yerina vetirilmasi. Cr(Vl) ionu saxlayan
mohlulun 1-2 damcist dzerina 2-3 damct NaF-in doymus
mahlulu, 1-2 damici 5%-li EDTA mohlulu, 1 damci qati H,50,
va 1-2 damcr rezgentin etanolda 1%-1i mahlulu alava olunur.
Izoamil spirti ila ekstraksiya edirlor. Xrom olduqda izvi faza
bandvsayi ronga boyanir. Ogar analiz olunan mohlulda Cr(7if)
varsa, onu CrVI)-ya oksidlosdirirar. Izoamil spirti ila
ckstraksiya olunur. Xrom igtirakinda tizvi faza bondvsayi
rangd boyanir. Ogor analiz olunan mohlul xrom(11T) ionlan
saxlayarsa, onu avvalcadon xrom(VI) ionlarina
oksidlasdirirlor.

Molibden (VI)

1. Tursul:ria molibdat mohlullarina  tasir  etdikda
MoO;-I1,0 vo MoOj3-2H,0 tarkibli ag molibden tursusu alinur.
Volfram tursusundan forqli olaraq mclibden tursusu HC/ (1:1)
artifinda hsll olaraq MeO,ClI, tarkibli birlosms amals gotirir.

Qolavi mihitdo ssason MoO,” amionlary olur, pH
azaldigca moibdat ionlan  polimolibdat  ionlarma
polimerlasir: Mo,0,(0H);", Mo, 0%, Mo, 0% vas.

Reaksiyanminr yerina yetirilmasi. Molibden(VI) ionlan
saxlayan mahlulun 5-10 damcisi iizarina damci-damc: gatt HCI
alava olunur. Ag rongli ¢okiintii amalo golir, HC! artiginda isa
bu ¢okiintii hall clur.

2. Ammonium tiosianat qalay(ll) ionlar1 istirakinda
molibden{VI) icnlan il intensiv-qirmuzi rangli kompleks
birlasma amala gatirir va eyni zamanda Mo(V1) ionlan Mo(V)
1onlarina reduksiya olunur:

2MoO] +SnCly” +12H" +2C1 +10SCN™ —
~» 2Mo(XSCN)? + SnCl}F +6H,0
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Qau HClI-la tasir etdikds mohlul rangsizlosir. Molibdenin
tayin olunma sarhaddi 2 mkg-dir. Domir(I1I) ionlarim fosfat
tursusu ila pardslayirlor.

Reaksiyamn  yerina yetirilmoasi. Molibden(VI) ionlar
saxlayan mohlulun 2 damcisina qati 71CI damcisi, 1 damct
NHSCN mohlulu, 1-2 damer SrCl mohlulu vo 5-7 damci
izoamil spirti slave olunur. izoamil spirti ila ekstraksiya
olunpan intensiv-qirrmz rangli kompleks birlasmo amoala galir.
Uzvi holledici tabagosi qirmiz ronga boyanir.

3. Kalium etilksantogenat

.f.-S

Calls— 0 L\S‘—K
molibden(VI) igiin spesifik vo hossas reagentdir; iizvi
holledicilards (benzol, xloroform, izoamil spirt1) holl olan
intensiv-qurmizi  rangli MoO;3-2SC(SH)(OC3Hs)  tarkibli
kompleks birlosma omalo golir. Molibdenin toyin olunma
sarhaddi 4 mkq-dir. Fliiorid, oksalat va tartrat ionlari toyinata
mane olur,

Reaksiyanin  yerino  yetiriimosi. Molibden(VI) ionlari
saxlayan mohlulun 2 damers: iizarino 2 damer 3 M HCT, kalium
etilksantogenat pargast vo 5 damci xloroform slavs edilir,
Omolo galmis kompleks birlasma xloroformla ekstraksiya
olunur. Uzvi halledici tabagosi  quirmizi-bandvsayi rangs
boyanir.

2.3.5.V QRUP KATIONLARI
Titan

1. Qoalovi metal hidroksidlori va ammonyak titan(IV)
ionlan ilo qat1 galavilarda vaxsi, oksina tursularda pis hall olan

ag rangli 7i0, xH,O ¢okiintiisi amals gotirir. Ti(H,0)!" ionlan
yiiksok ion potensialina malik olduguna gérs sulu mahlullarda
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movcud deyil. Durulasdintmus #,S0, va HCI moahlullarinda
Ti(OH), (HSO,), x(tH,O)' ™" va Ti(OH),Cl (H,0)* "
tarkibli hidroksokomplekslar moveuddur. Titamn qatihgin va
pH-1 artirdiqda polimer birlagmolar amolo galir.

Reaksiyarun  yerina  yetirilmasi. Titan(IV) ionlan
saxlayan giiclii turs mahlulun 1-2 damcisina damci-damer NH;
alava olunur. Ag ¢okiintii amals galir.

2. Hidrogen-peroksid qiivvatli turg mihitds titan(IV)
ionlan ila san rangli peroksid birlogsmalor amola gatirir. Farz
olunur ki, Ti0,(SO,);" kompleksi asagidaki reaksiyadan
alinir:

TIOH)2 + H,0, +2850; = Ti0,(50,)F +2H,0
vo ya Ti(OH), H,0;'
Ti(OH) + H,0, =Ti(OH), H,0;"

Titanin toyin olunma sorhaddi 80 mkq-dir. Fliorid ionlan
davaml, rongsiz TiF,! kompleksi smals gatirmoklo reaksiyam

pardslayir. Asetal, mitrai, xlorid, bromd homginin rangli
ionlarin aruq miqdan  toyinat sarhaddini artinr.  H>O;
istirakinda damir 1onlar1 banévsayl rangs boyamir, onlan
ancaq fosfat tursusu ilo pardalomak olar.

Reaksiyamn  yerina  yetirilmosi. Titan(1V) ionlan
saxlayan mahlulun 2 damaiss dzorina 2 dameal 1 M H>S80, va 2-
3 damar 3%-1i H,0; mahlulu slave olunur. Titamn sar rangli
peroksid birfasmalari amiala galir.

3. Xromotrop tursusu

on on
L
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hidrogen ionlarmin qathigindan asil: olaraq titan(IV) ionlan
ilo iig kompleks birlagms verir: pH>5 olduqda — narinci xelat, 1
M H>80do — qurrmiza rangli birlagma. qati Hx50,-da banovsayl
rongli birlosmo. Komplekslar HR va R” «imi titamin ion
vaziyystina Ti(OH)'"™™*  géra forqlonir. Komplekslarin
qurulusu bels forz olunur:

HO3S HO1S
b H
P 5 \)
{ o ¢ o
—{ Ti'Vn CTi(OH)x
' >0 4 0
wa -
HO;S HO3S'

Xromotrop tursusu bir ¢ox metal ionlar ilo qarsihgh
tosirde olur. Qati HaSO,-da titamin toyinina yalmz bdyik
miqdar rangli metal ionlarn, nitratlar vo digar oksidlagdiricilar
mane olur. Analiz olunan mohlulda oksidlasdiricilani gaty
H,50, ila buxarlandirmagla tamamils aradan galdirmaq olar.
Damci metodu ila titanin tayin olunma sorhaddi 0,1 mkg-dir.

Reaksiyamin yerino yetirilmasi. Dama lovhasinds vo ya
sinaq sisasinds titan(IV) ionlan saxlayan raohlul damciar,
qati >S50, damcilan va S damer reagentin gann Hx804-d2 0,1%-
i mohlulu gansdinhir. Yoxlama tacriibosinin apariimasi
masliohat goriiliir.

4, 8-Oksixinolin titan(IV) ionlan ilo suda hall olmayan,
xloroformla ekstraksiya olunan, sar1 rangli daxili kompleks
birlssmoalor amola gatirir. Kompleks birlegmalar pH 2,5-9,0
intervalinda smola galir va Ti(OH)(CoHsNCY); tarkibda olur.
Titanin toyin olunma ssrhaddi 4 mkq-dir. EJTA, KCN
istirakinda titanin tayin olunma reaksiyast se ektiv olur.

Reaksiyamn yerins yetirilmasi. Tadqiq olunan mohlulun
1-2 damecis1 iizarina 1-2 dama 0,02 M EITA mohlulu, 1-2
damct KCN mahlulu, pti 8-9 olana gadar ¥&; mohlulu olava
olunur va reagentin xloroformda 0,1%-li mohlulu ils
ekstraksiya olunur.
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Sirkoeninm

1. Qolovi metallarm hidroksidlori  vo ammonyak
sirkonium(TV) tonlan ilo qarsihgh tosirds olub, ag rongli
ZrO, x>0 tarkibli birlosmo amals gatirir ki, bu birlogma
praktiki olarag golovilords vo tursularda hall  oimur.

Sirkoniumun hidratlagmms ionlart Zr(H ,0)¢" moveud deyil.
HCIO4iin duru mshlulunda Zr(OH) (H,0){" kompleksi

olur. Sirkonium ionlarinin qatihgt >107 M oldugda polimer
birlosmalar  Zr,(OH),(H,0))" . Zr,(OH)y(H,0) omala galir.

Reaksiyanin  yerina  yetirilmast. Sirkonium  ionlan
saxlayan mohlulun 1-2 damcisina 1-2 damci NH; mshlulu
alava olunur. Ag rongli gokintii ZrO;xH;0 amola galir.

2. Arsenazo III qiivvatli turs miihitda sirkonium(IV)
ionlan ilo yasil rangli M:R=/.2 olan, zaif turs miihitdas 1s2 gdy-
bondvsayi rangli M:R=1:2 olan xelatlar amoalo goatirir:

o HO.
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Mohlulda arsenazo Ill-iin protonlagmig formalarinin

tautomer tarazli va iki kompleksin istiraki miimkindiir:
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Sirkonium ionlariu reaksiyaya girmek gabiliyystina
malik formaya gevirmak iigiin onu qati H(CIl-da qizdirirlar.
Reagent turg mithitds morugu rango malik olur.

6-8 M HC! mihitinds arsenazo Il sirkonium iigiin
yiikksak hossasli vo selektiv reagent hesab olunur. Sirkoniumun
tayin olunma sarhaddi 0,001 mkq-dir. Yalniz torium ionu vo
8O;",J",NO; anionlar. mane olur, sonuncu is3 reagenti
pargalayir.

Reaksiyanin  yerira  yetirilmasi.  Sirkonium ionlari
saxlayan mahlulun 1-2 dameisy iizarino 1-2 dame qat HC/
tokilir va 1-2 doaqigs miiddatine su hamarminda quzdinlir.
Sonra iizorino 1-2 dama reagentin suda 005%-li mahlulu
olava edilir. Yasil rongli xelaun smolo gelmoesi miisahids
olunur.

Stibium (IIL,V)

1. Garginlik sirasmda stibiumdan solda verlasan metallar
xlorid tursusu mohlulunda stibiumu(HELV) qara mosamali
metallik stibium gokiintiisiina qadar reduksiya edirlor.

Ogar reduksiyaedici kimi metallik qalaydan istifads
edirlarsa reaksiyann segiciliyi artir:

28bCI) +35n=2Sb { +35n71}

Stibiumun tayin olunma sorhaddi 0,2 mkq-dir. Hamginin
metala qadar reduksiya olunan arsen(Ill,V) ionlar toyinata
mane olur. Arsendan forqh olaraq metallik stibium NaBrO
mahlulunda hasll olmur.

Reaksiyamn yerina ypetirilmosi. Qalaylanmis folqaya
stibium ionlar1 saxlayan xlorid tursusu mahlu u yerlosdirilir va
mohlul sakit buraxilir. NaBrO-da hall olmeyan qara loksli
metallik stibium amola golir.

2. Hidrogen-sulfid va ya galovi metallarin sulfidlori 6 M
HCl-da narmci rongli stibium sulfidlorindor ibarat ¢ékiintii
omoals gatirir:
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28BCLY +3H,8 = 5b,5, L +6H* +12C1°
25bCI; +5H,S = Sh,S. 4 +10H™ +12C1

Cokintiilar quzcirilma soraitinda natrium-sulfid artiginda va
ya NaOH-da hal olurlar:

Sb,S, +3Na,S = 2Na,SbS,
SE,3, + 4NaOH = NaSb(OH), + Na,ShS,

Stibium sulfidlarim(iTL,V) qatt HNO; ilo quizdirdigda ag
cokiintii soklinca metastibium tursusu H560; ayrilir. Arsen
sulfidlarindan{11L, V) farqli olaraq S6.5; va 8b:5s quzdirildigda
qat1 HCi-da holl olur, ammonium-kaibonatda isa hall olmur:

Sbyi5, +12HCl = 2ShCL +3H,8 + 28 + 61

Stibiumun tayin clunma sarhaddi 0,25 mkg-dir.

Reaksiyvanmn yerino yetirilmasi. Stibium ionlari saxlayan
2 damcy mahluli gat HCT va natrium-sulfid mahlulu damceilan
alava edilir. Narnci ¢okiintii amalo galir.

3. 1-(2-Piridilazo)-2-paftol (PAN) giicli turs mshiulda
SbCI?™ ilb berzolda ckstraksiya olunan qirmizi-bandvsayi

birlasms amolo gotirir.  Birlasmanin tabiati malum deyil.
Toyinata mis(Il) ionlart mane olur. Onun tasirinl aradan
galdirmaq dgiin tiomogevina slave edilir. Tiomogevina
stibium{V) ionlarim stibium(I!l) iontarina, mis(il) 1onlarint iss
mis(l}) ionlarina kimi reduksiva edir va axinnci ils davamb,
suda hall olan rongsiz kompleks amals gatirir.

PAN ilo stibiumun birlasmosir biitiin reagentlor slava
edildikdan 1-2 claq. sonra benzolla ekstraksiya etmak tévsiyys
olunur. Uzvi faza intensiv qurmizi-bandvsayi, su faza iss sar
rangs boyamr.

Reaksiyamn yerina yetirilmosi. Stibium 1onlan saxlayan
mahlulun 1-2 dameisina, 5 dama 4 M HCI, amalo golon
¢okiintii hall o'ana kimi tiomogevina, gagigin ucunda KBr
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kristallar, 2-3 damci PAN-in etanolda 0,1%-1i mahlulu va
benzol alava edilorak qarigdinbir. Stibium istirakinda tizvi faza
qirmizi-bandvsayi rango boyanir. Yoxlama tacriibasi aparmaq
lazimdir.

4. Rodamin S (tetraetilrodamin) (/) vo digar
trifenilmetan boyalar xlorid tursusu mohlulunda suda az holl
olan bonévsoyi rongli ion assosiatlari goklinda stibium(V)
xlorid kompleksi amsla gotirir (/).

"
[

[SbCL]

[u——

Kompleks birlosmslor  benzolla ekstraksiya olunurlar.
Stibiumun(III) oxsar assosiatlar amolo gatirmsmosi tigiin, onu
avvalcadan kalium-nitritls stibiuma(V) kimi oksidlagdirirlor.
Stibiumun toyin olunma sarhaddi 10 mkq-dir. Analoji olaraq
rodamin 8 ilo qarsihgh tosirds olan Fe(lll), Hgl), Bi(lll),
WV, Mo(VI)-in xlorid komplekslari tayinata mane olur.
Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Reaksiya eyni zamanda
iki swnaq siisesinds apanihr. Stnaq siisolorindan  birina
stibium(lI) 1onlan saxlayan mahlul damcilan, digarine 2M
HCI damailar yerlosdirilir. Har iki smaq siisasine 2 damer qatt
HCI, stibium(Ill) ionlarim  stibium(V) ionlarina kimi
oksidlegdirmok ii¢lin bir az bork natrium (kalium) nitrit,
rodamin S mahlulu damcilan vs 5-7 dameci benzol alava edilir.
Sinaq siigolori tixacla baglambir va 2-3 daq. ¢alxalanir. Stibium
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istirakinda {izvi faza qirmizi-bandévsoyl ronge boyanir.
Yoxlama tacriibasi apaniian sinaq siigosinda benzol tabagasinin
rongl zaif-gohrayidir.

5. Hidrogenbromid tursusu (liiminessent reaksiya). //Br-in
qatiifaindan asili olaraq stibium(ili) jonlars mixtalif torkibli
kompleks birlasmalar amoals gotira bilor. 0,53 M HBr

mohlulunda SbB-, vo SbBr,(i,0);; 3-8 M-da iso ShBr™ va
ShBr,” movcud olur. -196°C-da sovudulmus halda (maye

azot) stibium(ll) mohlulu 1-9 M HBr-da stibiumun(V)
hesabina narnci-qirmizi rangds liminessensiya qabiliyysting
malikdir. Bu stibiumun oksidlogsma deracosini toyin etmoays v
stiblum(V) istirakinda  stibiumu(Ill) milsyyanlagdirmoys
imkan verir. Reaksiya filtr kagizinda aparilir. Stibiumun
tayinat sarhoddi 0,003 mkq-dir. Reaksiya kifayat qoador
secicidir. Na(l), k'(i), NH, Ba(il}, Sr(ll), Ca(li), Mg(ll}, Cudll),
Sn(il). Cdal, Corll), Niddl), Cr(lll). Fe(lll), A, As(lD
ionlarinin 1000 dofs artiqg miqdan tayinata mane olmur.

Reaksiyamiz  yerina  yetirimasi. 1) Filtr  kaguzina
stibium(11) ionlarn saxlayan mohlul vo 4 M HBr slavs edilir.
Qat lakali kagiz pinsetle maye azotla Dybar qabinda 20-30
san. saxlamiir. Soyudulmus lokoys ulirabandvsayi isiq altinda
baxibr. Narmnci-qirmizi Jiiminessensiya  stibijumun(III)
igtirakinm siibut edir.

2) Vismut(ili) istirakinda stibiumu(Ill}) 4 M HBr
mithitinde -196°C-ds (maye azot) onun narmcl-qirmzi
lyiiminessensiyasina  assasan damct  metodu ila  asan
milayyonlasdirmok olar. Bunun igiin filtr kagizina analiz
olunan mohlul damcilan, 4 M HBr damcilan slavs edilir va
nom loks maye azotda yuxarida gostorildiyl kimi soyudulur.
Soyudulmus lokonmin  narnnci-girmuzi  liminessensiyasi
stibiumun (1) ig1irakini siibut edir.

3) Stibium 1) istirakinda vismut(Ill) asagidak: sokilds
tayin olunur. Ayinici qifda analiz clunan mohlula borabar
hacmds 6 M A/ slava edilir vo stibiumun xloridli komp-
lekslori heksil vo ya amil spirtinda ekstraksiya cdilir. Uzvi faza
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ayriir. Su fazasmmdan bir ne¢s damca filtr kagizina
yerlasdirilir, maye azotda soyudulur vo ultrabandvsoyi isigda
baxilir. Mavi isigsagma vismutun istiraking sibut edir.

Yismut (111)

1. Qalay(II) xlorid golovi mihitda vismutu(Ill) metallik
vismuta qadar (gara rongli ¢okiintii) reduksiya edir:

SnCIT +40H ™ = Sn(OH)] +4CI™
2Bi(OHY, +3Sn(OH)! = 28i ¥ +3Sn(OH)}

Qat1 goalavinin artmasiin vs qizdirmantn garsisinl almaq
lazimdar, bels ki, bu soraitdo galay(ll) hidroksokompleksinin
par¢alanmas1 hesabina qara ¢okintii goklinds metallik galay
amoalo golo bilar.

28n(OHY>™ = Sn(OH)! + Snd +20H"

Ogor golovinin artigs ¢ox azdirsa, sakit halda qara ¢ékiintii
soklinds qalay oksid amals gala bilar. Vismutun tayin olunma
sarhaddi 20 mkq-dir.

Reaksiyanmn yerina yetirilmasi. Qalay(Il} ionlar1 saxlayan
moahlulun 2-3 damcist iizorino qalay(Il) hidroksid ¢okiintiisii
almana vo hall olana kimi damcilarla 30%-li NaOH mahlulu
slava edilir. Alimmis mohlula vismut nitrat mshlutlu damcilan
alava edilir. Qara ¢okiintii amalo gobr.

2. Kalium-yodid turg mihitda vismut{Ill) ionlan ils

BiJ®* tarkibli kompleks birlogmalar amals gotirir, burada
n=1-6; BiJ; -qara rongh ¢okiintidiir, K/ artiginda hall olur.

BiCl, + 3KJ = BiJ, 4 +3K(I
BiJ. + KJ = KBiJ,
BiJ; saxlayan mshlulu durulasdirdigda, narinct BiQOJ duzu

cokiintiisii alingr.
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KBiJ, + H,O = BiOJ ¥ +KJ + 2HJ

Bismutun tayin olunma sorhaddi 0,5 mkq-dur.

8-oksixinolin BiJ, kompleks ionu ils suda hall olmayan,
narinci-qirrmzi OxHBiJ, birlogmosi omalo gatirir. Mahlulda .J
ilo ¢okiintii veran Ag(l), Ph(Il), Hg(l), homginin J ionunu Jr-a
kimi reduksiya edan oksidlogdiricilor, adaten Cu(ll) va Fe(ll)
olmamahdir. Oksidlagdiricilorin mancgihik tasiri Na,S,0,va y4d
SnCl, alavo etmoklo aradan qaldiilir. Reaksiyam damci
metodu ilo verino yetirmok olar. Vismutun tayin olunma
sarhaddi 1 mkq-dir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. 1) Vismut(Ill)  ionlan
saxlayan 3-5 damci mohlula damcilarla KJ moahlulu slavs
edilir. Cokiintiiniin amalo gslmasi va onun KJ artiginda hall
olmasi miisahida olunur, bu zaman mohlul nariner ranga
boyanir.

2) Filtr kagizina vismut ionlari saxlayan msohlul
damecilari, reagent (1:1 kiitlo nisbatindo 8-oksixinolin va KJ
garigigl) mohlulu damcilar olavo edildikden sonra SnCI}F
mshlulu ilo isladiir. Qirmizi-naninct lakonin amolo galmasi
vismutun istirakin géstorir.

3. Ditizon pH 3-10 intervahnda vismut(Ill) ionlan il
daxilikompleks birlasma smols gatirir. Vismut ditizonat CHCI;
va CClydo yaxst hall olur, mahlul naninci rongs boyanir.
Vismutun tayin olunma sorhaddi 0,5 mkq-dir. KCN istirakinda
ancaq Pb(Il) va Sn(ll) mane olur. Sr(Ilj-in manegilik tasin
onun Sn(lV)-a oksidlagmasi ilo aradan qaldirihr. Qurgusun pH
3-4-ds ekstraktdan asetat bufer mohlulu ilo reekstraksiya
olunur.

Reaksiyamn yerina yetirilmosi. Tadqiq olunan mohlulun
1-2 damcisina, 2-3 damct KCN mohlulu, pH 9-a kimu
ammonyak mohlulu slavs edilir va ditizonun CCls-da 0,02%-h
mohlulu ila ekstraksiya olunur.

4. Xlorid tursusu (liiminessent reaksiya). Vismut(Ill) C/

il BiCI™ (1-8 M HCl-da) vo BiCl, (8-11 M HCl-da)
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kompleks ionlari amoal> gatirir. Vismut(I[l) ionlan saxlayan
HCl-un soyudulmus mohlulu asag: temperaturda xiisusi mavi
rongli liminessensiyaya malik olur. Bu isigsagma  Bi(lll)
onlannin  civaysoxsar elektron qurulusu ilo slagadardir.
Vismutun tayini filtr kagizinda dama tisulu ilo aparila bilor.
Vismutun toyin olunma ssrhaddi 0,03 miq-dir. Qolovi va
golovi-torpaq metal iorlari, hamginin 1000 dafs artiq migdar
Mgdl), Ni(ll), CoIl), Sn(ll), Cdvil), Cu(ll,, Al(l), Crdll),
Fe(ll), As(lll) tayinata mane olmur.

Reaksiyanin yerina yetirilmosi. Filtr kagizina vismut(I1)
ionlar1 saxlayan mohlul damcilar ve 2 M HCI damcilari slavs
edilir. Nam Iokali kagy: pinsetls maye azotlu Dyiiar qabinda
20-30 san. saxlamlir. Vismut istirakindz filtr kagizinda
soyudulmus loks géy-mavi rengdas liiminessensiya edir.

5. Sezium va ya rubidium yodid {milcrokristalloskopik

reaksiya). BiJ2~ kompleks

tonu Cs(1} va Rb(!) ionlar ilo e - O
qirmizi-narinci rangli altibu- O &)
cagh kristallar amoala gatirir ) Yo O
(sak. 2.9). Birlosmanin tarki- @ O O @

bi  M,BiJ-2,5H,0 -dur.

Vismutun tayin  ohmma Sokil 2.9. CsBi's 2, 5H,0 kristallan
ssrhoddi 0,13  mkg-dir.

Oxsar kristallar: Sh(ZII) ionlar1 da amolo gotirir.

Reaksiyamin  yerina  yeririlmasi. Ogya  siisasinds
vismut(IIl) ionlar1 saxlayan mohlul damcilari iizarino 2 M HC!
damcisi, KJ mohlulu damecist va kristallik CsCl va ya RbCl

slava edilir. Mikroskop altinda qumizi-narmer kristallar
miisahido edilir.

Manqgan (II)

1. Natrium-vismutat, qurgusun (IV) oksid, ammonium
persulfat nitrat tursusu mihitinde qizdinldigda mangan{ll)
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ionlar1 asanhqla xarakterik qirmizi-bandvsayi rongs malik
permanganat tursusuna AMnQ, oksidlostr:

2Mn(NO,), + 5Pb0O, + 6HNO, = 2HMnO, + SPB(NO,), +2H,0

Ammonium persulfatin  oksidlosmosi katalizator-giimiig(l)
ionlar1 istirakinda apanhr, bu zaman gimis(I) ionlan
ammonium persulfatin  tasirindon  giimis(Il) ionlarina
oksidlosir:

24g* +S,0F =24g™ +280}

Sonra Ag(ll) ionlar1 mangan(ll) ionlarmi permanganat
ionlarina kim oksidlagdirir, bu zaman giimiis(I) ionlan
regenerasiya olunur:

Mn* +5Ag> +4H,0 = MnO; +54g* +8H"

Natrium vismutat digor oksidlesdiricilordon forqh olaraqg
qizdinlmadan mangan(II) ionlarini oksidlegdirir. Manganin
toyin olunma sarhadd) 2 mkg-dir. Reduksiyaedicilar, xiorid
ionu vo Mn(II'} mane olur.

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. 1) Mangan suifat va ya
manqgan nitrat mahlulu damcilarina qatt AN¥NO, damcilari, 3-4
damci su vo az migdarda natrium vismutat olava edilr.
Moahlui morugu rangs boyanir.

2) 5-6 damc1 (NH ) S,0, mahlulunun iizaring 2 M H,S0,
damcilar, 1-2 damci gati H P()d, 1-2 damc1 AgNO; moahlulu
alava edilir va quzdinbr. ledmlmls oksidlasdirici gqangigdan
siisa gubugun kémoayils Mn( /1) ionlar saxlayan, ancaq xlorid
ionlarn saxlamayan moshlulun az miqgdanna alava edilir,
gangdinnhir vo moshlulun qirmizi-bondvsayl rongi miisahids
olunur.

2. 1-(2-Piridilazo)-2-naftol (PAN) (/} pH 7-10-da
manqgan(Il) ionfar1 ils suda az hsil olan qurmizi-bandvsayi
rongh Mn(PAN), torkibli kompleks birlasms (/7) amoala
gatiric. Kompleks CHC!,, CH, CCl, spirtlarda ekstraksiya
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olunur. Manqanm tayin olunma serhoddi 0,05 mkq-dur.
Homginin PAN ilo bu soraitds rongli komgieks birlagmalar
omole gotiran Fe(ill), Co(ll). Ni(Il), Zn(Il) va digar
kationlar toyinata mane olur.

// “::‘\“, ; o
s i ; o NG :
= e i Ty g
| 7N i ¢ e
N “A—N=N 't 7 SN

HO 1
1

Reaksiyanin  yerina yetirilmasi. Manqan(il) ionlari
saxlayan mohlulun 2-3 damcisina, 5-7 damcy su, 4-5 damci
PAN-n etanolda 0,1%-1i mshlulu, pH 10-a kimi ammonyak
slava edilir va xloroformia ekstraksiva oh.nur. Uzvi faza
qurmizi rangs boyanir. Mangan(1l) olmadigca iizvi faza sar
rangs boyanuir.

Damir (T1)

1. Kalium heksasianoferrat (IIT) domir(Il) ionian ila
«turnbul géyii» adlanan M¥FeFe(CNj,, (barada, M-K(1),
Na(1)), tarkibli gdy ¢okiintii amalo gotirir. Cokiintii tursuda
hall olmur, ancaq Fe(171II) hidroksidlari ayirmagla golavids
pargalamir. Domirin tovin olunma sarhadd 0,02 mkqg-dir.
Reaksiya spesifikdir.

Reaksiyanin  yerina  yetirilmasi. Domir(IT)  ionlan
saxlayan zaif turs mohlutun 1-2 damcisina, 1-2 damei reagent
mohlulu slava edilir. Goy ¢okiintii amala golir.

2. Dimetilglioksimm ammonyak mshtulunda domir(II)
ionlan ilo qirmizi rangli davaml kompleks birlosma amala
gatirir:

FeCl,+2H,D+3NH +H,0=Fe(HD),( H,0,(NH,)+2NH,CI
burada, H,D — dimetilglioksimdir.
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Domirin(ll) H.D ila kompleks birlasmasi suda yaxs hall
olur. Damirin tayin olunma sarhaddi & mkq-dir. Qurmizi rangli
suda hall olmeyan nikel dimetilqlioksimat amolo gatiron
nikel(1l} ionlar1 mane olur. Ammonyak mibhitinds rangli
hidroksid amols potiron damirin(Ill) manegilik tasiri limon,
oksalat vo ya gayir tursusu slavo editmaklo aradan qaldirihir.

Reaksivanin yerina yetiritmasi. Domir(Il) ionlan saxlayan
mahlulun 2-3 damcisina 20%-li ¢axir tursusu moahlulu, 1 damct
dimetilglioksim vs qolovi reaksiyaya qador damcilaria
ammonyak mohlulu slave edilir. Mohlul qirmizi rangs
boyanir.

Damir (111}

1. Kalium heksasianoferrat(Ill) domir(1l) ionlan ilo
tiind-gdy rongli ¢okinti «berlin govin MFeFe(CN)s, amala
gatirir. E' =0,76V > E° | =0,36V oldugundan,

et e Y FelCN Y [ re Ny

avvalcs oksidlogine-reduksiya reaksiyas: gedir:
FeCl, + K, Fe(CN), = FeCl, + K,Fe(CN); + KCI

Sonra reaksiya mohsullari ¢z aralarinda qarsithglt tosirda
olaragq tiind-gdy ¢okiintii «berlin abisy» amalo gotirir:

FeCi, + K,Fe(CN), = KFeFe(CN), ¥ +2KC!

«Berlin abisi»  va «urnbul gdyi»nin rong Vva
xassalarindoki forq onunla izah olunur ki, ¢okiintiilarin tarkibi
tamamile yuxandaki formullarla ust-iists diigmiir. «Berlin
abis» ¢okiintiist giiclii tursularin vo ~eagentin artigmin slava
edilmasi zamani hall olur. Damirin teyin olunma sarhadd: 0,2
mkq-dir. Kalium heksastanoferratla(lll) rongli ¢okiintilor
amalo gatiran metal ionlarmin boyiik miqdari mane olur.
Fe(Il) ila davamh kompleks birloyme amola gotiran fliondlar
va oksalatlar mane olur.
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Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Fe(ill) ionlarn saxlayan va
pH-1 1-3 olan mohlulun 1-2 damecisina, }-2 damci reagent alava
edilir. Tind-géy rangli «berlin abisi» ¢okiintiisiiniin amola
galmoasi miisahida olunur.

2. Ammonium (kalium) tiosianat zsif turs mithitds Fe(lil)
ionlan ilo tiind-qirmuz1 rangli Fe(SCN)Y™™", burada, n=1-6,
kompleks birlasma omals gotirir. Fe(SCN); va HFe(SCN)4
komplekslari efirds va izoamil spirtinds ekstraksiya olunur.
Domirin toyin olunma sorhaddi 0,5 mkq-dir. Fedll) ilo
davamli kompleks birlogmoalor amolo gotiron fosfatlar,
arsenatlar, oksalatlar, sitratlar, tartratlar, fliioridlar tayinata
mane olur.

Reaksiyanin  yerina  yetirilmosi.  Damir(Il[) ionlan
saxlayan mohlulun 1-2 damecisina NH,.SCN moablulu damcisi
olavo edilir. Mohlul tind-qumiz1 rongo boyamir. Bir necs
damci izoamil spirti va ya efir slavs edilir va ¢alxalamr. Uzvi
faza qirrmzi rangs boyanir.

2.3.6. ALTINCI QRUP KATIONLARI
Kobalt

I. Ammonium (kalium) tiosianat kobalt(II) ionlan ilo
asetat tursusu mohlulunda pH 4-5-do {imumi formulu
Co(SCN)Y?™* | burada n=1, 2, 3, 4, olan miixtalif tarkibli gy
rangl kompleks birlasmalar amals gotirir. Oksigen saxlayan
holledicilor (efir, aseton, izoamil spirti) kobaltn tiind-gdy
rangli az davamli kompleksini Co(SCN); soklinda ekstraksiya
edir. Kompleks birlogmolorin dissosiasiyasini azaltmagq iigiin
tiosianatin artigini alave etmok lazimdir.

Kobalun tayin olunma ssrhoddi 3 mkqg-dir. Flijorid

ionlarimin  olavas edilmssils pordolonsn damir(Ill) ionlar
toyinata mane olur.
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Reaksiyanin  yerina  petirilmasi.  Kobal(ll) ionlan
saxlayan mohlulun 2-3 damcisma bork ammonium (kalium)
tiosianat, bark 2mmonium-flilorid, 5-7 damci izoamil spirti
slavs edilir va ¢alxalanir. Izoamil spirti taboqasi goy rongo
boyanir.

2. Kalium nitrit kobalt(Il) ionlan ilo asetat tursusu
mahlulunda pH 4-5-da sari rangli ¢okiintii amalo gotirir, bu
birlagmada kobalt 111 oksidlasmo daracasi géstarir:

Co(CH,COO), + TKNO, +2CH,COOH =
= K,Co(NO,), + NO + H,0 + 4CH,COOK

Durulagdinlmis mohlullarda qizdirilma zamani vs sakit halda
saxladigda ¢okiintit amals galir. Bu reaksiyadan kobalt: kanar
ionlardan ayirmaq iigiin istifads edilir Kobaltin tayin olunma
sorhoddi 0,4 mkg-dr.

Reaksiyamnn  verina  yetirilmasi. Kobalt(Il) ionlan
saxlayan mohlulun 2-3 damecisina 2 dame1 2 M CH;COOH, 2
damer CH;COONa mahlulu va bark KNO; slava edilir. Qarisiq
bir nega dag. su hamaminda qizdirihr. Sam ¢okiintii smala
golir. .

3. 1-Nitrozo-2-nafto} (/) vs onun izomeri 2-nitrozo-1-
naftol kobalt ionu ila izvi tolledicilards, mosalan,
xloroformda va benzolda yaxsi holl olan qonur-qirmizi
¢okiinti  omolo  gatirir. Omolo  golmis  daxilikompleks
birlasmada (I} kobaltin oksidlagma daracasi ii¢diir:

NO O=N-H 0=N-——Co,

! ! !
AN /&T OH !,,//'\L/J\];"o AN kro
L\vj i S E\/ | =

1 1

Co(ll)-nin Co(IlI,-5 oksidlagsmasi reagentin tasirits bag verir.
Havanin oksigeru ilo ds oksidlasma ofa bilar. Reaksiya pH 3-
1 intervalinda gedir.



Zoif turs vo ya neytral mohlulda kobaltin tayin olunma
sorhaddi 1 mkq-dir. Qolovi mashlulda iss 1 ml-ds 0,6 mkq-a
qadar kobalti tayin etmsk olar. Fliorid ionlar1 va limon
tursusu istirakinda reaksiya segicidir. Bundan basqa,
hamginin nitrozonaftolla ekstraksiya olunan g¢oxlu konar
clementlor 2 M HCl-1a reekstraksiya olunmagqla konarlasdirila
bilor, belo ki, kobalt kompleksi mineral tursularda
pargalanmur.

Reaksiyamn yerina yetirilmosi. 2-3 damci tadgiq olunan
mohlula bir az bork NaF, 1-2 damci 10%-li limon tursusu
mohlulu, pH 4-3 kimi NH; mahluly, 1-2 damct 3%-1i H;0,, 1-2
damcr 50%-li CH;COOH mohlulunda 1%-li reagent mohlulu
slavo edilir va 5-10 doq. arzinda xloroformla eckstraksiya
olunur. Ekstrakt aynibir, reagentin artigim konar etmok iigiin
avvalca 2 M HCl ila, sonra isa 2 M NaOH ila ¢alxalamr. Kobalt
istirakinda {izvi faza narinci rango boyamir.

4. Ammonium tetrarodanomerkurat(ll) (mikrokristal-
loskopik reaksiya). Kobalt(Il) duzu mohlulu (~ 0,5 M HCI-da)
ile (NH,);Hg(SCN); mahluluna tosir etdikds parlaq-goy rongli
az holl olan CoHg(SCN), parlag-géy kristallart amolo goalir
(sok. 2.10).

Sokil 2.10. CoHg(SCN), kristallan
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Sink ionlan istirakimda ZnHg(SCN), va CoHg(SCN),
zomorf kristallarimn smoala galmasi hesabina kobaltin tayin
olunma sarhaddi agag diisiir. Kobaltin tayin olunma sorhaddi
0,1 mkq-dir. Ag(l), Ph(I1), Cd(II), Zn(l1), Fe(Il), Ni(1l),
Cu(ll), Sn(ll) ionlan reagentls ¢okiir, ancag kobalt
birlosmosinin gy iynavari kristallani hoita konar ionlann
kifayat qador artiq migdarimn istirakinda mikroskop altinda
forglondirilir. Damir(I11) ionlan fliiorid ionlar: ilo pardslanir.
Reaksiyanin yerina yetirilmosi. Ogya sisasina kobalt va
sink ionlari saxlayan mohlul damcilar,, yaninda iss reagent
mohlulu  damctlant  yerlogdirilir, damcilar siso  gubugla
birloegdirilir va kristallara mikroskop altinda baxilir.

Nikel

1. Dimetilqlioksim (7; nikel(Il) ionlarr ila pH 5-10
intervalinda suda az hall olan al-qurmuzi rangli kompleks
birlasma(/I) smols gatirir:

,“H‘
0 o
L
H;C—-C—C-CH, H,C %*1\ /N-—~([Z‘ -CH;
T Ni
HO—ANIN-OH H;C-—C]‘*-JY N-t—CH,
0 0
I/
b7

Nikelin tayin olunma sorhaddi 3,2 mkg-dir.

Nikel dimetilglioksimat miistavi kvadrat konfiqurasiya-
va malikdir. Kompleksda dimetilglioksimin har iki molekulu
6z aralarinda molekuldaxili hidrogen rabitasinds olub,
stabillogmis xelat amoals gotirir. Bu pillali dissosiasiya sabitla-
rinin anomal nisbotits K,;<K; izah olunur, buna gbra da hatta
reagentin az migdar artigmda migdart olaraq ML; kompleksi
amols golir. CHCI3-d> MLy-nin hallolmas: maksimumdir, bu
xloroform molekulu ila kompleksin azot va oksigen atomu

83



arasinda hidrogen rabitasinin amolo galmosi hesabina basg
VETIr.

Nikel dimetilqlioksimatin suda az hsll olmasi onunla
slagadardir ki, nikelin koordinasion sferasinda kompleks
hidratlagmur.

Hamginin dimetilglioksimls Cu¢ll) (nzrinci-sari), Fe(l)
(qrmizimtil), Co(ll) (qumizi-qohvayi ro1gde) kompleks
birlagsmoalor amoala gatirir. ML;-nin -davamhhg bu sira iizra
dayisir  Fe(I)<Co(I)<Ni(I)<Cu(T); uygun olaraq lgP,=16
(25%-1i dioksan); 17,0; 17,4; 19,2, Fe(). Co(ll) v Cu(ll)
dimetilglioksimatlar1 suda yaxst hall olur, noinki NiL,, buna
gora do gostorilon ionlarin bdyitk qatihgmda nikelin tayin
edilmasi ¢atinlogir. Ogar avvalcadon Fe(ll) ionu Fe(lll)-ionuna
va Co(I) ionu Co(lll)-ionuna cksidlasdirilsc, bu elementlorin
200 dofo artiq miqdarinda nikeli tayin etmok olar. Metal
onlarmmn istirakinda ammonyakli mohlulda nikelin toyini
zaman: rongli hidreksidlor amola  gali:, hidroksidlarin
¢Okmosinin qargisinil almagq digiin sitratlar vo tartratlar slava
edilir,

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. 1) Nikel(Il) ionlan
saxlayan  mohlulun 1-2  damasina 1-2  dama
dimetilglioksimin etanolda 1%-li mahlulu vo 1-2 dama 2 M
NHj olava edilir. Al-qirmizi xarakierik ¢kiir tii amalo golir.

2) Fe(lll), Co(Il) va Cu(ll) ionlar1 istirakinda tayinat.
Kagiza dimetilghioksim hopdurulur, ardii! olaraq tadgiq
olunan moahlulun damcilar, natrium fartratin doymus
mohlulunun damcilar: slava edilir. Sonra kagiz ehtiyatla
durulagdirilmis ammonyak mohluluna salmir. Rengli kobalt
vo mis dimetilglioksimat hsll olur, kagizda nikel
dimetilqlioksimatin qurmizi lakasi qalir.

3) 1-2 damar tadgiq olunan mohlula -2 damci kalium-
natrium tartratin 20%-li mohlulu, kristallik natrium tiosulfat,
1-2 damci 10%-li hidrogenxloridli hidroks:lamin mshlulu va
pH 9-a kimi NH; mchlulu slavs edilir. Fleagentin doymus
mohlulu CHCl; ila ekstraksiya olunur. Nikel istirakinda iizvi
faza sar1 rangs boyanir.
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Mis

1. Kalium heksasianoferrat(Il) mis ionlan ila pH<7-do
mis ammiakat amoals gotirmakls ammonyakda hall olan
qurmizi-qonur ¢okintii CuFe(CN)s amalo gotirir. Reagentio
ranghi g¢okiintiilor amoals gotiron Fe(lll), Ni(ll), Co¢ll) ionlan
tayinata mane olur. Buna gérs do onlar avvalca aynlir vo ya
hall olan davaml kompleks birlssmalara gevrilir. Misin ¢ox az
qatihginda ¢okinti ahnmir, ancag moahlul ¢shray rangs
boyanir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Mis(1l) jonlari saxlayan
mahlulun (pH<7) 2-3 damcisina, 1-2 damei reagent moahlulu
alava edilir. Qonur-qirmuzt ¢okiintii omala golir.

2. Ammonyak mis ionlan ilo qarsihgh tasirda oldugda
reagentin artsfinda asan holl olan yasil rangli, dayisan tarkibli
osast duz ¢okir. pH>9-da intensiv-gdy rangli misin
ammonyakll komplekslori amala golir: Cu(NH,)}H,0);.. ;
Cu(NH,),(H,0)3 ;besinci vo altincr NH; molekulunun daxil

edilmasi ¢atindir. Misin toyin olunma sarhoddi 40 mkq-dir.

Reaksiyanin yerina petirilmasi. Mis(Il) ionlar; saxlayan
mahiulun 2-3 damceisina, pH>9-a kimi ammonyak mshlulunun
artigs slavo edilir. {ntensiv-goy rangin alinmast misin istirakin
gostarir.

3. Ammonium tetrarodanomerkurat(Il) (mikrokristal-
loskopik reaksiya). (NHy;Hg(SCN), asetat tursusu riihitinda
Zn(ll} igtirakinda Cu¢lf) lo bandvsayi rangli CuHg(SCN), vo
ZnHg(SCN); 1zomorf kristallars amslo gotirir (sok. 2.11). Bu
reaksiyanin  qargisint  almaq  {igin mis duzunun cox
durulasdinlrms mahlulundan istifads etmok lazimdir, avvalca
bondvsoyi rong avazina san-yasil CuHg(SCN); ¢okiintiisii
aynlir. Misin tayin olunma sarhaddi 2 mkq-dir. Reagentls
rangli birlosmolor amoalo gatiron Fe(/1l), Codll), Ni(Il) tayinata
mane olur. Mikrokristalloskopik metodla misin toyin olunma
sarhaddi 5 mkq-dir.
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Sokil 2.11. CuHg(SCN), (a), CuHg(SCN), va ZnHg(SCN),
izomorf kristallar: (6)

Reaksiyarun yerins yetirilmasi. 1) Osva sigosindo (va ya
smagq siigasi) mis(Il) ionu saxlayan mohlulun 1-2 damcisma, 2-
3 damct 1%-li sink asetat v ya sulfat va 1-2 damci reagent
mahlulu alavs edilir. Qangiq sisa gubugla gansdirilic. Mis
istirakinda banévsayi ¢ kiinti amaia galir.

2) Osya siisasinda mis duzu mohlulunun damcilarina
30%-li CH;COOH moshlulu damcilart va reagent mohhulu
damcilan slava edilir. Mikroskop altinda giriinan, san-yasil
rangli xarakterik kristallar CulHg(SCN}, smalo galir.

4. Natrium dietilditiokarbaminat Cuw7) ilo pH 4-11
intervalinda qarsihgh toswrds olaraq, CHCH ve CClyeds
ekstraksiya olunan, qumiz1 rangli mis dict lditiokarbaminat
amala goatirir. Misin fayin olunma sarhacdi 0,2 mkg-dir.
Limon va ya ¢axir tursusu va EDTA istirekinda pH 8-9-da
reagent mis l¢iin se¢icicir.

Reaksiyamn yeriny yetirilmasi. 1-2 damcy anahz olunan
mohlula 1-2 damer 20%-h limon tursusu mohlulu, 2-3 damca
10%-1i EDTA mohluiu, pH 8-9-a kimi NH;-ir. sulu mahlulu, 1-
2 damcr reagentin 1%-li moshlulu slavs cdilir va CClxla
ekstraksiya edilir. Mis istirakinda {zvi tabogs gshvayi-sari
rangs boyanir; vismut thyinata mane olur,
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5. Ditizon pil [-4-do Cudl} o CHCl; vo CClido
ekstraksiya olunan qirmizi-bandvsayi rangli daxili kompleks
birlogma amoala gotirir. Misin tayin olunma sarhaddi 0,1 mkq-
dir. Ag(l) vo Hgl) mane olur. Dgoar pH [-2-do pordalayici
reagent kimi K. istifads edilorss, onda misi bagqa metal
ionlar1 istirakinda ditizonla maneasiz tayin etmok olar.

Reaksiyanir  yerina yetirilmasi. pH-1 1-2 olan analiz
edilan mohlulun 1-2 damcisina, 5-6 damei 5%-li K7 moahlulu
slava edilir vo reagentin CCli~da 0,02%-li mohlulu ilp
ekstraksiya olunur. Mis istirakinda izvi faza qumz-
bandvsayi ranga boyanir.

Kadmium

1. Hidrogen sulfid vo ya golovi metallanin sulfidlari
pH~0.5-do kadmium ionlart ils san rongli kadmium sulfid
¢okiintiisii amalo gotirir. Cokiinti natr um sulfidds va natrium
hidroksidds hall »lmur, ancaq qat: HCI vo HNO;-da hall olur:

CdS +4HCI = H,CdCl, + H,8 T
CdS +4HNO; = Cd(NO,), +S 4 +2NO, +2H,0

Kadmiumun tayin olunma sarhaddi 10 mkqg-dir. Bu soraitds
hall olmayan sulfidler omols gotiron metal ionlari toyinata
mane olur: Cu(Il, Hg(ll), Bi(Ill), Sn(ll.IV), Sh(II.V) va s.

Reaksiyanin yerino yetirilmoasi. 1-2 damci kadmium
ionlar1  saxlayaa mohlula, natrium sulfid  mohlulunun
dameilan slava edilir; sani ¢okiintii alinr.

2. Difenillkarbazid neytral vo zoif turs mohlulda
kadmium ionlani o goy-bendvsayl va ya qurmyzi-bonévsayi
¢okiintii amale gotiric. Bu zaman difenilkarbazonla kompleks
birlogma amais golir. Kadmiumun tayin olunma sarhaddi 10
mkq-dir. Mis(H), civa(ll), qurgusun ionlartmn manegilik tosiri
KJva ya KSCN aiava edilmoklo aradan qaldiriiir,
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Reaksiyanmin  yerina  yetirilmasi.  Filtr  kapizana
difenilkarbazidin doymus mohlulu, tadqiq olunan mahlulun
damcilarn yerlagdirilir va 2-3 dog. siigs altinda qath ammonyak
mahlulunda saxlamihr, goy-bonévsayl ranglonmas miisahida
olunur. Mane olan ionlar istirakinda reagentin etanolda
doymus mahluluna avvalcadan doyana kimi bark KSCN vo KJ
slavo edilir. Bu mahlul filtr kagizina hopdurulur va qurudulur.
Sonra reaksiya yuxaridaki kimi hoyata kegirilir.

3. Ditizon pH 6,5-14 iniervahnda kadmium ionlar: ilo
qarsiligh tasirds olaraq, CHCI; va CCl,-da ekstraksiya olunan
qirmzr - rongli  daxilikompleks  birfosms  amoals  gotirir.
Kadmiumun toyin olunma sorhaddi 0,5 mkqg-dir; metal
tonlarimin  manegilik tasiri tartrat va dimetilglioksim alava
edilmakls aradan qaldirilir. Bu zaman ancaq Ag(l), Hg(ll) va
Cu(1l}) mane olur, onlar pH 1-2-ds ditizonun CC. ,-d> mohlulu
il> ekstraksiya edilmakls avvalcadan aradan qaldinlir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. 2-3 damei todqiq olunan
mohlula pH [-2-ya kimi 2 M HCI slave edilir va ditizonun
CClyids doymus mohlulu ils ekstraksiya edilir. Uzvi faza su
fazasindan aynildiqdan sonra 2-3 damci 20%-li kalium-
natrium tartrat mohlulu, 1-2 damcit 1%-li dimetilglioksim
mohlulu, pH 9-10-a kimi 30%-li NeOH mahlulu slavs edilir va
CCli-do reagentin 0,002%-1i mohlulu ilo ekstraksiya olunur.
Kadmium istirakinda iizvi tabags qirmmizi ronga boyanir.

Civa (1I)

1. Hidrogen sulfid vo ya qolovi metallann sulfidlori turs
miihitds (6-7 M HCI) civa(ll) ionlant ilo gara HgS c¢okiintiisii
amalo gotirir. HgS-in li¢ modifikasiyas: melumdur: qirmuzi-
kinovar mineralina oxsar, Hg-S-Hg ziqzaqvan zancirli NaCl
gofasinin  ¢evrilmis formas;;, qara forma-sink yalangis
strukturuna malik metasianobarit minerali soklinds rast
golinir;  natrium-tiosulfat  ilo  civa(Il) xloridin  neytral
mahlulunun tasirindan amala galan B-kinovar.
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Civa duzunun wurs mohlulundan yavas siirstlo H,S
buraxdiqda ag, toz, san va gonur ranzli Hg, CLS, (Hg,CLS,)
torkibli aralig mohsullarin smals galmasi migahida olunur.
Adatan cive duzu turs mohluldan HgS qara c¢okiintiisii
soklinda ¢okur. HgS,,.-in holl olma omsah 1,5-10-%2-ys
barabardir. H,S. HS, Hg(Ofl)® va Hg(OH); birlosmalorinin
amoala golmasi ile pedan alava reaksiyalarin hesabina ¢okiintii
kifayst gadar hall olur. Qara HgS ¢okiintiisii qizdirtlma va ya
polisufidlorin goaloavi mahlulunun tassirindon qirmizi formaya
kegir; civa sulfil ¢ar araginda; HC' vo H,O, HCI va KJ
gansiginda hall clur.

Qiivvatli turs mahlulda civanin toyin olunma sarhaddi 10
mkg-dir. 6-7 M HCi-da civa ilo birlikds arsen(V) va mis(Il)
sulfidlori do ¢okiir.

Reaksiyanut yerina yetirilmasi. Civa(ll) ionlan saxlayan
2-3 damci mohlula, 3-4 damci qatit HC/, 3-4 dameci ammonium
sulfat mohlulu damecilani slava edilir vo su hamaminda
quzdmlir. Qara HgS ¢okiintisii smoals  golir.  Cokiinti
sentrifugalasdirihir, basqa sinaq sijosine kegirilir va gar
araginda hall edilir; ¢okintiiniin qalan hissasi HCI vo KJ
gansiginda hall clur. .

2. Kalium yodid civa(ll) ionlar1 ilo qarsihgh tosirds
olaraq qurmuzi HgJ> ¢okiintisii amolo gotirir. HgJ, iki
modifikasiyaya malikdir: qurmuzi va sart. 150°C-o gador
quzdirdigda qurnuzi modifikasiya sariya kegir. Civa yodid

HgI™" jon tipli davamh kompleks amoalo gotirmokla KJ
artiginda, tiosulfatda vo ya sianidds (™) hsll olur. Civanin
yiiksak miqdarinda mahlulda ¢oxniivali kompleks birlagmo
smala galir. Dgzr mohlulda miixtalif tabistli bir ne¢a anion
istirak edorss, onda HgX,Y, qansigligandli komplekslar

moasslon, HgCIBr, HgBriJ, HgJ,Br] vas. omalo golir.

NHj; va ya ammonium ionlar1 va gat1 galavi mahlulunun
tasirindon HgJ; kompleks ionu saxlayan xarakterik qirmizi-
gunuy ¢okiintii amnsls galir:
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e
NH Cl +2K,HgJ, +4KOH = |O_ N |I| +7KJ + KCI +3H,0
| Hg

Bu reaksiya Nessler reaksiyasi adlamr, Hg(ll) vo NH;
ionunun tayini dgilin istifads edilir. Civanin tayin olunma
sorhaddi 5 mkg-dir.

Reaksiyamn yerina yetirilmosi. Civa(ll) ionlari saxlayan
1-2 damci mohlula, HgJ, ¢okintisit amolo galona, ¢okiintii holl
olana vo HgJ]™ amalo golona kimi damcilarla KJ alava edilir.
Alinmis mohlula 1-2 dame1 NH,C! mahlulu va 1-2 damer 30%-
li KOH mohlulu slava edilir. Qirmizi-qonur ¢ékiintii amala
golir.

3. Mis(l) yodid. Civa(il) 1onlanim toyin etmok iigiin
asagidaki reaksiyadan istifado etmak olar,

4CuJ + Hg(NO,), = Cu, HgJ, + 2CuNO,

Civanin toyin olunma sarhaddi 2 mkq-dir. Mane olan
maddolorin tosiri asan aradan qaldwrilir. Ag(1) va Hg(l)
ionlarn HCl-la ¢okdirilmokls aradan qaldimbr. CuJ ils
qarsiiqht tasir zamam gby rangli oksidlor omoalo gatiren
molibdatlar va volframatlar fliiorid ionlari alava edilmokls
aradan qaldinhr. Cuw/-in Fe(lll} ionlan ilo oksidlasmasi
domirin fosfat va ya fliiorid ionlari vasitssilo pardalonmast ila
aradan qaldirihr.

Reaksiyanmin yerina yetirilmasi. Damci 16vhaciyina vo ya
filtr kagizina kapillyar ils damcilarla 5%-li KJ mahlulu, 20%-li
Na;80;3 mohlulu, sonra 5%-li CuSO~n 1 M HCi-da moahlulu
dameilari voa analiz olunan mohlulun | M HC! va ya HNOs-da
mohlulu alava edilir. Civenin migdanndan asth olaraq qirmiz
V2 ya narinci ranglanmo meydana cixur.

4. Hg(I) ionunun Hg(I} ionuna vo metallik civoya qador
reduksiyasi. Hg(/)-ionunu reduksiva etmak iiciin 4/, Zn, Cu,
Fe va digor melallar, Sn(ll), Fe(ll) ionlan, gliserin, qarisqa
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tursusundan istifads edilic. Civa(LIl) 10nlart az hall olan va
holl olan kompleks birlogmolor omals gatirmoys meyilh
olduglarina  goro,  Hg(lli/Hg(l), Hg(l)/Hg,  Hg(ll)/Hg
sistemlarinin potensiali mshlulda anionun tabiatindan giiclii
daracada asihidir.

Civa(l) ionlarina metallarin tosirindsn metallik civa
ayrilir:

HgClL + Cu = Hg 4 +CuCI* +CI”

Civanin tayin olunma sarhaddi 200 mkq-dir. Ag(l) mane olur;
vismut(Ill) ionlar1 mane olmur.

Xlorid tursusu mohlulunda Sn(//) ionlan igtirakinda
reaksiya agsagidaki tanlikla verila bilor:

2HgCl, + SnCl) = Hg,ClL 4 +8nClE
Hg,Cl, + SnCI7 = Hg ¥ +SnCI{

Reaksiyamn verina yetirilmast. 3-4 damer civa(Il) ionlan
saxlayan mohlula, 2-3 damci 4 M HCI va 2-3 damaci qalay(ll)
xlorid mohlulu damcilari alavs edilir. Qaldigca tiindloson
parlaq ag Hg,Cl; ¢okiintiisi amola galir.

5. Difenilkarbazid. Civa(ll) ionlarimin difenilkarbazidla
garsiligh tasirindon gdy-bandvsayi daxili kompleks birlagmo
amoala golir. Hg(NOy» soklinda gotirilmiis civenin  tayin
olunma sorhaddi 2 mkq (/INO; dlavs etmadan), 4 mkq (0,1 M
HNQO3) va 20 mkq (0.2 M HNQ:)-dir.

Neytral vo ya zaif turs mohlulda bir sira agir metallann
ionlar1 (Cu, Fe, Co, No, Pb, Ag va s.) civanin toyinina mane
olur. Xiisusilo reagent il intensiv rangli birlosma amals gatiran
CreVD gicli mane olur. CN. Br, J va3 boyik miqdar CI
anionlann mane olur. Xromatlar va molibdatlar olmadigda
0,2 M nitrat tursusu mohlulunda civonin difenilkarbazidla
tayini segicidir. Xromatlan difenilkarbazidlo qarsihgh tasirds
olmayan Cr’* jonlarina kimi /1.S0; va ya H,0; ila reduksiya
ctmoak olar. Molibden( V1) oksalat tursusu ila pardalonir.
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Reaksiyamin yerina ypetirilmosi. 1) 3-4 damar civa(ll)
1onlan saxiayan mohlula, 3-4 damei 0.2 M HNO; va 2-3 damal
difenilkarbazidin etanolda 1%-1i mahlulu slava edilir. Civanin
qatiligindan asih olaraq banévsoyidan goy raigs kimi cokiintii
amoalo galir.

2) Filtr kagizina reagentin eltanolda 1%-1i mohlulu
damcilart va analiz olunan mohlulun damcidan slava edilir.
Boandvsayi rangdan goy ranga kimi boyanmis [oka amols galir.

6. Ditizon minera! tursularin mahlulunda Hg(7/) ionlar
ils nanncr rongli, CCl; va CHCl-do ekstraksiya olunan
daxiltkompleks birlasms amala gotirir. Civanin tayin olunma
sarhaddi 1 mkq-dir. Giimiis ionlart mane olur. Onlarin kanar
edilmasi tigiin ekstrakt 1 M HCl-da calxalanr

Reaksiyanin yerins yetirilmoasi. 1-2 dam c1 tadqiq olunan
mahlula 1-2 damei 6 M H,50, slavs edilir va reagentin CCl~da
0,002%-h moahlulu ils estraksiya olunur. Civa(Il) istirakinda
izvi tabaqa narinci rangs boyanir. ©ga- analiz olunan
mahlulda Ag(l) istirak edarsa, iizvi faza 1 M HCl-da
calxalamlir.

2.4. ANIONLAEIN TOYINi REAKSIYALARI

Anionlar p-elementlarindan, yoni dévri sistemin 1V-Vil
qrupunun 2, 3, 4 va bozan do S5 vo 6-c1 dovriiniin
elementlarindon amals golir. Moahlulda anion soklinds bor - 2-
ci dovr III grup elementi va yiiksak oksidlyssma daracasindo
kegid elementlarinin (d-elementlari) ionlan cla bilar. Eyni bir
element farqli xassalara malik bir nega anton ymalo gatirs bilar,

masalan, CI, CIO', CIO; ,ClO;

Anionlarin tasnifat onlarin oksidlosdirici-
reduksiyaedici xassalorino, anionlanin Agdl), Bafll), Ca(li)-
ionlar1 ila  miinasibati, tursulann tosirindsn qazabsnzor
maddoalor amoalo gatirma qabiliyyati va s. goro aparihir. Asagida
barium va giimis duzlarimin miixtslif holl olmalarina géra
anionlarn tasnifaty veri.misdir.
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Qrup némrasi Anionlar

B(OH),.CO} .SiO} PO} ,AsO} , 45O}
SO; ,S0;),S,0F F~

I " S$*.Cl ,Br.J,JO;.SCN-

i NO; ,NO; ,CH,COO"

l

2.4.1. BIRINCI QRUP ANiONLARI
Borat

Borat tursusu /;B0O; - B(OH); struktur vahidina malik,
bir-birila 6z aralarinda hidrogen rabitasi hesabina heksaqonal
simmetriyaya malik tabagolor amals gatiran, ag kristallik
maddadir. O suda yaxsi hall olur. Cox =zaif tursudur:
pK, /=9,24. Mbhlulda bels tarazhq olur:

B(OH), + H,0 < B(OH); + H*

H3:BO3z-un qatilify < 0,025 M olduqda, ancaq mohlulda
B(OH)3 vo B(OH), istirak edir. f{3BO;-un yiiksak qatihifinda
polimer hissociyin amole golmosi hesabina tursulug artir
pK,=6,84:

3B(OH), = B,O,(OH), + H' +3H,0

B,0,(0OH), birlosmasi tsiklik polimerdir.

HO
. B 77() by
0 "B—OH
HO o

Borat  tursusunun  gicini  polioksobirlagmalarin
(gliserin, mannit) slava edilmasila artirmagq olar; bu zaman
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ortoborat tursusunun tsiklik efiri-xelat amala galir:

—C--OH Ho, OH HO ¢ -
| + B + =
~C-oH HO Ho ¢ -
, .
i !
0. 0-C - .
= 1 TBITT M 4310
._.‘("‘,._0 O,_(; -
i H

Hidratlagmis  boratlar,  masalon Na-B,(;-10H>0,
kristalda polianionlar saxlayir. B,(); anionu su ilo garsthigh
tosirdo olur:

B,07" +5H,0 =2B(OH), + 2H3(OH),

Suda ancaq galavi metallarin boratlan holl olur. Suda
holl olmayan boratlar tu-sularda hell olur. G miis-borat NH;-
da holl olur.

1. Alovan boyanmasi. Borun ugucu birlosmalan (H:BOj;,
BF;3, H3BO; efirlari) qaz lampasi alovunu yasil range boyayir.

Boratlarin ¢oxu ugucu /;B0; ayirmaqla qatt H,SO,-da
par¢alamir. Reaksiya platin va ya nixrom nraftilds aparihr.
Borun tayin olunma sarhaddi 0,2-00,2 mkqg-dir. Ba, Cu va T!
duzlari, homginin fosfatlar vo molibdatlar tey nata mane olur.
PO} istirakinda (BO)PO; geyri-ugucu birlosma amala golir.
Molibdatlar qeyri-ugucu 12-molibdoborat amsla gatirir. CaF;
vo H,80, va ya K,S5;0; istirakinda boratlar asanugucu bor
trifliorid BF; (qay. t. 101°C) amoals gourir. Borun borat
tursusunun etil va ya roetil efirina kegirilmasi borun tayini
reaksiyasinin segiciliyini kifayst gadar artirmiga imkan verir.
Quru natrium boratin qati #,50, vo etanolla (vo ya metanol)
qarsthgll  tesirinden  borat tursusunun enl efin  (borat
tursusunun metil efir1) smolo golir (or.t. 29°C, gay.t. 69°C):
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OCH;
H,BO, +3CH,0OH = B-QCH; +3H,0

‘OCH;

L]

Borun tayin olinima sarhaddi 7,6 mkq-dir. Biitiin anionlar
istirakinda borat ionunu toyin etmok olar. 9gar tadqiq olupan
mahlulda Ba(ll) v ya Cu(II) istirak edarsa borat ionu soda
ekstraktinda tovin cdilir. Alovun yasl rangs boyanmas1 BO,
radikalinin igtirakim gostorir.

Reaksivan'n yerina yetirilmasi. Farfor kasada borat
ionlari saxlayan 5-6 damct mahlul buxarlandirnilir. Quru galigq
1-2 damcr (¢ox olmaz) gati H.SO, ilo qarsdindir, bir nego
damct etanol vo ya metanol slavs edilir, siss gubugla
qarighrilir va yaadirihr, Alov kananndan yasil rangs boyamr.

2. Xinalizarin gati H>50, istirikinda borat tursusu ila
goy rongh birlogma smols gotirir:

011 Q OH 0
oH A
J/H/T\ r + HiBOy = 'LJ ?J\j + 2H0
1
OH O O

Boratin toyin clunma sarhaddi 0,06 mkq-dir. Rangli 1onlar
(Fe(IIl), Cu(l’), Ni(ll), Cr(HI} va s.), Sb(IIl) (bela ki,
xinalizarinfs analoji birlagma omola gstirir) va boyiik migdar J
gonur rangli J, ayirmagqla toyinata mane olur.

Reaksiyamin yerina yetirilmasi. Farfor kasaya bork borat
va ya borat ionlart saxlayan moshlulun buxarlanmasindan
alinan quru qahqg yerlasdirilir, 2-3 damei xinalizarin mohlulu
va 5-6 damei gati /1,50, olava edilir. Gy renglonmo vo ya gy
¢okiintii misaide olupur. Xinalizarinin  qati  HSO,-ds
mohlulu bandvsavi ranghdir,
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Karbonat

Karbonat tursusu H,('O; ancaq suly mohlulda
moveuddur. Normal goraitda (1 atm, 18°C) doymus sulu
mohlulda 0,04 M (O, ohlur. Sulu mshlulda asagidaki
tarazliqlar méveuddur:

H,0+CO, & H,CO, & H' + HCO; ¢<>2H" +COY¥

H,CO, gliciinii {(pK, =6.35; pK.,,=10,30)
qiymatlandirarkan nazora almaq lazimdir ki, mohlulda H*
lonunun gatih@r hall olmus CO.,-min iimumi miqdarindan
asitlidir. CO,-min boyiik hissasi zoif hidratlasmsdir.

_ €O oo
[7,C0;]

Bu hesablama ils pK,, ;=3,70.

Ammontum karbonat, golavi metallarin karbonatlar,
galovi va golovi-torpaq metallarimin hidrokarbonatlan suda
hall olur. Az hall olan Li,CO; nuistasnalg taskil edir. Suda hall
olmayan karbonatlar asetat va mineral tursularda hall olur.

Tursular, homginin  CH;COQH karbonatlant CO,
ayirmagla pargalayir:

CO;” +2H* = H,0+CO, T

Karbon qazi Ca(OH): va Ba(OH)-in doymus mahlulunu
bulandirmasi ila toyin edilir:

Ca(OH), +CO, = CaCO, L +H,0
Ba(OH), +CO, = BaCO, 4 +H,0

Coxlu migdar CO;-nin buraxiimas ilo ¢okiintii hall ola bilar:

CaCO, +CO, + H,0 = Ca(HCO,),
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Mbhlulun tursulasdinlmas: zamani S¢J; ayiran S();‘ va §, 0F

ionlan C 032' ionunun toyinind mane olur, hansi ki, ahang va
barium suyu ile CaSO;, BaSO; ¢okiintilori amola gatirir. Ona
gora da hidrogen-peroksidls qizdinlma soraitinds SO va

S,07 ionlan SO?” ionuna kimi avvalcadan oksidlagdirilir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. finaq siigesina 5-6 damci
Na,CO; mohlulu va 5-6 damci 2 M HCI olava edilir.
Sonlugunda kiiracik olan siigo ¢ubuqlu tixacla smnaq giigosi
baglamir. Kiiracik shang ve ya barit suyuna toxunmahdir.
Sinaq siisasinir  qizdirilmas1 zamam bulanma miisahido
olunur.

Silikat

Sarbast silikat turgusu suda hall olmur, ancaq asanligla
kolloid mohlil amola  gotirir.  Kolloid  mshlulun
par¢alanmasindin nSiO, mH,O silikat tursusunun geli ¢kiir, »
va m c¢okma soraitindon asibdir.  Asagidak:  tursular
movcuddur: metasilikat H:Si0;, bimetasibkat «fSi;05 vo
ortosilikat H,Si(),. Mahlulda tursula:- asason H,Si0O; soklinds
movcud olur. Polimer kondenslosms noticasinda polisilikat
turgusu amsla gzlo bilar. Masalon:

21,810, = (OH),Si — O - Si(OH), + H,0

HSiOxin tursulug  sabitlorinin - giymatlari:  pK,,=9,90;
pKa2=11,80.

Suda ancaq qalevi metallarmm silikatlan hall olur: Hall
olmayan silikatlar tursularia iglonilmoklo va ya Na;COs-la
aridilmaklo mah ula kegtrilir.

1. Durulagdirilmms turgular natrium silikat mohluluna
yavag-yavas alava edildikds ag helmosik ¢okintii (gel) silikat
t irsusu #SiQ, mH>0 ayrihr. Tursunun stratla slava edilmasilo
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¢okintii ani almmur. Silikat tursusunun tamamilo ¢okmasi
tdgin mohlul qati HCI-la quru qalig alinana kimi bir nego dafa
buxarlandmbr. Silikat tursusu tursularla iglonildikda gokiir.
Bu sokildo silikat ionunu biitin anionlar istirakinda toyin
etmoak olar.

Reaksiyamin yerins yetirilmasi. 2-3 damei silikat ionlan
saxlayan mohlula, damcilarla 2 M HCI slavs edilir va quzdinlr.
Af halmasik ¢okiintii amslo golir.

2. Ammonium duzlan tursulara nisboton silikat
mohlulundan silikat tursusunu asan ayirr:

SiOf +2H,0 = H,8i0, + 20H

2H,0+2NH; =2NH, +2H,0*
SiO;” +2NH, = 2NH, + H,Si0, |

Bu reaksiya ila biitiin anionlar istirakinda silikat ionunu toyin
etmok olar.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Silikat ionlar saxlayan 4-
5 damc1 mehlula, 3 damc NH,C! mohlulu alava edilir va
qizdinihr. Ag halmosik ¢okiintii smals galir.

Fosfat

Fosfat tursusu qati mohlulda hidrogen rabitasi ila
slagalonmis tetraedrik PO, gruplan saxlayir. 50%-den asag
qatilgh mohlulda fosfat ionlar suya nisbaton 6z aralarinda
daha davamh hidrogen rabitasi yaradir. Ortofosfat tursusu
t¢asashdir: pK, /=2,15; pK,,=721; pK,.=12,33. Fosfat ionlan
bir sira metal ionlar ilo komplekslar amala gotirir, masalan;
FeHPO, , AIH,PO " vas.

Ammonium va qalovi metallarin  duzlar, hamq:inin
galovi-torpaq metallarinmn dihidrofosfatlari suda hall olur.
Li;PO, az holl olur. Suda az hall olan fosfatlar FIC! va
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CH;CCOH-da olur. FePO,. CrPO, AIPO; vo BiPO,
CH3;COOH-da holl olmur; Bif0Q, 0.5 M FINOs-da hall olmur.

1. Magqnezial qannify (MgCh, NH,CI va NH; saxlayan
mohlul) fosfat ionlan ila HCI, CH;COOH -da hall olan, NH;-da
hall olmayan ag kristallik MgNH,PO,6H,0 ¢okiintiisii amala
gatirir:

HPO? + Mg* + NH, = MgNH PO,
MgNH, PO, +3HCI = MgCl, + NH,Cl + H, PO,

MgNH, PO, +2CH,COOH = Mg(CH,COO), + NH, H, PO,

Arsenat ionu da oxsar ¢okiinti MgNH 450, verir.

Reaksiyarmn perina petirilmasi. Fosfat ionlan saxlayan 2-
3 damci moahlula, 4-5 damer magnezial qarigig slavs edilir va
qangdirihir. Ag kristallik ¢okiintii smals golir.

2. Molibden mayesi (HNO;-da (NH,)MoQOs mohlatu)
fosfat ionlan ilo sari kristallik ¢okintii ammonium 12-
molibdofosfat ¢okiintiisii omals gatirir:

PO; +3NH] +12MoO} +24H" =(NH,), P(M0,0,,), ¥ +12H,0
Cokiintii fosfat artigimida, golovids va NH;-da hall olur:

(NH,), P(M0,0,,), +24NH, +12H,0=(NH,), PO, +1XNH,), MoQ,

Fosfaun tayin olunma sorhaddi 0,5 mkq-dir. SO ,S,0;,
boyitk miqdar C7 toyinata mane olur, bel> ki, bu ionlar
P(Mo,0,,)y ionlanmi molibden goylina kimi reduksiya
edirlor. Fosfat ionlarinin tayinindan avval reduksiyaedicilor
qaynadilmagqda 6 M HNO; ilo oksidlasdirilir. Reaksiyanin
apariimasi d¢iin molibden mayesinin artigi lazimdir. Boark
ammomum npitratin 2lava edilmasi fosfat i1onlarimin tayin
olunma ssrhaddini asagr salir. Bu soraitda silikat ionu
ammonium 12-molibdofostatdan farqli olaraq HNO;-da hall
olan sarl rongli ammonium 12-molibdosilikat
(NH;) SitMo;0.9), ampolo  gatirir,  Arsenat  ionu  ancaq
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qizdirdlma zamam san (NH;)3;As(Mo3Qp9)y ¢Okiintiisii smola
gotirir.

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Fosfat ionlar saxlayan 1-
2 damci mahlula, 3-5 damci molibden mayesi alava edilir va
ehtiyatla quzdirthr. San kristallik ¢okiintit amala galir.

Arsenit vo arsenat

Arsenit tursusu zaif tursudur: pK, ;=8,10, pK,,=12,10 va
PK,3=13,40. O, hamginin zasif asasi xassa gdstorir: pK, ;=14,30;
sulu mohlulda olan tarazhq asagidaki sxemla verils bilor:

AsO, + H* «> HAsO, & AsO(OH) &> AsO* + OH

Arsenat tursusu qiivvatli tursudur, nainki arcenit: pK, ;=2,19;
pK,2=6,94; pK, ;=11,50.
Ammonium va gslovi metallarin arsenit va arsenatlari
suda holl olur. Suda hsll olmayan duzlar tursularda hall olur.
1. Giimii§ nitrat neytral miihitdo arsenit ionlar ilo san
AgsAsO;, arsenat lonlan ila iso qohvoyi Ag;AsQ, cokiintiisi
amols gatirir. Hoar iki ¢okiintii HNO; va NHz-do hall olur:

AsC +34g" = Ag, As0, 1
AsC] +34g = Ag, 450, |
Ag,AsO, + 3HNO, =34gNO, -- H,AsO,
Ag AsO, + 6NH, =3 Ag(NH.,)! + AsO}"

Arsenitin tayin olunma sarhaddi 0,15 mkq-dur. Arsenatin tayin
olunma sarhaddi 2 mkq-dir.

Reaksiyamn yerins yetirilmoasi. Arsenit (arsenat) ionlan
saxlayan 2-3 damct mahlula, 2-3 damct AgN 73 mohlulu slava
edilir. San (qahvayi) ¢okiintii amala galir.

2. Yod mohlulu neytral vo zoif qolovi miihitds
AsO;” jonunu 4sO; ionuna kimi oksidlagdirir:

AsO, +J, +2H,0 = H, 450, +2J " +2H*
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Tarazlipin saga yerdayismosi igiin mohlula NaHC(Q; slava
edilir, yodun gonur rongi itir. Arsenitin toyin olunma sarhaddi
5 mkq-dir. Turg mihitdo XJ arsenat ionlarim Jra kimi
oksidlsgdirir, yoni oks reaksiya gedir. Bir nego damci nigasta
alava etmok olar; gdy ranglonmoe meydana ¢ixir va ya J; Gizvi
holledicilorls — benzolla, CHCI; va ya CClslo ekstraksiya
olunur. Uzvi hoalledici tabogasi bandvsoyi—¢ohrayr rangs
boyanir. AsQ;” ionunun tayinine JO;,CIO; vo NO, mane

olur.

Reaksiyarin perina yetirilmasi. Arsenit ionu saxlayan
moahlulun 2-3 damcisina, bir ne¢a NeHCO; kristallan va yod
mohlulu damcilari alavs edilir. Yodun qonur rangt itir.

Arsenat ionlar saxlayan 2-3 damc mahlula, 1-2 damce
gatt HCI, 2-3 damci KJ. bir ne¢o damcer nisasta olava edilir.
Goy rongin amalo golmasi miigahida olunur. Nisasta ilo birliklo
bir ne¢a damc: benzol, CHCI; va ya CCl; slava edilir vo
gangdirthr. Uzvi holledici tabaqasi bondvsayi-gohrayr rongs
boyanir.

3. Arsenit vo arsenat ionlarimn AsH;-> kimi reduksiyass
metallik Mg va ya Zn-in 2 M HCI vo ya | M H:50,da
mahlulunda aparilir:

HAsO, +32Zn+6H" = AsH, T +3Zn** +2H,0
H,AsO, + 4Zn+8H" = AsH, T +4Zn™ +4H,0

AsHs-in toyinini AgNQOsla rangli birlosmonin amoala
golmasila do aparmagq olar. 9vvalca san rongli AsAgy3AgNO;s
¢okiintiisii amols galir, hansi ki, Ag-> kegmaklo garalr.

AsH, +6AgNO, = AsAg, -34gNO, ¥ +3HNO,
AsAg, -3AgNO, +3H,0 = H 450, + 3HNO, +64g ¥
Arsenin tayin olunma sarhaddi 20 mkq-dir.
AgNO3 avazina HgBr> va ya HgCl; istifada etmok olar.

HgBryla san rangli AsH{(HgBr);, qahvayi rangli AsH(HgBr)s,
qara rongli As:Hg; smalo golir. HgCly ila xlormerkurarsinlor

101



AsH,, AsH(HgCly), As(HaCl); smalo galir.

Arsenin tayinino 8 (4sHi-3 oxsar, qazsakillh SbH; amola
gaolir), sulfid ionu (AgNO; HgBr> vo HgCl, ila gara rongh
¢okiintii veran H,S ama.a galir) mane olur. $h¢ll) istirakinda
reduksiya figlin Mg va ya Zn avazina Sn tatbiq edilir. Bu zaman
Sh(lll) SbH;-a yox, Sh-a kimi reduksiya olunur:

2ShCiY +3Sn=28b ¥ +3SkCI>

Arseni qalavi mihitds mctallik A/ va ya Zn il do
reduksiya etmok olar. Qslovi mihitds Asif;-> kimi ancaq

AsO; reduksiya olunur

AsOF +3Zn+30H +6H,0 = AsH, T +37Zn(OH)¥

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Arsenit va ya arsenat
ionlar saxlayan 3-4 daract mshlula, 2-3 kasik. xirdalanmis Zn,
bir nega damecr 4 M HCT slavs edilir. Sinaq siisasi AgNO;
mohlulu ils isladidmus filtr kagizi ilo 6rtiliir. 1-3 daq. sonra
kafizda avvalca sari, soura gara loks meydana ¢ixr.

4. Magnezial qangipn (MgCl, NH,Cl /5 NH; saxlayan
mohlul) arsenat ionu ile ag rangli kristallik MgNH,AsOy6H,0
¢okiintii amala gatirir, hansi ki, HC! vo CH;COOH-da hall olur,
ancaq NH;-do hall olmur:

HAsOYF + Mg™ + NH, = MgNH , 450,

Fosfat ionlan maqnezial qarsigla analoji reaksiyaya girir.
Arsenit 1onlar1 magnezial qangiqda ¢ékmiir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Arsenat ionlar: saxlayan
2-3 damci mohlula, 2-3 damc1 magnezial gansiq slavs edilir.
Ag kristallik ¢ékiinti amols golir.

5. Molibden mayesi ((NH,).MoO4iin HNO;-do mahtulu)
arsenat  ionlar1  ilo  ammonium  1Z-molibdoarsenat
(NH,;) As(Mo309)4 sari kristallik ¢okiinti  omols  gotirir.
Cokiintii galavilorde, NH; vo arsenatin artfinda holl olur,

102



ancaq HNQ;3-ds Iall olmur.
AsOY +3NH | +12MoOF +24H" = (NH ,); As(M0,0y0), V +12H,0

Arsenatin toyin olunma sarhoddi 10 mkq-dir. Tayin olunma
sorhaddi bark NHMNOs-in dlava edilmosilo asag: diisir.
Molibden mayesinin  artifinn - alava etmok va mohlulu
quzdirmaq  lazimdir.  Reduksiyaedic:lor S0 ,8,02 va §°
toyinata mane olur. Bu soraitde  fosfat ionu san
(NH 3P (Mo3010} ¢okiintiisi amalo goririr. Silikat ionu HNO;-
ds hsll olan sari rongli ammorium 12-molibdosilikat
(NH ) 3SitMo3010, 4 amplo gatirir.

Reaksiyanin yerino yetirilmasi. Arsenat ionu saxlayan 1-2
damct mohlula, 4-10 damcr molibden mayesi, bir nega NHNO;3
Kristallari alava edilir va quzdiriir. Sart kristallik ¢okiintii
amola golir.

Sulfat

Sulu mohlulda H>SO,-un dissosiasiyas biringi marholada
praktiki olara¢ tam gedir; pKg=1,92. Sulfatlarin  va
hidrosulfatlarin  ¢oxu suda  yaxsl hall olur, ancaq
hidrosulfatlar suifatlardan yaxgt holl olur. Az hall olan
sulfatlar1 Pb(Il), Ba(l), Sr(l), Ca(1l), Ag(]), Hg(l) ionlan amola
gotirir.

1. Barium xlorid sulfat ionlan il praktiki olaraq
tursularda hsll oimayan ag kristallik BaSO, gokiintiisii amals
gotirir:

SO + Ba* = 3aS0,

Toyinata SO2°,S,0i".§* vo SO;” anionlar qangigl manc

olur. S,07, S0I vs S qangi saxlayan mahlulun

sursulagdinimasi zamant tursularda hall olmayan ag kiikiird
¢okiintiisii alinir:
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S,0;7 +2H" =81 +S0, + H,0
SOy +28* +6H' =38 +3H,0

Anionlar qarigiginin analizi zamam SO; , tadgiq olunan
mohlula stronsium-nitrat moahlulu ilo tasir etdikds alinan
¢okiintiids toyin edilir. Barium-sulfat EDTA-da hall olur.

Reaksiyarmin yerina yetirilmasi. Sulfat ionlar saxlayan 2-
3 damci1 mohlul, bir ne¢a damer 2 M HCl-la tursulasdirilir, 1-2
damac1 BaCl; mahlulu alavs edilir. Ag ¢okiintii smols galir.

2. KMnO, istirakinda barium xlorid SO; ionlar ilo agig-
qirmizi va ya acig-qirmzi-banédvsasyi rangli izomorf kristallar
(BaSO, va KMnQO,) smalo gatirir. Mohlula ¢okiintiilarls birlikda
reduksiyaedicilorin — H,0; H,C,0, NH,0OH slavs edilmoasi ila
¢okiintii rongli qalir. ©gar ¢ékiintiili moahlula 3-5 dama efir
alava edilarss, ¢okiintii fazalarin bolgii sarhoddinda flotasiya
olunur. Sulfatin tayin olunma sarhaddi 50 mkg-dir.

Reaksiya SO;  igilin spesifik deyildir, belo ki, KMnO,
biitiin kitkiird saxlayan anionlart (S*,SCN",507 ,8,02 va

s.) SO? ionuna kimi oksidlasdirs bilar.

Reaksiyamin  yerina  yetirilmasi. 2 M HCl ila
tursulasdirilmug, sulfat ionlar1 saxlayan 2-3 damci mohlula,
barabar hocmds 0,002 M KMnO, va 2-3 damet BaCl> mohlulu
alavo edilir. Cokiintiili mohlul qizdinilir, sentrafugalasdirilir va
bir nega damci 3%-li H>0» mohlulu slava edilir. Moahlul
rongsizlegir, ¢okinti 1so agiq-qmuz va ya agig-qurmuzi-
bandévsayi rangli galir.

Sulfit

8Oxin sulu mohlulu tursu xassssi gostorir (pK,,~1,89;
pKa~=7.17). H>80; molekullart mohlulda az miqdarda

movcuddur. Suda hsll olma zamani asapidaki tarazhq
miimkiindiir:
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S0, + xH,0 =50, -xH,0
SO, + H,0 = H,80, (bu reaksiyann sabiti <<1)
SC, -xf,0 = HSO, + H.O" +(x-2)H,0

Mbhlulun qaynadilmas) zamant SO, tam kanarlagdirila
bilor. Soyudulma zamanm SO»7H;O kristalhidrat ¢okiintiisi
alinir. Sulfitlari1 ¢oxu suda hall olmur, ancaq HCl-da holl
olur. Suda ancag ammonium va galovi metallanin sulfitlar va
hidrosulfitlari holl olur.

Hidrosulfi:lor mohlulda 2 tautomer formada
moveuddur:

HO O H
A4 N/

= /S\\
i/
I J o

Sulu mohlulda SO. yavas-yavas SO;™ ionuna oksidlasir.

1. Barium xlorid sulfit ionlar il tursularda hall olan ag
¢okiintii BaSO; smola gatirir:

SO} +Ba> =BaSO, 4 .
" BaSO, +2H* = Ba® + H,0+50, 1
Reaksiyamn yerina yetirilmasi, Sulfit ionlar saxiayan 2-3
damci mahiula 2-3 damer BaCl; alavz edilir. Ag ¢okiintii amolo
galir.
2. Minerz]l tursnlar suda holl olan va hall olmayan

sulfitlori SO, ayirmaqla parcalayir, SO, reduksiyaedici
oldugundan J>vo KMnQ, mahlulunu rongsizlasdirir.

SO, +J, +2H,0=S0; +2J" +4H"
580, +2MnO; +2H,0 =580, +2Mn** +4H"

S0 tayinina S,0; va S* mane olur: tursulardmima
~ Zaman S,0;" ionu SO, $% ionu iso H,S amols gatirir, hansi
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ki, J> vo KMnO, mohlulunu rongsizlosdirir. Anionlar
qarnsigimn analizi zamam tadgig olunan mohlula stronsium
nitratla tosir etmoklo ahnan ¢okiintiids SO? tayin edilir.

Reaksiyanin yerina yetirilinasi. Sulfit ionlarn saxlayan 2-3
damci mohlula, 2-3 damcr 1 M H.SO; va 1-2 damer duru
KMnO; mohlulu slavs edilir. Qizdirtldigdan sonra KMnO,
moahlulu rongsizlosir. KMnQ, avazinoe bir nego damci nisasta
olavo edilmis J; mohlulundan istifads etmok olar. Géy
ranglonmanin itmasi miisahida olunur.

Tiosulfat

Tiosulfat tursusu A,S,0; sulu mohlulda davamh deyil veo
SO; va § ayirmaqla pargalanir. O, birinci marhalads tamamils
dissosiasiya edir, pK,»=1,70. S,0;" ionunun qurulus formulu
bels verila bilar:

Qolavi metallarin, Sr. Zn, Cd, Ni, Co, Mn va Fe(I) duzlan
vaxsl holl olur. Az holl olan Ag(l), Cull), Hg(ll), Bidll)
tiosulfatlar1 sulfidlor amolo gatirmakls su ilo qarsiigh tosirds
olur.

1. Giimiis nitrat tiosulfat ionlan ilo yavas-yavas 4g»S-o
kecan ag cokiinti 4gS,0; omoalo gatirir; ¢okiintii tez saralr,
qonurlasir vo qara qalir (proses quzdirilma noticasinda
stiratlanir):

5,07 +24g" = 4g,5,0, 4

A2,8,0, + H,0 = 4g,S + H,S0,

Qara Ag,S ¢okiintiisit qizdinlma zamam duru HNO;z-da hall
olur:
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34g,8 +8HINO; = 6AgNO, +35 + 2NO + 4H,0

8,07 ionlarinin bdyikk qatihginda AgS,0;, 4g(S,0,)>
va Ag(S,0,);” kompleks anionlart amalo gals bilar. Onlarla
tarazhgda homginin iki va coxniivali komplekslor, moasalan,
Ag,(S,0,)7, 4g,(S,0,)) ola bilor. Buna géra do 4gNOsn
artigim gétirmok lazimdir. S,07 ionunun tayinine & mane
olur, bels ki, o qara Ag,$ ¢okiintiisii amala gatirir. Anionlar
qangiginin analizi zamam  S,0] jonunun toyini, asetat
tursusu mihitinds qurfusun vs ya neytral miihitds
kadmiumla $% ¢okdiriildiikdan sonra hayata kegirilir.

Reaksiyarn yerino yetirilmasi. Tiosulfat ionu saxlayan 2-
3 damci mohlula, 3-5 dama 4gNO; moshlulu slava edilir,
qizdintir va qangdinhr. Alinan ag ¢6kiintd saralir, gonurlasir
va qara galir,

2. Turgular tiosulfat tursusu ayirmagla tiosulfatlar:
pargalayir. Tiosulfat turgusu iso SO; va S-5 pargalanir.

S,07 +20* = H,S,0,
H,8,0, = H,0+S {4 +50, 1

Mbhlulda kikiirdin  ag bulantisi migahido olunur. Bu
reaksiya ila biitiin anionlar istirakinda S,0]” jonunu tayin
etmok olar. SO;"" va §& cym vaxtda istirak etmoamolidir, belo
ki, tursulagdirma zamani reaksiya gedir.

SO;” +28% +6H' =35V 43H,0

Reakstyanin yerins yetirilmosi. Tiosulfat ionlan saxlayan
2-3 damci mohlula 2-3 damc1 2 M HCI olava edilir. Kiikiirdiin
ayrilmasi hesabina moahlul bulanur.

3. Yod moblulu turs, neytral va zoil qolavi (pH<8)

mithitda S,0; ionunu tetrationat ionuna oksidlasdirir.
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28,07 +J,=5,07 +2J°
Qolavi mahlulunda (pH 8-9) ./, disproporsiconlasir:
Jy+Ol ™ =J + HJO
sonra
4HJO+ S,0; +60H™ =4J +2507 +5H,0

8,07 ionunun tayininy SO va §° mane olur.

Reaksiyann yerina yetirilmosi. 2-3 darrc1 yod mahluluna
1 damci nigasta, 3-5 dama tiosulfat ionlar saxlayan mahlul
alava edilir. Géy mahlul rongsizlogir.

Fliorid

HF durulagdinlmis suju mahlulda tursu xassasi géstarir.
Sulu moahlulda asagidala tarazhiq miioyyan olunur:

HF +H,0 & H,O" + F 3 pk, =319,
F~+HF = HF K =5].

H atomu morkazds olmagla HF, anionu xatti qurulusa
malitkdir. 5-15 M msahlulda H,0',HF, v daha miirokkab

H,F; H,F; anionlarinin amolo golmasilo dissosiasiya gedir,

buna gors do HF giiclii tursu olur. Bu anionlar maye hidrogen
fliioridds ¢ox davamhicdir. Maye HF gox giiclii tursudur.
Ammonium, giimis vo gslavi metallarin fliioridlari suda
hall olur. Qurgusun, mis, sink va golavi torpaq metallarimn
fliioridlori praktiki olaraq suda holl olmur.
Fliiorid 1onu davamh kompleks birlaginalar amola gatirir,

mosalon: AIF,)",FeF,”  ZrF} vas.
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1. Kalsium xlorid CaCl: fliorid ionlan ile mineral
tursularda gotin holl olan, asetat tursusunda hall olmayan ag
CaF > ¢okiintiisii omala gatirir.

2F +Ca® =CaF, ¥

Flioridin  toyin  olunma  sorhoddi 40 mkg-dur.
PO> ,COY .S,0F ,SOF toyinata mane olur; onlar CaCl; il
neytral va ya zaif golovi miihitds tursularda, hamginin
CH;COOH-da hall olan ¢oékiintilor verir. AI(II), Fe(Ill), B(il),
Zr(IV), Si(IV) ionlar; istirakinda fliionid komplekslarinin smoalo
golmosi hesabina CaFz-in holl olmast kifayat gadar artir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Fliorid ionlan saxlayan
7.3 damet mahlula, 3-4 damer CaCl> mahlulu slavas edilir. Ag
cokiintii amalo galir. "

2. Sirkonium-alizarin laki xlorid tursusu miihitinds
fliorid ionlari artiginmn tasirindan pargalanir. Reaksiyam
sxematik belo gostarmok olar:

Zr(IV )~ alizarin+6F ~ — Alizarin+ ZrFy

{ qeravzi-handvgayi (sarv-yagd rong)  (rangsiz)
rangli lak )
Flitoridin tayin olunma sarhaddi 20 mkg-dir. Tayinata

SO ,8,0% PO}, 4sO) ,C,0;  ionlarnin béyik miqdan
mane olur, onlar sirkonium-alizarin lakim pargalayir. PO;

va C,0; istirakinda ovvolcadon F golovi vo ya neytral
mohlulda kalsium fosfat va kalsium oksalatla birlikds CaF’
soklinds ¢okdiirilir. Cokintii qazdirihir, duru tursu ila islanilir,
hall olmayan galiqda F tayin edilir. S0, istirakinda xlorid
tursulu benzidin mahlulu slavs edilir va sonra sirkonium-
alizarin laki il reaksiya apanlir. Sirkonium-alizarin laki HCI
istirakinda kalsium {liioridds pargalanir, lakin  qurmuizi-
bonévsoyi rangi itir. 200-dofs artig miqdar BaSOy istirakinda
10 mkq CaF’; tayin etmak olar.

Sirkonium-alizarin laki amil spirtinda hsll olur. Bu
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moahlulu flioridin sulu mahlulu ils birlikda ¢alxaladigda iizvi
halledici tabaqasi yagil rangs boyanir.

Alizarinin avazina xinalizarin, purpurin, ksilenol-narnnci,
erioxromsianin ds gotiirilo bilor.

Reaksiyarmn  yerivs  yetirilmasi. 1) Alizarin  moahlulu
damcisina sirkonium(IV) ionlan saxlayan m:hlulun damcilan
dlava edilir va qangdinhr. Qirmizi-bondvsayi ¢okiintii amalo
golir. Cokiintiili mahluia fliond tonlart saxlayan 5-6 damci
mohlul alavs edilir. Qirmizi-banévsayi rang itir, mahlul yasil-
sari rangs boyanir.

2) Kagizin kanarina sirkonium-alizann laki hopdurulur,
qurudulur, 50%-li CH;COOH mahhulu damey ary ils 1sladilir vo
quru lskoya fliorid ionlari saxlayan nzytral moshlufun
damcilan slava edilir. Kagizda san loka meydana ¢uxar. O
xiisuson kafizin axs torafinds yaxsi miisahids olunur. Ogar
fliorid azdirsa, reaksiyam stiratlondirmak iigiin kagiz isti suda
saxlamaq lazimdir.

2.4.2. IKiNCI QRUP ANIONLARI
Sulfid

Hidrogen-sulfidin doymus sulu mohlviu 0,1 M H,S (1]
atm, [8°C) saxlayir. H,S-in tursulug sabiti: pK, ,/=7,00;
pKe=12,89. Ammoniun, Mg, Cq, Sr, Ba va galovi metallarin
sulfidlari suda holl olur. Sulfid ionu giicli asasdir:

S*™ + K,0=HS +0H ;pK, =111

1. Giimis nitrat sulfid ionlan ilo NH;, Na:S>0; vo KCN-
da hall olmayan, anca¢| qizdirilma zamani 2?2 M HNQO;.da hall
olan qara 4g,S ¢okiintiisii amolo gatirir:

S +24g = Ag,S{
34g,S +8HNO, = 6A4gNO, +35 + INO +4H,0
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Biitin anionlar istirakinda qara Ag.S c¢okiintisiniin amoala
galmasi ils S* ioniunu toyin etmok olar.

Reaksiyania yerina yetirilmasi. Sulfid ionlan saxlayan 1-
2 dameci moahlula, -2 damc1 AgNO; mahlulu alava edilir. Qara
¢okiintii omolo golir.

2. Pb(OFE); hidroksikompleksi sulfid ionlan ils
qizdirilma zamait 2 M /INJs-da hall olan qara PbS ¢okiintiisii
amala gatirir:

ST 4 Ph(OH)? = P5S{ +40H~
3PbS + 8HNO, = 3PH(NO,), +3S +2NO +4H,0

Sulfidin tayin olunma sarhaddi 1,8 mkq-dir.
Pb(OIH); moahiulu qurgusun duzu mahluluna NaOH-in
artif ilo tosir edilmokla alinir:

Pb™ +20H" = PH(OH), ¥
PK(OH), +20H " = Ph(OH)]

Biitiin anionlar istirakinda qara PhS c¢okiintisiinlin amals
golmosi ilo §7 jor unu tayin stmak olar. .

Reaksiyama yerina yetirilmosi. Filtr kagizina Ph(OH);
mohlulu damecilan va S saxlayan mohlul damailan slava
edilir. Qara vo ye tiind-gonur loka alinir.

3. Durulascinlmis tursular (H>S2, va ya HC/) suda hsll
olan va az hall olan sulfidiari /1,5 ayirmagla parcalayir. H»S
xarakterik lax yumurta iyina va ya qurgusun asetat va ya
qurgusun hidrcksokompleks mohlulu ilo 1sladdmus  filtr
kagizin qaraltmasina gors layin etmak: olur.

Reaksiyaniir yerina yetirilmosi. Qaz kamerasina sulfid
jionlar1 saxlayan mohlulun bir nego damcist va ya az miqdar
bark sulfid vo bir nego damcr 2 M HC! va ya 1 M .50y alava
edilir. Kamera qurgusun  asetal va  ya  qurgusun
hidroksokompleksla isladihms filtr kagizi ila tochiz edilmis
sliga 1o ortiiliir. Kafiz garalr.



4. Kadmium duzlan sulfid ionlan ila gati HC! va ya duru
HNO;3-da hall olan sai1 rangh CdS ¢okiintiisii smala gatirir:

87 +Cd* =(dS d
CdS +4HCl = H,CdCl, + H,S§ T
3CdS +8HNO, =3Cd(NO,), +35 +2NO +4H,0

Sulfid ionunu biitiin anionlar istirakinda tayin etmok olar. §°
jiopunun CdS soklinda ¢okdirilmasindon $& jonunun digar
kiikiirdsaxlayan anionlardan ayrilmas: iigiin istifads edilir. $%
ionunun ¢okmasi igiin az hall olan kadmium duzundan -
CdCO; istifado etmok slverislidir, bu zaman SO} mshlulda
qalir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Sulfid ionlar saxlayan 1-
2 damci mahlula, 1-2 damci CdSQy,, CdCl; mohlulu vo va az
miqdar CdCO; slava edilir. Sar1 ¢tkinti smala galir. CdCO;-
dan istifads etdikds ag CdCO; ¢6kintiisii yavag-vavas saralir.

Xlorid

Sulu moahlulda HCI xlorid ionlari vo hidratlasmis proton
amoala gatirmakis tam dissosiasiya edir:

HCl+ H,0 - ClI” + H,0"

Xloridlarin ¢oxu suda vaxs: hall olur. Stibium, vismut,
qalay xloridlari, AgCl, Hg,Cls, PbCI,, Cu,Cl; az hall olur.

1. Giimiis nitrat xlorid ionlan ils HNO;-ds hsll olmayan,
ancaq NH;, (NH4)3C()3, KCN v A"(IgSng-da holl olan a{;
kasmikvari AgCl ¢okii (tiisii amols goatirir:

Cl™ + Ag* = AgCl 4
AgCl +2NH | = Ag(NH ), (I
AgCl+2(NH },CO, = Ag(NH,),Cl + 2NH HCO,
iz



AgCl+ 2KCN = KAg(CN), + KCI
AgCl+2Na,S,0, = Na,Ag(S,0,), + NaCl

Xloridin toyin olunma sarhaddi 10 mkq-dir.
Ag(NH3),C: saxlayan mahlulun HNO;3 il tursulasdiriima-
s1 zamamn yenidon AgCl ¢okiir.

Ag(NH,)CI + 2HNO, = AgCl L +2NH ,NO,
AgCl ¢okiintiisii zimils ayirmagla tiindlogir:
24gCI=24g+CL T

Hamginin giimiis nitrat SCN°, B, J va JO; ionlan ilo az holl
olan AgSCN, AgBr, AgJ va AgJOs ¢dkiintiilori amala gatirir.
AgJO; ¢okiintiisii AgCl hali olan reagentlorda hall olur. AgCi-
dan fargli olarac, AgJO;s ¢okiintiisii HNOs va H;S041:4)-ds hall
olur. AgCl-dan forgli olaraq AgSCN, AgBr va AgJ ammonium
karbonat mahluiunda hall olmur.

Reaksiyan.n yerina yetirilmasi. Xlorid ionlar1 saxlayan 2-
3 damc: moahluli, 2-3 damec1 AgNO; mahlulu slava edilir. Ag
kasmikvari ¢okiintii smoalo galir. ’

Br, J va SCN ionlarmin yiiksax miqdan istirakinda CI
jonunun tayini metodikas: toklif edilmigdir. Asetat tursusu
mohlulunda Br va J H,O;ilo oksidlasir:

2"+ H,0,+2H" =J,+2H,0

Ogar moh'ulda 8-oksixinolin is.irak edarss, o bromlagir
va ya yodlasir:

- \\‘f"'//\\‘. P /\
[ E I"‘””_i{ I \l'[J+2HJ
W A s,

v N PR S

OH 0

3, 7-diyodid-L-oksixinolin
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Turs mohlulda halogenlssmis 8-oksixinolin  AgN@Q; ilo
qarsiligh tasirds olmur. Tiosianat ionu H.0Q ila SO; vavya
(CNS): kimi oksidlosir va tayinata mane olmur. Bu metodika
ilo CI' ionunun tayini spesifik hesab edilo bilar. Xloridin toyin
olunma sorhaddi 40 mkqg-dir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi Sinaq siisosino analiz
olunan moahlul damcilari, 8-oksixinolin CH;COOH-da (1:4)
2%-1t mohinlu damcilari, H;Orin 2 M CH;COOH-da 4%-li
mahlulu damailan va 2 M HNO; damcilan alava edilir. Bir
ne¢d dog. quzdinlir. Sonra AgNQ; mohlulu damcilarla slava
edilir. Cokiintii va ya AgCl bulantist miisahido olunur.

Bromid

HCI kimi hidrogen bromid tursusu da mohlulda giicki
tursudur. AgBr, Hg,Br; HgBr; PbBrsvo CuBr az holl olur.

1. Giimiig nitrat bromid ionu ila #/NO;-da hall olmayan,
NHs-da az hall olan, (NH,),COs-da praktiki hall olmayan,
KCN va Na;S8;0;-da yaxs: holl olan zaif-sar1 AgBr ¢okiintiisii
smals gatirir. Bromidin tayin olunma sarhaddi 5 mkg-dur.

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Bromid ionu saxlayan 2-3
damc1 mohlula, 2-3 damci AgN(; mohlulu slavs edilir. Zaif-
sar1 ¢Okiinti amolo galir. (okintiinin rongi hissaciklorin
lglisiindon asilidyir. Hamiso ag ¢okiintiiiii mohlul alimr.

2. Xlorlu su (Cl;-un suda mohiulu) Br” ionunu Brr-a kimi
oksidlasdirir:

2Br~ +Cl, = Br, + 201

Sorbast Br; aynlmasi hesabina mohiul qonurlagir. Uzvi
halledicilar — CHCl;, (Cl,, CgFly narinc rongli mahlul amalo
gotirmoakla Bra-u ekstraksiya edirlor. Bromidin tayin olunma
sorhaddi 50 mkq-dur.

Xlorun doymus sulu mohtuiu (1 atm., 25°C) 0,091 M C/,
saxlayir. Mahlulda asagidaki tarazhglar mitoyyan olunur:
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Clafqaz) = Clofmohlul); pKi=1.21,
Cly(mahiul) = H' + CI + HOCL; pK>=3,38.

Belolikla, xloriu suda Cl-un tarazhq gatiigr 0,061 M-a,
HOC! isa 0,030 M-a borabardir. Buna gora do nazora almaq
lazzmdir ki, Br sarbast xlorla oksidlagir. Xlorlu suyun
artiginda mohlulun gonur rangi itir, bela ki, Br; BrCl-a kimi
oksidlosir:

Br, +Cl, = 2BrCI

Br ionunun toyinino  gicli  reduksiyaedicilor—
SOF 5,03, S* mane olur. Anionlar qangigimin analizi
zamani Br, tadgiq olunan mohiula AgNOs-Ja tesirdon alinan
cokiintiido toyin edilir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Bromid ionlan saxlayan
1-2 damc1 mohlula, 2-3 damar | M H50, va 1-2 damci xlorlu
su alava edilir; mohlul gqonurlasir, Bir nega damct CHCl;, CCly,
CsHs alava edilir va calxalanir. Uzvi holledici tabagasi narinc
rongs boyanir.

Yaodid

Sulu mohlulda yodid tursusu tamamilo dissosiasiya edir.
Yodid tursusu adi temperaturda havamin oksigem ila
oksidlogir, is1q bu prosesi sirotlondirir:

AHJ +0, =27, +2H,0

AgJ, PbJs, Hgals, HgJo, Cuals, BiJ; suda az hall olan duzlardir.

1. Giimis nitrat yodid ionlari ilo HNOs, NH;, (NHy):COs-
da hall olmayan, ancaq KCN va Nu:S;03-da yaxsi hall olan san
AgJ ¢okiintiisii omalo gatinr. Yodun tayin olunma sarhaddi 1
mkg-dir.

AgBr kimi, giimiis yodid 1 M H>50, istirakinda sinklo
garsiligh tasirds olur:
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24g) ~Zn=2Ag L +Zn* + 24

Reaksiyamn yerina yetirilmosi. Yodid ionlar1 saxlayan 2-
3 damci mohlula, 2-3 damc AgNG; mohlulu slava edilir. San
¢okiintii amola galir.

2. Xlorlu su J- jonunu J>-a kimi oksidlasdirir. Bu zaman
mahlul qonurlagir, nisastanin olavs edilmosi zamani iso goy
rongds olur. Uzvi halledicilor (CHCL, (1, CsHg) yodu
bonévsoyi-¢ahrayl rongs boyamagla ekstraksiva edir.

2J7+CL =2CT + J,

Yodidin tayin olunma sarhaddi 40 mkg-dir.
Xlorlu suyun sonrzki alava edilmasila raag itir. belo ki, J;
yodat ionuna kimi oksidlasir.

J, +5Cl, + 6H,0 =2J0; +10CI" +12H"*

Br  vo J birlikda istirak ctdikds onlan toyin etmok
mimkiindiir. B vo J saxlayan mohlula yavas-yavas xlorlu su
slava etdikds {izvi halledici tabaqgasi avvalca bandvsayi-gohray:
rongs (J2) boyanir, sonra rongsizlasir va nohe.yot narincy rang
(Br;) amols galir.

J  ionunun  toyinino  giiciii  reduksiyaedicilor—
80;7,8,0;7, S mane olur. Anionlar qansiginin analizi
zamam J lonu tadqiq o unan mohlula 4gNO- ila tasir ctdikda
alinan ¢okiintiids tayin edifir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Yodid ionlar saxlayan 1-
2 damci mahlula, 2-3 damcr 1M /S0, 1-2 dama xlorlu su va
1-2 damci nisasta mahlulu slavs edilir. Géy -anglanma smala
galir. Nigasta avazina bir ne¢o dame1 CHCI;, CCly va ya CgHy
slava edilir va ¢alxalanilir. Uzvi hslledici tobcqosi bandvsayi —
¢ahrayi rangs boyanur.

3. Kalium (natrium) nitrit sulfat, xlorid va ya asetat
tursusu miihitinda J ionunu J>-a qador oksidlosdirir.
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2J +2NO; +4H" =J, +2NO+2H,0

Bu soraitds Br nitritla oksidlogmir. J ionunun toyinina
SO¥ ,8,07 ,8% ionlari mane olur.

Reaksiyam damci metodu ila sinaq siigesindo vo §iiga
lovhads aparmagq olar. J-ionunu J-a gador nitrat tursusu ilo
oksidlogdirmak olar. Yodidin toyin olunma sarhaddi 0,3 mkq-
dir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. 1) Filtr kagizina 1 dame
nisasta mohlulu, 2 M CH;COOH, yodid va KNO; olava edilir.
Goy laka va ya halge miisahids olunur.

2) 2-3 damct KJ mohtuluna, 1-2 dama 1 M HCl HSO4
va ya CH;COOQOH, 2-3 damc1 KNO> vo ya NaNO> mahlulu, bir
ne¢o damci benzol slavs edilir vo galxalamr. Benzol tabagasi
banévsayi-gahrayi rongs boyanir. Benzol avezina 1-2 damci
nisasta olava etmoak olar. Goy ranglanma miisahida edilir.

3) Siso lovhocikds 1-2 damc tursulasdinlmig KJ
mohlulu, nisasta mshlulu va nitrit mohlulu damcilarn ilo
gansdirihir. Goy ranglonmo meydana ¢ixir.

4) Filtr kagizma yodid ionlari saxlayan mahlul damcilar
slava edilir va 1 dag. gati HNOs-da saxlanilir. Sonra nisasta
mohlulu damcilar: slavs edilir; loka gdyorir.

Yodat

Yodat tursusu giivvatli turgudur: pK,=0,17. Tursunun
qaubgn 0,1 M-dan ¢ox oldugda, o assosiasiya olunur -
(HJO3),, burada, n=2 vo ya 3-diir. Yodat tursusunu suda asan
holl olan kristallar yoklinda ayirmaq olar. Nadir elementlarin,
Ce, Zr, Hf Thva Ag yodatlar: az holl olur.

1. Giimiis-nitrat yodat ionlar ila N3 KCN va NaxS;0s-
da holl olan ag kosmikvari 4gJO; ¢okiintisii amalo gatirir.
Cokiintii AgCl-don farqli olaraq (HJO3), smoalo gotirmoklo
HNO; va H>SO~da (1:4) hall olur:
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JO; + Ag" = AgJO, 3
nAgJO, + tHINO, = nAgNO, + (HJO,),
AgJO, +2NH, = Ag(NH,), .10,

Ag(NH;3):JO;3 saxlayan mohlula f,80; alava etdikds AgJ
gokiir:

Ag(NH3)2J0-3 +3fj’?_S()3 — Ag‘] \i( _}_21’\][1-4- + 33‘()3 +4H+

Reaksiyarmn yerina yetirilmasi. Yodat iorlar saxlayan 2-
3 dama mohlula, 2-3 damer 4gNO; mohlulu alave edilir. Ag
kasmikvari ¢ékiintii omol> golir.

2. Kalium yodid turs mihitds (hatta asctat tursusu)
JO lonunu Jr-a kimn reduksiva edir; hemcinin kalium

tiosianat JO, ionunu ./>-a kimi reduksiya cdir:

JO; +5J +6I1" =37, + 3H,0
SSCN™ +6J0, +6H " +2{,0 = 3J, +511S0; +SHCN

Yodatin toyin olunma sorhaddi 80 mkc-dir. NO; va
ClO, 1onlan toyinata mane olur, belo ki, asetat tursusu
mihitinds NO;, mineral tursular mgthitind> iso ClO; J
ionunu J>-a kimi reduksiya edir:

2NO, + 2. +4H " =2NO+J, +2H,0
ClO; +6J" +6H' =3J,+Cl +3H,0
Anionlar gangiginin analizi zamant JO; ionu, tadgiq olunan
mohlula AgNO; ila tosirdan alinan ¢ékiintids tryin edilir.
Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Yodat ionlan saxlayan 1-
2 damci mohlula, 5-6 damect KJ va 2-3 damci 2 M CH;COOH
slava edilir. Yodun aynilmasi hesabina mezhlul gonurlasir.

Nisastanin slava edilmosi zaman gdy ronglonms meydana
GIXIT.
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3. Natrium tiosulfat JO; ionuru J»-a, S,0; artiginda
isa J ionuna ki reduksiya edir:

2J0;, +108,08 +12H" =1, +55,0; +6H,0
J, +28,07 =2J +8,0;
2J0; +128,00 +1247 =2J +68,0;” +6H,0

Reaksivanin yerina yetirilmasi. Yodat jonlan saxlayan 2-
3 damci mohlula, damcilarla 2 M CH .COOH, nisasta mahlulu
va Na,S,0, olavo edilir. Mohlul géy ronglanir. 2-4 damci
Na,S,0, mahluhinun olave edilmasila mahlul rongsizlasir.

Tiosianat

Tiosianat wursusu HSCN qiivvathi tursudur: pK,=0,40.
Tursu va onun téramolori iki formada olur: R-S5-C=N vo
R-N=C=S. Tiosanat ionu xassalorina gora halogen ionlarina
oxsardir. Ag(I), Hg(I), Cu{I} tiosanatlari suda az hsll olur.

1. Giimiis nitrat tiosianat icnlari 1ilo duru HNO,,
(NH,),CO-da hoall olmayuan, NH ~de zoif hall olan ag rangli
AgSCN ¢okintiisi amala gotirir.

SCN™ + Ag* = AgSCN 4

Reaksiyanmn yerina yetiriimasi. Tiosianat ionu saxlayan
2-3 damct moahlula, 2-3 darac1 AgNO, slava edilir. Ag ¢okiintl
amoalo galir.

2. DomirTII) duzlan tiosianat ionlar1 1ilo {izw1
halledicilorda (arnil spirti, dietil efiri) ekstraksiya olunan tiind-

qirmuzi rongli kompleks Fe(SCN)Y™"* | burada n=1-6, amolo
gatirir. Fe(Il1) ionlan ilo reaksiya SCN ionlan iiglin ¢ox
hassas reaksiyadir. Tiosianatin tayin olunma sarhoddi 6 mkq-
dir. Oksalat, limon, ¢axir tursusu, PO; vo F ionlan toyinata

mane olur, bela ki, onlar Fe(Ill) ilo davamh komplekslar
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amoals gatirir; CH,COO (Fe(1Il) ila qurmuzi rangli kompleks
omola gatirir); J (Fe(IIlI) ila J,-a kimi oksidlosir, bu zaman
mohlul qonurlagir).

Anionlar qangiginin analizi zamani SCN ', tadgiq olunan
moahlula AgNQO; mohlulu ilo tasir etdikds alinan ¢okiintiida
toyin edilir.

Reaksiyanin yerina yetirilmosi. Tiosianat ionu saxlayan
1-2 damci moshlula, 1-2 damci | M H,S0, va 1-2 dama FeCl,
mohlulu slava edilir. Tiind-qirtuzr ranglonms meydana ¢ixir.
Ogaor mohlulun rongi agig-qirmizidirsa (SCN - qatiign az
olduqda), 8-10 damci amil spirti va ya dietil efiri alavas edilir va
¢alxalanir. Uzvi holledici tabagasi qrrmizi rangs boyanir.

2.4.3. UCUNCU QRUP ANIONLAR!
Nitrat

Susuz HNQ, asagndak: tarazligda olur:
3HNO, = H,0" + NO; + N,0, = H,0" +2NO; + NO;

{nitronium kationu)

Su ilo durulagdirdigda tarazliq saga yonolir va adi
dissosiasiya gedir:

H, O+ HNO, = H O + NO;

HNO:;-un asas funksiyasy onun susuz HF, HCIO, va H,SO, il3
qarsiliqli tesirindan iz ¢ixir.

HNO, +2HCIO, = H,0" + NO; +2ClO,

0,1 M mshlulda HNG, 93% dissosiasiya edir. Vismut va civa
nitratlanindan basqa biitiin nitratlar suda yaxs: hall olur.

1. Domir(Il) sulfat gaty H.S0O, istirakinda NQO, ionunu
NO-2 kimi reduksiya edir, hansi1 ki, Fe/II) artigi ilo qonur
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Nitrit

Nitrit tursusu ancag duru sulu mahluilarda mévcuddur.
Bu zaif tursudur: pK,=3,21. HNO, bir-birina keg¢a bilon iki
qurulugda ola bilar:

H~0—N =0 vo H-N
[ il

Aktiv metallarin nitritlari (/) qurulusuna, az aktiv
metallanin nitritlori (/I) qurulusuna uygun golir. AgNQ, iki
formada mévcuddur: AgONO va AgNO,. Biitiin nitritlor suda
yaxst hall otur. AgNO, suda az hall olur (K.:=2,5-104). NO,
saxlayan bir neca kompleks duzlar suda az hall olur, masalan,
KgNﬂCO(NOz)a.

1. Kalium yodid duru F£Cl, H>S0, va asetat tursusu
miihitinda nitritla J>-a kimi oksidlasir.

INO; +2J +4H" =J, +2NO+2H,0

Nitritin tayin olunma sarhaddi 0,1 mkqg-dir. Oksidlasdiricilor
(JO; ,CIO; ,CrO; .MnO;)  vo  gicli  reduksiyaedicilar

(S0} ,8,0;,87) toyinata mane olur. Anionlar qangiginin
analizi zamam NO, , [ va Il qrup anionlar ¢okdiriildiikkdan va

CIO; konarlasdirildiqdan sonra tayin edilir. Reaksiyam sinagq

siisasinda va damci metodu ilo aparmagq olar.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. 1) Nitrit ionlart saxlayan
2-3 damci moahlula, 1-2 damct 2 M HC! va ya CH;COOH va 2-3
damc1 KJ mahluiu alave edilir. J, ayrilmast hesabina mahlul
gonurlagir. 1-2 damei nigsasta mohlulunun alava edilmast ila
tiind-gdy ranglonms miisahida olunur. 2) Filtr kagizina ardicil
olaraq nisasta mahlulu, 2 M CH,COOH mahlulu damcilar: va
KJ mohlulu damcilart daxil edilir. Damc: rangsiz qalmahdir.
Nitrit ionlar1 saxlayan mohlul damcilar slava edilir. Goy
ranglonmo miisahida olunur.

~
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2. Kalium permanqanat sulfat tursusu mithitinds NO,
ionlarin1 NO; ionuna kimi oksidlosdirir.

SNO; +2MnO, +6H" =5N0; +2Mn™ +3H,0

Bu zaman KMnO, mohlulu rongsizlosir. Reduksiyaedicilor
(SO;7,8,07,8% ,NCS ",J ,Br") vo béyiik rigdar CI' mane

olur. Anionlar qarsifinin analizi zaman NJ, T va Il qrup
anionlar: ¢okdiiriildiitkdon sonra tayin edilir.

Reaksiyamn  yeriro  yetirilmiasi  2-3  dama KMn0O,
moahluluna, 2-3 damc1 1 M /1,50, bir nega damci nitrit ionlart
saxlayan mohlul olave edilit va z3if qizdinlir. Mohlul
rangsizlagir.

3. Benzidin vo 8-oksixinolin asetat tu-susu miihitinda
(pH~3) nitrit ionu ils parlag-qirmuzi renglonmo va ya ¢okiintii
verir. Benzidin nitrat tursusunda diazolasir, amala galan
diazonium 8-oksixinolinls qarsiligh tasirda olaraq qirmzi
rangli azoboya amala gotirir. Nitritin tayin olunma sarhaddi 14
mkq-dir. Ancaq pH<3-dos J ionlar1 (nitrit icnu ils> J-a kimi
oksidlasir) tayinata mane olur, bu zaman mahlul qonurlasir.

Reaksiyamin  yerina  yetiribmasi.  Benzidinin  asetat
tursusunda moahlulu daracisina, nitrit jonlan saxlayan mshlul
damcts1, pH 3-3 kimi 2 M CH;COOH, bir ne¢s damcr §-
oksixinolinin etanolda va ya asetat tursusunda moahlutu va pH
5-7-ya kimi bir ne¢s damer CH;COONa moblulu alava edilir.
Parlaq-qirmmzi rang vs ya ¢okiintii meydana gixir.

Asetat

Asetat tursusu zsif tursudur: pK,=4,75. CH;C00Ag
(Ks=2,0-10°%) vo (CH;C00).Hgrdan (K.=3,0-10"%) basqa
biitlin duzlar1 suda yaxsi hall olur. Bir nego osasi asetatlar,
masalan Fe;O(CH;C0O0);0H suda az hall olur

1. Bark kalium vo ya natrium hidrosulatt bark asctatla
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toz habna salan zaman ivino gors tayin olunan ugucu
CH;COOH aynlir.

CH,COO™ + HSO, = CH,COOH T +S0}

KHSO, va ya NaHSOy il toz halina sahnma zamani HCI, Br,,
J> va ya SO; ompalo gatiran CI, Br, J, SO;” va 8,05
ionlarinin bdyiik migdan CH;COO ionunun tayinine mane
olur. Bu zaman CH3;COO ionu bu anionlarin grup reagentlari
ila ¢okdiiriilmasindan sonra tayin edilir.

Reaksiyamin  verina  yetirilmasi. CH;COQ  saxlayan
mohlul buxarlandinldiqdan sonra alinan quru qahq kigik
havangdastaya yerlasdirilir, bark KHSO, (NaFSOy) slava edilir,
yaxst garigdirtlir va toz halina sahimir. Asetat tursusunun iyi
miisahido edilir.

2. Damir(IIT) xlorid asetat jonlar: ilo neytral miihitds su
lo  durulasdirma vs qizdirma zamam 9sasi  asetat
Fe;0(CH3;COQ)sOH ¢okiintiisiine pargalanan, suda hall olan
qirmizi-gonur  rangli  Fes(OH),(CH;COO)s*  kompleks
birlasma smala gatirir. :

Fes(OH),(CH;COO0 )" kompleksi goxniivalidir. Domir
atomlar: morkozds oksigen atomlart olmagla barabar torafli
diizgiin iigbucaq quruluslu kompleks amals gatirir. Ugbucagin
har bir tarafi boyunca iki CH;COO" kérpiicik qruplan yerlasir.
Bundan basga, hor bir domir atomu bir molekul su ils
koordinasiyada olur, yani, 6zii daxilds oksigen atomlarindan
tohrif olunmusdur. Dsasi nitratin oxsar qurulugunu homginin
Cr(lIl) amoals gatirir. CH;CQOO" ionunun tayinina, Fe(lll) il az
hall olan birlasmelor amale gatiron COZ™, PO; ,S* vass. ionlar
mane olur. Anionlar gasiginin analizi zamam CH;COO 1va [l
qrup antonlari ¢okdiriildiikdan sonra mohlulda tayin edilir.

Reaksiyvamn yerina yetirilmosi. CH;COO saxlayan 1-2
~ damc: mohlula (pH 7), 2-3 damct FeCls mahlulu slava edilir va

su hamaminda qizdirilir. Qurmizi-gonur ranglonma miisahida
ohinur.
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3. Etanol qat1 >80 istirakinda CH;CO:H ila xogagalan
iya malik etilasetat efiri cmolo gatirir:

G
CH3;COOH + C,Hs0H = H;C— C + H,0
()(:lZHS

Ci™,Br™,J .80} ,S,0F .S* mane olur, belo ki, qatt 7,50,
ila tasir zamant kaskin iyli qaz aynilir. Arienlar qarigigimn
analizi zamam I va Il grup anionlan ¢okdiriidikdon sonra
CH;COQO  tayin olunur.

Reaksiyamn yerin: yetirilmasi CH;('077 saxlayan bir
ne¢d damer mohlula, 3-4 dama etanol, gqan 150, olavs edilir
vo quzdmilir. Sonra sinaq siisasi sovuq sulu stokana salinir.
Etilasetat efirinin iyi miisahida edili-.

2.5. UZVI BIRLOSMOLORIN T YINi

Qeyri-lizvi birlogmalards kation va ya unionlarn toyini
kimi fizvi birlogmalords funksional gruplarir. tayini aparlr.
Bir ¢ox funksional qruplart uygun reagentlorio birbasa
aparilan reaksiyadan amolo golsn maddonin  xarakterik
hollolmasina, ultrabandvssyi isigda tayin edilon rangina vo ya
onlann identifikasiyasi iigiin digor xassolorino gora bilavasito
kimyavi metodlarla toyin etmok olar. Adston elo maddslar
gotirmok lazimdir ki, kondensiasmo, cksidlasma vy s.
reaksiyalardan sonra amsls golen maddolor. &z ndvbasinds
uygun reagentin kémoyils asan tayin etmoak olsun.

Molekulun funksional qruplar saxlayan qalan hissasi,
birlagmonin va onun su va ya lzvi halledicilarls reaksiyasindan
alinan mohsullarin  hollolmasina, reaksivanin sirotl  vo
tamamils getmasino, reaksiya mshsullarinir. rangina vo s.
xassalorina tasir eds bilor. Belolikla, bu va ya cigar reaksiyanin
toyinat sarhaddi, birlasraslarin cyri soraitds todqiqi zamam
giiclii dayigir.
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Tipitk furksional gruplara malik dzvi maddslorin
kimyavi tadgigino baslamaq tévsiyya olunmur. Ik névbada
qeyri-lizvi vasfi analizds oldugu kimi, bu vo ya digar
funksional qrupun variyln haqqnda toxmini mslumatlar
almaq tgcin ilk n todgiqatlar aparmaq lazimdir. Uzvi vasfi
analizds ilkin todgigatin ssas moagsodi bir ne¢a elementlorin
tayini, tadgiq ecilon maddsnin tursu va ya osasi xarakterinin
mioyyan edilmasi, onun oksidlagcirici va reduksiyaedici
xassalori, rongi, tyi, orimosi, hollolmasi va s. xassalorinin
miisyyan edilmosidir,. Masalan, ogar sada ilkin tadgiqatla
azotun olmamas miioyysn olunarsa amino-, nitro-, nitrozo-,
oksiamino- va basqa azotsaxlayen qruplann tadqiqint
aparmaq lazim deyil. Bundan basqa funksional gruplarin
tayini zamani hsmiso voxiama tacriibalori aparmaq tovsiyyo
olunur. Bunun ii¢in verilmis funksional qruplar saxlayan
birlosmonin  mixtalif gatihglarinda  tocritbolor  aparilir.
Verilmis funksional gruplarin toyin® iiclin bir ne¢a dsullar
movcuddursa, bir niimuns ilo kifayatlonmak lazim deyil.

2.5.1. SPIRTLOR
1. Vanadiun(V) 8-oksixinolinat "/). Qirmiz: rongl vana-
dium oksixinolir at solvatlarimn (1) amoala golmasils suda hall
olan asag1 va benzolda hall olan ali spirtlari toayin etmok olar.

AT AN £ B
A
N 3 N / ‘-\ 7 5 | i
\ a 0--/-0 4\\ 5 S ,{"rﬁ Q- V-0 N ‘>
UG OH L R | N

OH. (ROH)«
I I

Su ils garismayan hslledicilarda, masslan, benzolda, to-
luolda, trixloretilends (1) birlosmasi boz-yasil rongs boyanr,
Birli, ikili va ya i ¢lii spirtlorin olava edilmasi zamani yasil rong
qrmiziya ¢evrilir.



Bu soraitdo fenollar, ketonlar, sads efirlar, tiospirtlar vo
aminler uygun olaraq boz-yagil, yasil va san ronglanmo verir
va spirtlorin tayinino mane ohmurlar.

Bu reaksiya ilo toyin etmok olar (mkq-la):

Metil spirti ............ 20 Amil spirti ... ... 5

Etil spirti .............. 20 Setil spirti ................ 6,5
fzopropil spirti ....... 20 Benzil spirti ............... 5
n -Butil spirti ......... 20 Tksiloheksanol .......... 10

1 ml-do I mq vanadium (V) saxlayan mohlul, 6%-li
asetat tursusunda 8-oksixinolinin 1 ml 25%-li mohlulu ils
islonilmakls reagent hazirlanir, sonra alinms qarisiqg 30 ml
benzolda ¢alxalanir. Reagentin banzolda mohlulu sutka
arzinda davambhdir.

Reaksiyamn  yerina yetirilmasi. Analiz olunan sulu,
benzollu vo ya toluollu moshlul damcisina 4 dame reagent
olavo edilir. Qarisiq dévri ¢alxamlmagla 60°C-ds su
hamaminda qizdirilir; 2-8 daq. sonra reagent mohlulunun boz-
yasil ronginin qurmiziya doyisdiyi misahids olunur.

2. Lukas reaktivi. Oyronilon maddads birli, ikili vo ya iig-
li spirtlorin olmasmi miisyyanlasdirmok iiciin Lukas reakti-
vindan istifada olunur. Dgoar spirt birlidirss, Lukas reaktivi ila
tosir etdikds analiz olunan mahlul soffaf qalir, ikili spirtda —
mohlul bulanir, spirt tigliidiirsa alkilhalogenidin yagli tabaqasi
amoels golir. Birli spirtin ZnCl; ils tosiri zamani uygun spirtd
nisbotan giiclii tursutuq xassasino malik birlasma alinir:

| cl]
R-OH + ZnCl, = H R0 — Zn<
L Cl

Ikili spirtin sink xloridla analoji birlasmasi suda az hall olur.
Lukas reaktivi 110 q susuz sink xloridin 100 ml qati HCI-
da hall edilmosils hazirlanir.
Reaksiyamin yerina yetirilmasi. 3 damci analiz olunan
mohlula 0,5 ml Lukas reaktivi slava edilir, qarisiq galxalanir
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va 1-2 daq. sakit saxlanihir. Tayin olunan spirt iictin xarakter
olan vosfi reaksiya miisahido olunur.

3. Ammonium heksanitrat-serat(IV). (NH,),Ce(NO;); ilo
birli, ikili va tighii spirtlar reaksiya verir. Bu zaman serium
kompleksinin :pirtlo tosiri zamani mohlulun san rongi
qirmuiziya gevrilir.

40 q (NH,,' :Ce(NO3)s 100 ml 2 M HNO;-da hall ediimokla
reagent hazirlarir. Suda hall olan spirtlor iiglin sudan, oks
halda iso su-aseton qangigindan istifads etmaklo reaksiya
aparilir.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. €,5 ml reaktiv mahluluna
1 mi su va ya dicksan va 1-2 damci ar.aliz olunan mshlul slava
edilir. Spirt istirakinda mohlulun sar rongi qurmuzi rango
cevrilir.

3. Kalium peryodat. Bir-birilo zlagadar -OH qruplarina
malik ¢oxatomlu spirtlor, mosalan, glikol, gliserin, eritrit,
mannit va s. soyuq yodat tursusunda pargalamir, formaldehid
V3 garigqa tursusu amoalo golir.

CH,OH(CHOH),  CH,OH +niJO, =
= 2CH,0+ (n-YHCOOH + HIO, + H,0

Polioksibirlagmolori tayin etmok iigiin tadqiq olunan
madds peryodatla islonilir va sonra tayin edilir, mosalon,
formaldehid fuksinsulfit tursusu ila reaksiyada.

Asapida bir nego polioksibirlasmolorin toyin olunma
sarhadlorinin (m'<q) qiymoatlari verilmisdir:

Etilenglikol ............... 5 Levuleza ................. 12,5
Qliserin .................. 2.5 Laktoza ................... 25
Mannit ........... e 5 Saxaroza .................. 25
Qlikoza .................. 2,5

Reaksiyamin yerina yetirilmasi. Sinaq siigasinds tayin
olunan maddani 1 suda vs ya etanolda mahlulu damcilar, 5%-
li kalium peryodat mohiulu damalan va 10%-li S0,
demcilar ilo qangdirilir vo qanisiq 5 doq. sakit saxlambr.
Yodat tursusunun artir S0in doymus sulu mahlulunun bir
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ne¢o damcisy ila reduksiya edilir, sonra nimuna fuksinsulfit
tursusu damcilari 1lo iglonilir. Bir azdan sonra qirmizidan goéya
kegan ranglonms miisahids olunur.

Fuksinsulfit tursusu 0,1%-li fuksin mohlulu rongsizlosona
kimi SO, buraxilmagla hazirlanir.

2.5.2. FENOLLAR

1. Damir(III) xlorid. Yenollarin mohluluna Fe(Hl) ila
tasir etdikds pH-dan asih olaraq miixtalif tarkibli kompleks
birlogsmolorin omals golmasi naticasinds mohlul gdéy vs ya
bandvsayi ranga boyanir. Fenol téramolari  komplekslarinin
rangt ohomiyysthh  doracoda forqlona  bilor.  Masalan,
fenolsulfotursu qirmizi va ya tind-qirmizi, p—oksibenzoy
tursusu sari, hidroxinon gby-qara, pirokatexin téramalari va
2-naftol vyasil rang verir. Mctaavazli fenollarimin rangi domir
xlorid slavs etdikds az intensiv olur, bozan 1s3 iimumiyyatlo
miisahids olunmur.

Reaksiyamin yerina yetirilmosi. 3-5 damci tadgig olupan
moahlula, 2-3 damci FeCl3-in 0,1 M HC/-da 1%-11 mahlulu slava
edilir va rang amala galmoa miisahida olunur.

2. Nitrit tursusu (Liberman reaksiyasi). Bir ¢ox fenollar
nitrit tursusu il p-xinoidoksima (/) izomerlason, sonra
H,SO,; (qat) istirakinda fenolun artii ilo indofenola (7/1)
kegan p-nitrozoavazedicini (/) amalo gotirir.

HO—~—’< N o 0———--{: __\,\:———NOH Ho \y N——:(_ \,\,u——-:o

—

et .

i I I

Paraavazolunmus fenollar va nitrofenollar nitrit tursusu
ila qarsihigh tasirds olmur.

Reaksiyamin  yc.ina  yetirilmasi. Mikroputada analiz
olunan maddsnin efirdo mohlulu quru galig alinana kimi
buxarlandinlir, qura qaliq taze hazirlanmis reagentin (NaNO,-
in qatr H:S0,-da 1%-h mshlulu) damcian ila islanilir va bir
ne¢d daq. saxlamlir. Sonra gansig chtivatla su damecilan ilo
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durulagdinlir. Bozan omalo golon roang bu zaman qaralr.
Qangigin 4 M NaOH mohlulu ila galovilagdirilmasindoan sonra
rangin yenidan dayismasi bas verir (cadval 2.2).

Cadval 2.2. Fenollanin Liberman reaksiyasi ila tayini

I'enol Formul Turs va gatavi mohiulda Cmin,
ranglanmasi mky
Fenol CoHOH | Giy—rgummzi-yyag !
Rezorsin 1.3-CeH (O L Qumizopgdy 5
Pirokatexin 1,2-CeH (O Yasil»>qirmizi--»tiind girmiz 5
Hidroxinon | 1.4-CefffOl), Yagil->qumzs 10
Piroqallol 1,2,3-CsHy(OH), Bandvsayi-»qonur 10
Orsin 3,5-CoHs(CHy(OH)» Sanqrmizi—al-qurmiz 5
Floroglisin 1,3.5-C H,(OH)s Qan-qurmez 10
Timol 1,5, 3-CelL(OH) (CH)(CsH7) | Yagl->qgirmez1—»goy 5
Fenilsalisilat | 1, 2-C.H.(OH) (COOC ) Yugil- squrnizi-»giy 4
(saloh)
I - naftol CioHO0H Yayl —
2 - naftol C ol l;OH Tiind-yasii -
2.5.3. ALDEHIDLOR

1. Fuksinsulfat tursusu va ya malaxit yagil. Parafuksin
(1) sulfit tursusunda xinoid qurulusun dagimas: va N-sulfin
leykosulfotursu (/) ompdlo golmoesi hesabina rongsizlosir.
Rongsiz mahlula aldehid slava etdikdon sonra bandvsayi va ya
gdy ranglonms meydanina ¢ixir. Aldehidin slava edilmasils
svvalca rangsiz mohsul (///) amolo golir, sonra karbon atomu
ilo slagali sulfoqrup aynilir vo agig-qirmiz: rangli xinoid boya
(IV) smals galir:

N -
H;N 7/< \\ - N {/\/ \;\ —
/__f o /\—.—:.—Nll f"“""’ ¢— \// \)— -NHSOCHOHR
4 RNy p—
HzN“"ﬁ)/ HaN- < >’ $O3H
I {qirpuzi) IH (rangsiz)
k N 2 RRREET Y N
;j‘:/g {( - NHSO,1 Py F,,,{ Y NHSO,CHIOH)R
HyN —¢ J sosn H,N < / =
Il (rongsiz) IV (narmce)
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Oxsar doyisikliklora basqa trifenilmetan boya ari da ugrayir.

Aldehid va fuksin (variant I) va ya malacit yasili (variant
II) arasindaki reaksiyani damci reaksiyasi soklinds farfor
l6vhasinda va ya filtr kagizinda icra etmok olar.

Reagentlor. 1. Fuksinsulfat tursusu 0,1%-li fuksin
mahlulundan rangsizlagans kimi SO, buraxraaqla hazirlanir.
2. Malaxit yasili hopdurulmus indikator kag z1. 0,8 q malaxit
yasih 6 ml su ilo qansdinlir, 3 q natrium sulfit slava edib
qizdirmaqla mohlula kegirilir. Sonra daha 2 q natrium sulfit
alavs edilir va mohlul filirlesdirilir. Soyuq sar mul filtrat nazik
filtr kagizina yerlagdirilir vo havada qovulur.

Reaksiyamn yerina yetirilmoasi. Varian: .. Todqiq olunan
maddanin suda va ya etanolda mohiulu sulfit tursusu
damcilar1 vo fuksinsufat turgusu mohlula damcilari ile
islonilir. 20-30 daq. sonra istirak edan aldehidin migdarindan
asih olaraq bondvsayi vs ya gdy ranglonms raiisahida olunur.
Bu dsulla agagidaki aldehidlorin toyin olunma sorhaddini
(mkq) miisyyanlasdirmax olar:

Formaldehid ................ 1 m-Nitrobenzaldehid ............ 40
Asetaldehid* ............... 20 0-Oksibenzaldehid ............. 100
Benzaldehid* .............. 30 m-Oksibenzaldehid ............. 50
o-Nitrobenzaldehid* ..... 40 p-Oksibenzaldehid ............ 1000
Anis aldehidi*.................. 1000
Dar¢in aldehidi* ... ............. 8

(* isaro edilmig aldehidlor toz> distills edilenlandirlor).

Variant II. Neytral aldehid moahlulu damcilar) malaxit
yastli hopdurulmug indikator kagizina yerlogdirilir. Bu zaman
yasil loko amslo galir.

2. o-Dianizidin (I). Birli aromatik amin ar asetat tursusu
mithitinds alifatik va ya aromatik aldehidlorls kondenslosir.
Bu zaman 6z ndévbssinds rongli olan konderslasma mahsulu-
Siff osaslar1 amols golir. Rongli Siff asaslasmin (/7) amalo
galmasi liglin xiisusan o-dianizidin shamiyyatlidir.

H;CO OCH; I{;CO\ /0CH3
JT
H;N ( N Ny RO pyeen S == Y- N-CHR +2H;0
N . R N
I T
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o-Dianizidinin avazina bir ne¢o aldehidlorle daha ¢ox
parlaq rang amals gotiron 2,7-diaminofluorendon istifada
etmok olar.

Ketonlar az aktiv olduglarindan adaton bu reaksiyalara
mane olmur. Ancaq bir sira ketonlarin boyiik migdarinn
istirake, xiisusilo qizdirilma zamant sari, yasil vo ya qahvayi
rongli mohsullar ahinir: rong ketoimid izlorinin amala galmasila
slagadardir. Bu mahsullar aldehidlarin ¢ox az miqdarinin
tayinina mane olur.

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Analiz olunan mohlulun
damcilan 3-4 damci o-dianizidinin asetat tursusunda doymus
mohlulu ila qarigdirihr. Hatta soyuqda az ronglonmo miisahids
olunur. Reaksiyam homginin filtr kagizinda aparmaq olar.

3. p-Fenilendiamin (/) (katalitik reaksiya). Hidrogen
peroksid turs vo ya neytral mihitdo (I) birlasmoasini
Bandrovski asasi adi ila molum gara rangli xinoid birlosmaya
{11} oksidlasdirir.

jiz }IQ.HZ Nl{z
i ST,
A
/ 2P T L - — =
3f J + 3H0p — > ]/ W N :<::,> N p + 6H0
S e N
Ni, NH, NH,
i "

Cadval 2.3. Aldehidlarin o-dianizidinla reaksiyada toyini

Aldehid Formul Rang Conin,
_ soyugda quzdirdigda mkq
Formaldehid HCHO zaif-sarn gonur-narinc 50
Asetaldehid CH,CHO narnci tund-gonur kY
Paraidehid (CH:CHO); sari-yastl QIIMIZI-Gonur 4
Akrolein CH,=CHCHQ qirmuzI-gonuar bandvsayi-gonur | 0.1
Kroton CH:CH=CHCHO tiind-gqirmuzt qonur<irmiz 2
Propion CH,.CH.CHO sari-yagil qirmizi 20
Enant CH(CHCHO qirnuzi-qonur gtz 9
Anis L4-CHACHONOCH,) |tind-nannc qimmizt 2
Benzaldehid CoHCHO nartnct QIrMizI-NEnnc 3
o-Nitrobenzatdehid {CoH,(CHO)NOy {yapl-qonur GirmMIZI-qonur 5
Furfurol CHL,OCHO) qirmizi-bandvyayi |gdy-bandvsoyi 0.02
Salisil CHACHONOH) narnet narnct 5
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Oksidlasma aldehidlorin istirakinda  kifayst  qodor
siirstlonir. Bu reaksiya aldehidiarin toyini ti¢in istifads edils
bilar. Neytral mahtulda bitiin aldehidlor qara ronglonma vo ya
qara ¢okiintii amaloe gatinr.

Aromatik aldehidlor az aktivdir. Turs moahlulda alifatik
aldehidlor 6zlorini aromatik aldehidlor kimi apanr, bela ki,
aromatik aldehidlorin ¢oxu davamh san ¢okiinti vo ya san
rong amola gotirir. Alifarik va aromatik aldelidlor arasindaki
bu xiisusiyyatlor onlan {zrqlondirmoys imkan verir.

Cadval 2.4. Katalitik reaksiya ilo p-fenilendiaminin hilrogen peroksidla
oksidlaginasilo aldehidlorin tayini

Aldemd Formul | Mohlulda rangi 1 dayigmosi e
© g ___ neytral mkq
Formaldehid HCHO Vasiioqura _ Jqura 0,02
Asetaldehid CH,CHO homin homin 0,01
Propion CHCHO qonur—rgara gomur—gard 35
Enant CH((CH )sCHO lyasii—»qura |bungvgayi-sgara | 0.3
Qliserin CHACH)CHOH)CHD  [bantvyoyi- »qura|yussmul-agara 12
Kroton CH,CH-CH CHO patlig qanur—»yar 0.12
qonur—»qari B
Benzaldehid Cil;CHO sart Jhomin 1.5
I'tal 1,2-CsH{CHCY, homin | g 4
Salisi) CHACHO)CH) narnci—»sirt  |sn-rqara 0.7
o-Nitrobenzaldehid (CoH fCHO)(MNO 24 bsnOV;éi)!_i___ _ |bmdvsoyi-»qara 0.6
Anis LA-CHCHONOCH:) |parlag-#sun  |q2nur 5
Vanilin 4,3-CoHACHONOH) — {san q onur- >qura 2
(OCH;) A
Dargin CoHiCH-CH-CHQ  |manna bmdvsayi-rqara | 0.2

Reaksiyamn  yerina  vetirilmasi.  Damnc  l6vhasinds
p-fenilendiaminin etanolda tozo hazirlanmig 2%-li mshlulu
damcilar, 2 damci 2 M asetat tursusu, 2 damct 3%-1i hidrogen
peroksid mohlulu vo analiz clunan moshlul damcilan
gansdirtlir.  Aldehidlorin  bdyiik miqdarinda stiratlo, az
miqdarinda iss miisyyon vaxt oarzindan sonri rang meydana
cixit. Turs mohlulda sar1 rongin amolo golmoasi aromatik
aldehidlarin igtirakini gostarir.

Qeyd: Iki yoxlama tocriibasi aparmaq tévsiyyo olunur:
birinci — su damecilar ila, ikinci — asetat tursusu olmadigda.




2.5.4. KETONLAR

1. Natrium nitroprussid. Metil<etonlar galovi miihitds
natrium nitroprussid ils, asetat tursusu ilo tursulasdirildigda
gohrayi-bondvszyi  rangs  kegan, intensiv  qurtmuzi-sari
ranglonma verir:

[FelCN),NOT" + CH,COR+20H™ =
=[Fe{CN);ON = CHCOK]" +2H,0

Verilmis reaksiyamn mexanizmins gora nitroprussidin
NO grupuntn metilketonia garsiligh tosirindan
izonitrozobirlasmo amolo golir; eyni vaxtda Fe(lll) Fe(ll}-ya
reduksiya olunur. Bu soraitds nitroprussidin gealovi mahlulu
rongsizlosir.

Metil va ya metilen gruplart olmayan, CO gruplan ilo
slagolonmis ketonlar bu reaksiyani vermir. Metilketonlarin
nitroprussidls reaksiyasi selektiv - deyildir, belo ki, bu
reaksiyan: aktivlogdirilmis metilen grupu saxlayan biitiin
birlosmalar verr. Bels birlosmolors inden, pirrol, indol,
rezorsin va s. aiddir. Gériindiiyti kimi, dargin aldehidi
CsHsCH=CHCHO yegans aldehiddir ki, bu reaksiyam verir.
Cadval 2.5-ds b1 reakstya ila alinan birlogmalarin uygun rangi
va tayinat sorhaddi verilmisdir.

Cadval 2.5. Natrium nitroprussidlo reaksiyadz ketonlarm tayini

Birlagma ~_ Raag Cenin, MK
Asetofenon Goy 2
Aseton Aciq-gqirmza 10
Metiletilketon Agg-qurmizt 10
Metilheptanon Qonur-bandvseyi 10
Metilstearilketon Qirmiz: _ 10
Asetilaseton it Alqrmz 2
Asetoasetat efinn Nanner 4
Diasetil L Azig-qurmizi 10
Piroiiziim tursusu Qolovi mihitds qurma, 15

. ]turs mihitds boz-gonur
Asetondikarbon tarsusu B:;hd\@?ﬂ- - 15
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Reaksiyanmin yerina yetirilmasi. Analiz olunan mohlulun
suda vo ya ectanolda damcilari, 5%-li natrium nitroprussid
mohlulu damcilan vs 30%-li NaOH mashlulu damcilar ila
qansdirihir. Zsif ranglonms amalo galdikdan bir az sonra, 1-2
damci buzlu asetat tursusu alavo edilir. Qumizi vo ya goy
ranglanma metilketonun istirakini gostorir.

2. o-Nitrobenzaldehid (/). Qolovi mohlulda o-nitroben-
zaldehidin metilketonlarla garsthgh tosirindan indiqo smals
galir. Sxematik gostormok olar ki, avvalca o-nitrostirola (11}
¢evrilan  o-nitrofenillaktilketon (/) oamolo golir; daxili
molekulyar kondensasiya noticasinds o-nitrostirol indiqoya
(V) polimerlosen indolona (1V) ¢evritir:

OH
_~_-CHO o ]/E—Cuzcocnm o ACH=CHy
[ | + HyC—COCH;R — = | J\ —_ ﬂ —
SN, =-"No, "o,
! i "
0 i
L i
) ) N .
/ < — Y-'C\ PR
— [ e - Poe=d J\
S l\/ S N:-’ % o
" Hop O

' Bu reaksiya ilo asagidak: metilketonlar tayin etmoak olar
(mkg-la):

Aseton ................... 100 Asetilaseton ............. 200
Metiletilketon ......... 150 Diasetil .._.................. 40
Metitheptanon ........ 150 Asetoasetat efiri ,........300
Asetofenon .............. 50 Asetaldehid ......... ... 100

Reaksiyamin yerino yetirilmasi. Tadgiq olunan mohlul
dameilarina  o-nitroberzaldehidin 2 M NaOH-da doymus
mohlulu damailan slavs edilir, su hamaminda zoif quzdirihr va
soyudulmus qansiq 2-3 damci xloroformda  calxalanr.
Xloroform tsbaqosinin  géy ranglonmasi  metilketonun
isttrakin1  gostorir.  Metilketonlarnin spirtdo mahlulu bazan
xloroform tobagasinin yerino gdy-qirmuzi ronglonms verir,
buna gora ds onlardan kanar olmug lazimdir.,
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L5.5. KARBON TURSULARI

1. Hidroksilamin hidroxlorid. Karbon tursulan v tursu
anhidridlori asanhqla hidroksam tursusuna RCO(NHOH)
cevrilir. Zoif turs miihitda biitiin hidroksam tursular Fe(lll)
ila qarstigh tasirdo qurmiz: va ya bondvsoyi rangli kompleks
birlosma omola  gatirir.  Karbon tursularini  bilavasita
hidroksilaminla tasirdon hidroksam tursularina cevirmok
olmaz. Ovvalca tionilxloridly tasirdan tursunun xloranhidridj
alinir, hidroksilamin va galovi ily isladikds hidroksam
tursusunun duzy emolo galir. Reaksiya asagidaki sxemla gedir:

RCOOH + SOCI, = RCOCI + SO; + HCI
RCOC! + NH»OH + NaOH = RCO(NHONa) + NaCl + H,O

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Tadqiq olunan mahlulun
damcilars  mikroputada qure qaliq almana  kimi
buxarlandinlir vo ya tadqiq olunan madds 2 damc
tionilxloridlo  slonilir.  Qanigiq  quru galiga  godor
buxarlandinlir, sonra 2 damer hidroksilamin hidroxloridin
etanolda doymus mohlulu vo golovi miihito gadar 0,5 M
NaOH-n etanolda mohlulu damcilart slava edilir*va yenidon
qizdinhir. Soyudulduqdan sonra qarisiq bir nego damei 0,5 M
HCI ils tursulagdinilir va FeClyin suda 1%-li mohlulu alava
edilir. Qonur-qirmizi rang tiind-banévsoyiya kegir.

Cadval 2.6. Karbon tursulanim hidroksaimlara gevirmakla onlarmn tayini

Tursu Formul Fe(llf) kompleksinin | Cumin,

rangi mkq

Asetat CH,COGH iandvgayi-girmiz) 100
Monoxlorasetat CICH,COOH handvsayi 12
Dixlorasetat CLCHCOOR qumizi-bandvsayi 11
1-Aminoasetat FONCH,COOH bandvsoyi 15
Palmitin CHyCH,), COOH onur-banévsayi 16
Stearin CH(CH),,COO0H (onur-bandvsay 20
Kroton CH.CH=CHCGOH bandvsayi 33
L(‘Iein CHACH Y LCH=CHCH) - cirmizi-bandvsoyi H

-CO0H
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Kshraba HOOCCHCH,COOH bandvsayi 11
Limon HOOCCH,COH)(COO0H)- | bandvsayi-qirmiz -
-CHCO0H R
Fenilasetat CHCH.CO00H | qumzi-bondvsayi 11
Dargin CsH,CH=CHCOOH handvyayi
Antronil 1L2-CH NHCOOH) tiind bondvsayi 12
Ticasetal CH;COSH | bandvsay)-qurmizi -
2.5.6. AMINLOR

1. Nitrit tursusu. Birh (alifatik va ya aromatik), ikili vo
ya tghi aromatik aminlori nitrit tursusu ila reaksiyada
miiayyonlagdirmok olar. Ggar tadqiq olunan aminin xlorid
turgusunda -5°C-yo qodor soyudulmus mohlulu NaNO;
mohlulu ilo islonildikda qaz ayribrsa, madds birh alifatik
amindir, bu aminlar nitrat tursusu ilo garsiligh tasirds olaraq
azot ayirir

RNH, + HNO, = ROH + N, + H,0

Gostarilmig soraitde natrium nitrit mohlulunun alava
edilmoasi zamam he¢ bir xarici dayisms bas vermirss, ancaq
alinmis mohlula I-naftolun zaif golavi mohlulu slavs edan
zaman rangli ¢okiinti amals galirsa, bu birli aromatik amindir.
Bu zaman rangin miisahids clunmasi azoboyalarin amols
galmosi 1lo izah olunur:

Ar = NH, - HCl + HNO, = Ar - N = NCI+2H,0

HO HO
v - } i ‘\\\\'Z\ I A\\‘\
Ar— N=NC} + ‘\;\ /e Are N=N- \> + HCI
) /-'_'* 7:(\-. }7;':--‘<
<\ fﬁ\) -"/
R4 R

Xlorid turgulu aminin soyudulmus mohiuluna natrium
nitrit slava edon zaman yasil rong smola golorsa, amini ugli
besab etmok olar, bela ki, bu soraitdo axirnci rongh
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p-nitrozoazotérama omola  gotirmokla para  vaztyyatda
nitrozolasr:

/":’\r ) R N AR
N NG s OsN={ 0 AN s 0
N7 *R LY R

Bu vosfi reaksiya ancaq o vaxt misahida olunur ki,
aromatik niivads para voziyyat sarbast olsun.

Aminds  aromatik  qurulusun wtrakim  quru
xloroformda aromatik aminy susuy FeCls-lo tasirdon amalo
golon rangs asason miioyyan etmoak olar.

Ogor biitiin yazilan yoxlamalar monfi naticalor VErirsa,
todqiq olunan maddani nitrit tursusu ila qarsiliqll tosirda
olmayan iglii alifatik aminlors aid etmok olar.

Reaksiyamn  yerino yetiribmoasi Filir kagizina tadqiq
olunan maddonin HC/-da 1%.-1; mohlulu, 3 daq. sonra NaNQ,-
in 1%-li mohlulu dameilart va 3 dag. sonra l-naftolun | M
KOH-d> 0,2%-li tozo hazirianmis mahlulu damacilar slavs
edilir. Birli aromatik amin istirakinda rang miisahida olunur,
moasalon, anilin istirakinda qirmizi rang.

2. p-Dimetilaminobenzaldehid. Birli alifatik, aromatik va
heterotsiklik aminlar p-dimetilaminobezaldehidis Siff asaslan
amals gotirmakis kondenslasiriar:

T /f"*W\
RNH, + HOC-—/\ SN(CHy, = RN=CH- NG 10
\
= g

Monoaminlarls sari rangli, di- va poliaminlarle narinc
ronghi Siff osaslart amola golir. Yogin ki, bu zaman bir nego
amin gqrupu kondenslosir. Tayinat sarhaddi 0.2-2,5 mkq
intervalinda dayisir, masalan:

Anilin ............... 0,2 Benzidin ................... 0,02
[-Naftilamin ...._..., 1 o-Fenilendiamin ........ . 0,5
Benzilamin ........... I 2-Aminopiridin ........... 1,7
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Reaksiyanin yerina yetirilmasi. p-Dimetiliminobezaldehi-
din doymus sulu mahluli damcilan filtr kagrzana yerlogdirilir,
sonra tadqiq olunan aminin efirdo mohluu va ya onun
duzunun suda mohlulu damcilarn vo natrium asetat buferi
alava edilir. Filtr kagiz. 100°C-da 3 doq. quruducu skafda
saxlanilir. Miisbat reaksiyadan rongli loko amalo golir.

3. 2,4-Dinitroxlorbenzol. Birli, ikili va ve tglii alifatik va
aromatik  aminlor  praktiki  olarag  rongsiz  2.4-
dinitroxlorbenzolla sar1 rangli kondensasiya mohsullan amals
gotirmokls kondenslagirlor. Birli aminlor iigiin  asagidaki
reaksiyani géstarmoak olar:

7\ TN
OZNQ'CI + FhNR  ——= OgN==( \/::NHR+HC1

NO,

Oxsar reaksiyalar ikili va Gicli aminlarls gedir. Géstarmoak olar
ki, kondensasiyada omalo golon mohsullar dziinit xinoid
svitter-lon kimi gostarir, onlartn intensiv sar1 rongini,
xloroformda hell olmasimi va duru tursularl: tesirdon amolo
galon davaml birlagmalari tamin edir.

Birli va ikili aminlzrio reaksiyada hidrogen-xlorid smolos
golir. Ola bilar ki, geyri-tsiklik ii¢li aminlarda HCI avazins aril
va ya alkilhalogenidlar amola galsin. Piridin va onun ovaz
olunmus toramalori homginin sari rongl  kondensasiya
mohsullar verir, ancaq bu zaman qlutakon aldehidi omols
golir. Qeyd etmok lazimdir ki, kondensasiya ancaq tursu va
galovi istirak etmadan ancaq sorbast asasla gedir. -SO; va
~COOH gruplan saxlayzn alifatik amintursular va aromatik
aminlor bu reaksiyani vermir. Bu osaslan karboksil va ya
sulfogrup saxlayan amintursu va aromatik aminlor istirakinda
toyin etmak olar.

Asagida bir ne¢a xarakterik birlasimolorin  toyinat
sarhaddi (mkq-la) verilmigdir:
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Bepzilamin ............... 1.6 Piperidin ................. 3,3

Etilendiamin .............. 6 Difenilamin .............. 1.6
Anilin ..o 1,6 Dietilanilin ............... 1,7
1-Naftilamin ............. 1,7 fzoxinolin ................e. 5

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. 1) Damci [évhaciyinda
analiz  olupan  efirli  mohlul  damcilarina 1%-li
2 4-dinitroxlorbenzolun efirds mohlulu alaves edilir. Efir
buxarlandiqgdan sonra sarn vo ya gonur ronglonmo miisbat
reaksivani gostarir.

2) Ugucu amintorin duzlarinin (xloridlor, sulfatlar vo s.)
tadqigi zamani, mikrosinaq siigasinde analiz olunan moahlul
damcilarina 20%-1i NaQH moahlulu damcilart slava edilir. Agiq
stnaq siisosi 2,4-dinitroxlorbenzolun efirda 1%-1i mahlulu il
isladilmus filtr kagiz: ila baglanir. Sonra sinaq siisosi quruyana
gadar buxarlandirilir. Amin istirakmda filtr kagizinda sari
loko miisahida olunur.

2.5.7. AMINKARBON TURSULARI

1. Ninhidrin. Ziilallarin pargalanma mahsullan olan birli
va ya ikili amintursular ninhidrinls qizdirilma zamant tiind-
gdy ronglenms miisahida olunur. Bu reaksiyanin mexanizmi
miixtalif slavo reaksiyalarin getmasi hesabina miirokkobdir. 1-
Amintursuya ninhidrinle tasir etdikda avvalco ninhidrinin
reduksiyasi ilo miisayiot olunan, amintursunun oksidloymasi
gedir:

L 0
/Y’C\\ OH COOH = ‘C\ _,OH
/”\ 3¢+ R-CH (O, + NHy +RCHO + | /.

. ; J .
= © OH Nil, Sed H
b b

Miigsahide olunan ranglanmo baslangic aminturgunun
tabistindan asilidir. Biitiin hallarda bondvsayi rangl bis-1,3-
diketoindenil almnir:
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Uglii alifatik aminlor biitin aromatik aminlar Kimi
ninhidrinlo reaksiyaya daxil olmur. Qlitkoza va askorbin
tursusu ninhidrinle qirmizi-qonur loka va ya halgs smols
gotirmokls rongli reacsiya verir. Askorbin  tursusunu
amintursulardan onun AaNQ: ilo miixtalif reakstyalarina gors
forqlondirmak olar. Bu tursunun neytral vo ya turs
mohlulunda 0,5%-li NalVOp-in olavo edilmas la aminiursular
pargalanir.

Cadval 2.7. Ninhidrinle reaksiyada aminturyularin tayini

Amintursu tormul Cuzin,
— o ) mkq

Qlikogol H,N CH; COOH T 0.4
a-Alanin CHLCH (NH oo 08
-Alanin HWN CH, CH, COOH - N
Serin HO CH, CH(NH,) COOH 105
Leysin | (CHy, CHCH,CH (NH,) COOH B 0,6
zoleysin CH;CH (CHY) CH(NH) cood 0,6
Arginin HNC(=NH) NU{CHy, CH(NILy COCH | 1,0
Sistin HOO CCH(NH,) CHLS-SCH, CH(N/) CCOT | 1,2
Tirozin HO-CH -CH.CH(NH ) COOH o8 T

. o CHCHINHRCOOH Lo
Triptofan L’l “en

S E

Reagentlor 1. Sitrai. bufer mohlulunda ninhidrinin 0,1%-

1i mohlulu.

2. Bufer mahlul (pH 5): 21,0 q limon tur;usu 200 m! 1 M
Na(QH-da hall edilir va 1 |- kimi su ila durulasdsrilir.

Maksimal hassashiza ¢atmagq igiin ainhidrinin 0,1%-li
sulu mohlulundan istifads etmoak olar.

142

fv

"



Reaksivanin  yerina yetirilmasi. 1ki dameci ninhidrin
mohlulu filtr kajiizina yerlogdirilir va 100-105°C-da quruducu
skafda buxarlandirihr. Sonra 2 damai tadqiq olunan moahlui
oslavo edilir vo kagiz yeniden hamin temperaturda 5-10 daq.
qurudulur. Amintursular istirakinda goy, bondvsayi vo ya
qurmiz loako sma: 3 golir.

2.5.8. NITROBIRLOSMOLOR

1. Difenilamin. Nitrobirlogmolari  difenilamina alavs
etdikdo vo 100°C-dc arimava gadar quzdinildigda narinci-
qirmizi boyanma misahide edilir. Bu rangli reaksiyanin
mexanizmi molckulyar birlogsmanin amolo galmoesi ilo basa

caftir:
CeHs

HN ---O::TIJ R

|

CeHy O
Bu mohsullar baslangic durulasdinim.s mahsullarda hall olur.
Polinitrobirlogmolorin molekulyar birlasmoalari mononitrobir-
lagmolorin  téromalarina nisbaton intensiv rangli va daha
stabildirlar.

Asafida bir sira nitrobirlogmolorin  tayinat sarhaddi

verilmisdir (mkq -la):

Nitrometan ........ .......... 50 o-Nitrobenizaldehid ................ 1
Tetranitrometan .. ......... 0,5  o-Nitroberzoy tursusu ............ 3
Nitrobenzol .................. 0.8  2,4-Dinitroxlorbenzol ............ 0.1
p{o)-Dinitrobenzol .......... ] 2,4-Dinitrofenol ................... 0,2
I-Nitronaftalin .............. 1 2. 4-Dinitrorezorsin ............... 0,1

Reaksiyamn yerina yetirilmasi. Smnaq siigosine tadgqig
olunan maddoania efirdo vs ya benzalda mohlulu damcilarn,
difenilaminin bernzolda 5%-1i mohtulu dameilari slava edilir va
su hamamina yerlogdirilir. Hor tki s:naq siisosinds halledici
buxarlandigdan sonra sar1 rongli orinti qalir, rengin
intensivliyi istirak: edon nitrobirlasmonin migdarindan asilidir.
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2.5.9. POLIHALOGENOVOZLI ALiFATIK
BIRLOSMOLOR

1. Piridin vo natrinm hidroksid. Polihalogenavazli alifatik
birlasmolori (masslon, xloroform, bromoform, karbon
tetraxlorid vs s.) piridin va NaOH mshlulu ilo quzdirdigda
qurmizi rong miisahids olunur. Miiayyon edilmisdir ki, iki
halogen atomunun bir karbon atomu ilo alagali birlosmalari
¢ox aktivdir. Suda holl olan reaksiya mohsullan 6zini
qlutakon aldehidinin S$iff osasi kimi apara bilor. Onlar azot
atomuna polihalogen ovazedicilar birlasdikdon sonra piridin
halgasinin agilmasi ila amsla galir. Xloroform ligiin reaksiyan
asagidaki kimi yazmagq olar:

AN ]
CJ + 2NaOH —— N—=CH CHONa + NaCl + H,0
NCT

= ]
CHCh
HCl

Bu reaksiya ilo asagidaki polihalogenovazli birlasmolarin
toyinat sarhaddini (mkq-la) miisyyanlogdirmak olar:

Xloroform .............. 1 Xloralhadrat ......................... 0,5
Bromoform ............ 5 Trixlorasetat tursusu ............... 0,5
Yodoform ............. 50 Karbon tetraxlorid ................. 4.5

Reaksiyanin yerina yetirilmasi. Sinaq siisosinda analiz
olunan mohlul damcilan, 2 damc piridin va 5 M NaOH
damcilan ils iglonilir. Suda hall olmayan birlasmoleri tadqig
edan zaman asetonlu mohluldan istifads etmok tovsiyye
olunur. Sinaq siisast su hamamuna yerlogdirilir. Bir nego
daqiqs vo ya saniys oarzindo tadqig olunan maddoanin
migdarindan asili olaraq, piridin tabagasi qirmuz1 vo ya agiq-
qirmizi ronga boyamr. Sonrak: quzdirilma ila salagadar olaraq
rangin zaiflomosi va ya onun qonur va ya san rangs kegmosi
bas verir. Benzidin hidroxloridin slava edilmesi va qansigin
duru asetat tursusu ilo tursulasdirimasindan sonra banévsayi
ranglonms va ya ¢okintit miisahids olunur.
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