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On sz

Hal-hazirda atom-absorbsiya spektroskopiya {isulu
analitik kimyada on genis yaylmig fiziki-kimyavi
tisullardan biridir. Son illarda bagga tsullara nisbatan
atom-absorbsiya spektroskopiya (AAS) iisulu kimyag-
analitiklarin boyiik maragina sabab olmugdur. Bunun asas
sabablarindan biri bu iisulun genis tatbiq sahasi tap-
masidir. Atom-absorbsiya spektroskopiya lisulu vasitasi
- ilo dovri sisternda olan elementlarin aksariyyotini tayin
etmak miimkiindiir. AAS - Gisulunun segiciliyinin, hassas-
Igmin yiiksok olmasi, daqiqliyi, &l¢malerin siiratliliyi,
analiz prosesinin avtomatlagdirilmas: bu tisulun metallur-
giya, geologiya, dag-madan ve kimya sanayesinda, tibbi,
biologiya, ekologiya, yeyinti va xalq tessariifati sahasinds
genis tatbiq sahasi tapmasina sabab olmugdur.

AAS - {isuluna aid bagqga dilda ¢oxlu kitablar nagr
olunub, lakin azsrbaycan dilinds he¢ bir kitab olmadig
{ictin, belo bir kitabmn ¢ap olunmasi kimyagi-analitiklarin
boyiitk maragina sabab ola bilar.

Kitab universitet tolebleri ve kimyag¢i-analitiklar
igiin nazerda tutulmugdur.



Giris

Vollaston 1802-ci ilda giines isiginin spektrinda tiind
xattlorin olmasim1 miisahide etmigdir. Fraunqofer 1814-cii
ilda o dovr {iclin yeni olan spektroskop diizeldarak, onun
komsyi ils glines spektrinda onlarla tiind xattlerin dalga
vzunluglarmin kataloqunu dizeltdi. Bunzen rengsiz alov
veran odluq yaradaraq onun komeyi ila giinas spektrinds
tiind xattlorin yaranma sababimi aydmnlasdirdi. Milayyen
etdi ki, her bir element atomu eyni dalga uzunlugunda hom
isiggr udur, hem de sitalandirr. Kirxov bele udma
qanunlarim miayysnlasdirarak, isigin udma amsal: ile udan
atomlarin qatiigi arasinda xotti  asuUdigin  oldugunu
miiayyen etdi.

Analitik kimyada AAS dsulu lazim olan isig
manbalerinin olmadigr iigiin uzun miiddst 6z tstbigini
tapmamigdir. Homin dovrds yegana yararli isig monbayi
civa qazbosaldici lampa idi. Cive buxarinin hetta otaq
temperaturunda atom veziyyatinds olmasina osaslanarag,
Vudson 1935-ci ilda civenin toyini tgiin ilk AAS yaratd:.
Avstraliya fiziki Uols 1953 — 1955-ci illarde yarmm katod
lampalarindan istifade edarak, AAS dsulu ile oOlgmeler
apardi.  Yarnm  katod lampalann  oldugca  uygun
monoxromatik siialamna menbayidir. Uols bu tadgiqatlar
va alovlu fotometriya sinaqlarn asasinda 1957-ci ilde ilk
aloviu atom-absorbsiya spektrometri quragdirdi. Sonraki
illorde Uolsun omokdaglart Devid vo Allan bu
spektrometrda alinan ilk tacriibi noticslari ¢ap etdirdiler.
Nazori cohatdan ehtimal olundugu kimi eksperimentlor da
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AAS-ya Cihazlar1 — analiz iisulunun yiiksek segiciliys malik
oldugunu tasdiq etdi.

1961-ci ilde «Hilger ve Uolts» sirkati tersfindan
atom-absorbsiya spektrometrlorinin istehsalina baglandi.
Bu da 6z nbvbasinds AAS — {isulunun kiitlavi tetbiginin
inkigaf, yolunda ilk tekan oldu.

Hal-hazirda AAS-ya cihazlan 30-dan ¢ox sirkat
toraofinfan istehsal olunur, onlarin konstruksiyasi iss
dayanmadan tokminlasgir.



I FOSITL.
ATOM-ABSORBSIYA METODUNUN
OSASLARI

1.1 Atom-absorbsiya spektroskopiya
tisulunun noazori asaslarn

Atom-absorbsiya spektroskopiya lisulu toyin edilon
elementin atomunun rezonans analitik xattlarinin atom
buxar: halina ke¢mis niimunadan keg¢an giiaru udmasina
asaslanir. Sarbsst atomlar igiq enerjisini  udaraq,
hayacanlanmus hala kegirlar, atomlarin hayacanlanmis hali
¢ox davam etmir, onlar =107 saniyedan sonra yenidan
avvalki vaziyyatlorine qay:dirlar.

Serbast atomlar hayacanlanmamig halda (stabil
voziyystda) igiq enerjisini udmaq qgabiliyyatino malikdir-
lor. Hayacanlanmamis atomun enerjisi Eo ig1q enerjisinin
kvantlarla hv udulmasi hesabina artaraq, E;-ye qoader
yiiksalir. Rezonans giialanmasinin udma tezliyi v va onun
dalga uzunlugu A asagidaki ifads ils tayin olunur.

Ei-Eo=hv=hc/A=AE
Buada h ~ Plank sabitidir, C — ig1q stiratidir.

Is1q enerjisi elektronlart yaxin hayacanlanmig ener-
getik saviyyalors kegirma qabiliyystinae malikdir. Ona gora
ds, atom buxarlarimn isiqla siialandirilmasi zamani ¢ox az
miqdar udma xatleri meydana ¢ixar. Bu rezonans xotle-



rindan atom-absorbsiya spektroskoplarda analitik xatler
kimi istifads olunur.

Sarbast atomlarin miisyyan dalga uzunlugunda igiq
enerjisini AE udma qabiliyyati metodun asasiru togkil edir
va metodun yiisak segiciliyi bununla slagadardir.

Gotiiriilon niimunanin AAS - iisulu il analizini
hoyata kecirmok iiglin niimunani atom buxar: halina
gotirmak lazimdir, bu zaman miiayysan miqdar istilik
enerjisi sorf olunur ve atomun miieyyan hissasi haye-
canlanmus hala kega bilir.

Nimunsnin atom buxari temperaturuna godar
tarazliq halinda atomlarin hayscanlanma daracasine gore
paylanmasi Boltsman ganunu ile miisyyan olunur.

Pi £
N,-:No.—Pie"T

burada No vo Nj — hayscanlanmamug va hayacanlanmus E; -
j eneretik saviyyenin heyacanlanma enerjisi; Pj ve Po -
hayacanlanmis vo hoyecanlanmamig atomlarin statistik
cakilaridir,

A.Uolsun hesablamalanna gors T=2000°K sinkin
hayacanlanmig atomlarnin say1 7,3 10%5%-o barabardir,
T=5000'K iss 4,3 10%%-o goder artir. Hoatta an asan
hayacanlanan Na atomunun 2000-5000°K temperaturunda
heyacanlanmig atomlarmin sayl ¢ox az olduguna gora
onlar isiq enerjisini udmaq gabiliyystine malik deyildirlar.
Onlarin {imumi miqdar1 ¢ox az olduguna gora nazare
alinmir. Bu hal AA isulunun yiiksek hassashga malik
oldugunu siibut eden amillerdan biridir.



Absorbsiya prosesi zamaru elektron foton haye-
canlanmasi, yani E-Ec=hv gortine cavab versn miisyyan
tezlikli isifin glialanmas: naticesinda, asas energetik
saviyyadon daha yiiksok soviyyaya kecir. Bu zaman
verilmis tezlikli hayacanlandiran isigin intensivliyi azalr.

Molekulyar absorbsiya spektroskopiyada oldugu
kimi AAS - da Buger-Lambert-Ber ganunu qiivvedadir.

A=lg(Jo/J)=Rbc (D
burada A - optiki sixlig, Jo — silalanmanin baslangic
intensivliyi, | - kegan igigm intensivliyi, R - udma
koefisenti, b - udma qatiin qaliniigs, ¢ — tayin olunan
elementin qatih@idir.

(I) ifadesinden goriintr ki, isiqudma il qathq
arasinda asilihq xattidir, atomlagdiniciun temperaturu isa
igiqudmaya tesir etmir. Udma koefisenti R verilmig
kecidin ehtimalina proporsionaldir. Adsten, R - in daha
yuksak giymati elektronun asas veziyyatdan ona an yaxin
olan saviyyeys kegidine uygun golir (rezonanas xatt
adlanan). Natrium {igiin bu 3s - 3p (589 nm) kecididir,
névbat kegid 3s — 3p (330 nm) — bu kegid iss artiq 100
dafo az ehtimallidir, ona gora do natriumun 330 nm-ds
minimum tayinetms haddi 589 nm-don 100 dafe goxdur.
Ogar qathq C gatom/l ifade olunarsa, onda biitiin
elementar {i¢lin molyar udma kemiyyati (koefisenti) R =
107 - 10° olar. Molyar udma kesmiyystinin qiymati gdstarir
ki, AAS - dsulunun hessashig daha yiiksekdir.
Niimunenin atomlasmast ii¢iin lazim olan temperatur
2000-3000°C olmalidir. Bu temperatur arasinda atomlarin
90%-i hayscanlanmarrug vaziyystdadir va onlari shata
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eden atom va molekullar onu dayigs bilmirlar, demali
atomun udma miqdarina da tesir eds bilmirlor.

Bu fakt udma xattlorinin az miqdan ila yanas
atom-absorbsiya iisulunun daha yiiksek seciciliye malik
oldugunu gostarir.

Atomun udma saviyyssini 6lgmek iig¢in Uols
torafinden qanunlagdiriimug iki gartin yerina yetirilimasing
nail olunmalidir.
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Sakil 1. Uols saraiti

[ - gart: Abmax = Aamm, yoni atom buxarinin maksimal
udmasma uygun olan dalga uzunlugu Aamax giialanma
moanboyinin maksimal intensivliyinin dal§a uzunluguna
Aemax barabar olmalidir.

II ~ gart: da 2 26, yoni atom buxarmun udma yarim
xatti da manbanin ig1q buraxma xattinin yartm enindan de
he¢ olmasa iki dafa ¢ox olmahdir. Ogar birinci gort yerina



yetirilmirsa, atom-absorbsiya bag vermir, ikinci gart yerins
yetirilmirss, onda atomlar giialanmanin ¢ox az hissasini
udurlar. Bu atom-absorbsiyon tayininin pislagmasine
gotirib ¢ixarnir. Atomun udma xottinin yarimeni 0,01 nm-
den azdir, ona gora de uygun olan buraxma zolaginn eni
0,005 nm-dan az olmalidir.

Isigin malum olan monoxromatlasdirma {isullar1 bu
geder dar zolaghihi tomin ede bilmirlar. Ona gora atom-
absorbsiyon analizda “lento oxsar”, yani spektrin dar
zolagini1 buraxan menbalordon istifada etmak lazim golir.
Bels manbelars qazbosaldia (yeni yarim katod) vs yiikssk
tezlikli elektrodsuz lampalar1 gdstermak olar.

1.2 Atom-emisssion spektroskopiya

Atom-emission  spektroskopiya {isulu sarbast
atomlarin termiki hayacanlanmasina (alov, elektrik govs,
elektrik qugilamy, induktiv  slagelenmis plazma) ve
hayacanlanmig atomlarin v tezliyi ila slia buraxaraq (E — Eo
= hv ifadssine asasen) Oz asas vaziyyatine qayitmasina
asaslarur.

Elektronun m vaziyystindan asas veziyyaste kecidi
zamar buraxilan isigin intensivliyi | agsagidaki diisturla
ifada olunur.

Jm=BNoexp (—Em/RT)

Burada, B - sabit kemiyyotdir, No - hayacanlanmamig
atomlarimn say1, E» — hayacanlanmis saviyyenin enerjisi, R -
Boltsman sabiti, T — miitleq temperaturdur.
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Temperaturun yiiksalmasi slialanmanm intensiv-
liyinin eksponensial artmasma gotirib ¢ixarir. Bu tisulun
analitik moaqsadlor {iglin istifadesi moanbayin tempera-
turunu nisbatan sabit saxlamag: tsleb edir, bunu isa
tacrilbedo reallagdirmaq ¢otindir. Ona gors ds, atom-
emission spektroskopiya iisullarn (alovlu fotometriya,
emission spekiral analiz) nisbi standart ayilmanin 5%-dan
az olmayan naticalarini ¢ox nadir hallarda verir.

Analitik signal, atomlarin iimumi qatibfina nis-
beten az olan hayacanlanmis atomlarin qatlifindan
asihidir. Bundan bagqa hayacanlanmig atomlarin ener-
jisinin bir hissasi otraf miihit hissaciklori ile togqqugma
naticesinds istiliyin ayrilmast ile gedan proseslarda itir. Bu
hal buraxma intensivliyinin gatihgdan xatti asililigin
pozulmasina gatirib gixarr.

Emission spektrlor ¢oxxatlidirlar, bu ayr-ayn
atomlarin xatlarinin {ist-iists dligmasi qorxusunu yaradir.

1.3 Atom-fliioresent spektroskopiya

Atom fliioressent tisulu elektronlarin foton haye-
canlanmasina ssaslarur. Fliioressensiya F, yani hsyacan-
fanmig elektronlarin asas veziyyatine qayitmast ilo gedan
slalanmadir. Fliloressent gtialanmanin intensivliyi uygun
olan elementin qatiligina proporsionaldir.

Je = Jmants RC (1)

Burada Jmm, — miiayyan dala uzunlufunda gialanma
moanbayinin intensivliyi, R - verilmis elements va verilmig
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kegida xarakterik proporsional sabitdir. (I) ifadasi gosterir
ki, atom-fliioressent iisulunun hassasligl hayacanlandiran
silalanmanin intensivliyindan asihdir. 9gar hayacan-
landiran isiq menbalari zaif olarsa, onda AFS — lisulunun
hassashg: bagga tisullarin hassashindan az olar.

Elektron kegidlori sxemindan aydin olur ki, haye-
canlanmug atomlarin strafindaki hissaciklsrle togqugmasi
naticesinda giialanmasiz kecidlar yararur, bu da lazim:
signallarin azalmasina gatirib qixarir.

1.4 Atom-absorbsiya iisulunda igladilan
iimumi terminlar

Hal-hazirda atom-absorbsiya tisulunda igledilan
iimumi terminlor bir sira beynslxalq elmi tegkilatlar
torafinden razilagdirlmus terminlardir. Burada gosterilon
terminlar 1969-cu ilds Seffilde atom-absorbsiya spektros-
kopiyaya hasr olunmus analitik-kimya camiyyatinin bey-
nalxalqg konfransinda gabul olunmugdur.

Atom-absorbsiya spektroskopiya — elementlorin toyininin
analitik metodudur, serbest atomlarn isiq udma-
sina va sualandirmasina asaslarub.

Rezonans xatlar — atomun hayacanh haldan asas (normal)
hala kegdiyi zaman amalo galon xatlar.

Atom buxari — toyin edilan elementin va onun birlag-
masinin atom buxar1 halina ke¢gmasi prosesi.
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Atomlagma - analiz edilon elementin ve onun
birlogmasinin atom buxari halina kegmasi prosesi.

Istq manbayi — xarakterli udulan sitan almaq lgtin cihaz.
Bu cihaz lampadan ve qidalanma menbayinden
ibaratdir.

Yarimértiilii katod lampalar: - udulan gtiam almagq iigiin
lampa.

Elektrodsuz qazbogaldict lampa — elektrodsuz lampalarin
igarisinda {izarinden yiiksek tezlikli corsyan kegon
dolaglarin (carx) komayi ilo giliclii elektromaqnit
sahasi yaranir. Bu sahs da igarisinda 10 mq tayin
edilan elementin ugucu birlasmasi olan kvars
ampula yerlasdirilir.

Atomlagdirici — toyin edilan elementi atom buxarma
geviron sistem (alov ve odluglar).

Ufiirma - analiz edilan mahlullarin aerozola cevrilmesi
prosesi.

Ufiiriicii — mahlulu tifiiran sistem.

Ufiirmanin effektliyi — atomlagdinciya gatan niimunenin
(mahlul) miqdarmin iifiiriicitys daxil olan nisbati.

Oksidlagdirici — yanacagl alovda oksidlosdirmek {igiin
istifads olunan adi qaz.

Yanict gaz — alovda yanan zaman tayin edilon elementin
atomlagsmasini tamin edan yania qazlar.

Qaz-dagyict - analiz edilon maddenin aerozollarini
atomlagdiriciya aparan qaz.

Ufiirma kameras: ~ atomizatora daxil olmamigdan qabaq
maddani aerozola ¢eviran sistem.
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Impaktor - iri damlalan aerozola ¢eviren (iiflirms
kamerasinda daxil olan mshlulun gargisina
qoyulmus quragdirici.

Olava garigdirma sistemi — yanuc qaz ve oksidlegdirici
aerozol alova daxil olmamusdan avvel {iflirmas
kamerasmnda qangdirtlir. Belo sistemlo alinan
alovlar laminar alov adlanur.

Minimum gérma (tayinetma) haddi — verilmis statistik
etibarligla teyin oluna bilan elementin minimal
gatiligina deyilir.

Xarakteristik qatilig — elementin mshlulda A=0,0044
udma amsalma uygun olan qatiligidar.

Matrisa — toyin edilsn elements kenar komponentlarin
birgs manegilikori.

1.5 Atom-absorbsiya iisulunun bagqa
analitik iisullarla miiqaisosi

Atom-absorbsiya spektroskopiya iisulunu bagqa
spektroskopiya tsullart ile miiqaise etdikds, asas beg
faktora diggat yetirmok lazimdir. Bunlara - iisulun tatbiq
sahosinin genis dairasi, nitmunsnin analize hazirlan-
masinin sadeliyi, hassashigy, segiciliyi ve minimum tayin
etma haddi.

AAS - iisulunda analiz edilen niimunaler maye
halinda soffaf olmaldir. Diger fiziki tisullarda ise
niimunslar bark halda da ola biler.

Biitiin fiziki tisullarda doaracali ayri qurmaq xiisusi
uygun standartlar telsb olunur. AAS - iisulunda isa
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torkibinde bagsqa kompanentlar olan standartlardan
istifade etmak olar. AAS - lisulunda ¢ox az niimuns sorfi
ile eyni bir nitmunade bir nega elementi birbaga tayin
etmok miimkiind{ir. Bu metod kriminalistikada va ilan
zoharinde ¢ox az miqdar niimunade elementlorin toyini
{igiin ¢ox yararhdir. AAS - iisulunda xeta bagqa tisullarla
miiqaisade ¢ox az olur (0,1 — 1,0%). Bu tsulda biitiin
proseslor avtomatlagdinlmigdir. AAS - {sulunun an
mithim iistiinliklorindan biri de yiiksak hassashqgla,
secicilikle, az vaxt sarf etmakla eyni bir mahlulda bir ne¢o
elementi tayin etmakdir.
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II FOSIL.
UDMA MUHITI,
ONUN XASSOLORI VO ALINMASI

2.1 Alov. Alovlann xarakteristikalari,
Alovun qurulusu

Atomlagdirici, niimunsni atom buxar1 halina
geviran qurgudur. Miixtslif atomlagma isullari méveud-
dur: qizdirma, yiiksak siiratli hissaciklarle bombardman,
giiclii elektromaqnit siias: ila tesir vo s. Atom-absorbsiya
tisulunda atomlasma niimunani 2000-3000°C-dak qiz-
dirdigda basg verir.

AAS {isulunda atomlagdiric1 kimi alovdan istifada
edirlor. Alovda sarbast atomlarin amola galmasinda tokce
alovun temperaturu rol oynamir, eyni zamanda alovda
amola galen radikallar da atomlagma prosesinda istirak
edirlar.

Alov: Tarkibinds temperatur balans: saxlayan,
kimyavi reaksiyalar gedan agag temperaturlu plazmadir.
AAS (sulunda ssasen yama gazlarmn oksidlagdiricilorla
qangigindan istifade olunur. Yaruci qaz kimi propan,
propan-butan  qangify, asetilen ve  hidrogendan,
oksidlagdirici kimi hava va azot 1 oksiddan istifads edilir.
Hal-hazirda oksidlagdirici kimi temiz oksigendan ¢ox
nadir hallarda istifads edirler. Yanici qazlarin oksigenls
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gangig: yilksak yanma siiratine malik olur, ona gore da
bels alovlara nozarst etmok ¢ox ¢otindir. Aloviarmn
asagidaki sartlori ddamasi vacibdir:
1. Alov yiiksak gaffaflifa malik olmalidar.
2. Alovun 6ziiniin glialanmasi zaif olmalidir; ¢linki
modulyator bu glialanmanin miiayyan dsracedo
(Q\ gargisiru alir.
ﬁ 3. Alovda atomlagmanin effektliyi kifayst gader
A ¢ox  olmaldir. Buna  adaten  alovun
N temperaturunu artiran ve atomlasma daracasini
i yliksaldsn yanma mehsullarinin karbohidrogen
radikallar1 sabab olur.
4. Ionlagma daracasi agag1 olmalidir. Sax tenliyina
asason temperatur yiikssldikca ionlagma artir.

Mo M +e
Lngﬂ +2 lg T—6,50+Ig £ 8%
T 2 gm

burada K — reaksiyanin tarazhq sabitidir, Fi — ionlagsma
enerjisi, T — miitleq temperatur, gm*, ge -, gm - ion,
elektron ve atomlarin statistik ¢okisidir.

Bu dord telsb tez-tez bir-birins zidd olur. Yiiksak
temperaturlu alovlar niimunenin yiiksek atomlagma
doracosini tomin edir, lakin Oziiniin giliclii emissiyas:
oldugundan teyin olunan elementin atomlarmin miiayyan
hissasinin ionlagmasina sabab olur.

Alovlarin xarakteristikalar.
Propan - hava alovu: AAS isulunda an agagn

temperaturlu alov propaﬂ“'""—’"‘ha%‘ alovudur, onun

\ ‘%\E F %’1{ Fird e
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maksimal temperaturu =1920°C-dir. Alov 220 nm
sahasinde yiiksak Otiiriiciiliys ve =zaif emissiyaya
malikdir. Bu alov az davamhdir, atraf miihitin havas ilo
asan garnga bilir. Coxyarigh odluglardan istifads edarkan
bu gaz qangigun alovu stabil va davamb olur.
Oksidlasdirici alov stabildir, onda yalmz galevi metallar,
mis, quzil, giimiis, sink, kadmium, magnezium va damir
yaxs: atomlagr.

Bu alovda yalniz sezium nazara ¢arpacaq daracads
ionlasir. Bels agafi temperaturlu alovlarda giiclii
maneagilik olur. Temiz propan olmadiqda, bazi hallarda
propan - butan qangigindan istifade edilir. Belo qaz
qarigigindan istifads eden zamaru avvalce propan qixir
(onun buxarlan daha yiiksak tezyige malikdir), sonra ise
butan yanmaga baglayir. Ona gora da bels alovlarm
xarakteristikalan tez-tez dayisir.

Asetilen — hava alovu: Asetilen — hava alovu AAS
iisulunda an genig istifade olunan alovdur. Bu alovun
maksimal temperaturu 2300 ~ 2400°C arasindadir. Alovlar
icarisinda an stabil alovdur. Asetilen — hava alovunda
demoak olar ki, aksar elementlari — galevi, gslavi-torpagq,
Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Zn, Ga, Mo, Pd, Ag, Cd, In, Pb, Bi, Hg,
Au, Pt va s. metallar1 tayin etmak olar. Bu alov
elementlorin yiiksak effektivliklo atomlagmasini tomin
edir. Asetilen -~ hava alovunda yalnz golevi metallar
ionlagirlar. Liiumun jonlagma daracasi 1%, natriumun
=4%, kaliumun =30%, ribidiumun = 41% ve seziumunki iss
=65%-dir.
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Asetilen ~ azot 1-oksid alovu: 1966-a1 ilda Villison va
Amos tarafindan asetilen — azot 1-oksid alovu taklif edildi.
Bu alov kegf edildikden sonra demoak olar ki, biitiin
elementlori atom-absorbsiya spektroskopiya iisulu ila
toyin etmak miimkiin oldu. Misyyan edilmisdir ki,
ionlasma potensialt 6,5 ¢V kegmoyan biitiin elementlarin
birlsgsmelari asetilen — azot 1-oksid alovunda temamils
atomlagir. Bu alov Oziinlin  yiikssk  atomlasma
xususiyyatile bagga alovlardan ferqlenir. Analitik magsad
 Uglin yalniz reduksiyaedici asetilen -~ azot 1-oksid
alovundan istifade edilir. Bir ¢cox elementler yaliuz daxili
konusun qirmizi rangs boyanmis zonasinda (bu rong sian
radikallarmun 650 nm-de  emissiyasindan  alinir)
atomlagirlar. Asetilen -  azot 1-oksid tipik yiiksak
temperaturlu alovdur (maksimal temperatur =2950°C);
onun temperaturu ve atomlagdirma qabiliyyati alovun
stexiometriyasndan ve ig¢i hiindirliiytinden asilidur.
Asetilen - azot I-oksid alovu 190 - 850 nm arasinda
yiksak slialanmaya malikdir. Bu alovun gatigmazh:
onun Oziiniin gliclii emissiyasidir va ionlagma potensiali 5
eV-dan az olan elementlarin yiiksak ionlasma deracasidir.

Asetfilen - hava va asetilen - azot 1-oksid
alovlarinin imkanlar1 bir-birini tamamlayir. Bu alovlarin
kdmayi ila 70-2 yaxmn elementi AAS iisulu ils teyin etmak
olar.

Propan — azot 1-oksid alovu: Bu alov hal-hazirda AAS
Gsulu {glin vacib olan alovlardan sayilmur, lakin bu
alovun da bir sira lazimi xtisusiyystlori vardir. Asetilen -
hava alovunda tayin edilan elementlorin birlogmaleri bu
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alovda yaxgt atomlagirlar. Propan — azot 1-oksid alovu 200
nm-do yiiksak soffafhifa malik olmasina baxmayaraq,
Oziiniin giicki silalanmas1 vardir. Tacriibalar gosterir ki,
golovi-torpaq metallarinin toyininds bu alov daha yaxs
naticelar verir.

Alovun qurulusu.

Atom-absorbsiya spektroskopiyada istifade olunan
alovlarin hamist laminar alovlardir. Laminar alovunda
turbulent alovundan farqli olaraq, yamicai qazla oksid-
lagdirici paralel qarigdirihr.

Sakil 2. Laminar alovun zonalari.

Laminar alov {i¢ zonadan ibaratdir (gokil 2): daxili
zona, bu zona 1-ci reaksiya zonasi adlarur. Bu zona figlin
yanacagin pirolizinin radikal reaksiyalar xarakterikdir,
zonamun eni 1 mm-dan bdyiik olmur, temperaturu ise
1000°C-dan agag olur. Birinci reaksiya zonasinda termiki
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tarazliq alinmir. Bu zonada tsyin olunan elementlarin
atomlagsmasi demoak olar ki, getmir, ona godre da bu
zonadan atom-absorbsiya iisulunda istifads edilmir.

Orta zona - ikinci daxili konus zonas1 adlanir. Bu
zonada hamigs yanacagmn arhg olur, ona gors de burada
reduksiyaedici manfi yiiklenmis radikallar va molekullar
(Cz*, CN*, CO, CH*, Hz*, NHY) iistiinliik toskil edirlar. Bu
zonanin alovunun sarn-yasi ranga boyanmasi sarbast C2*
radikallarin 516,5 nm-da giialanmas: ila slaqadardir.

Laminar alovun xarici zonas: (3) ikinci reaksiya
zonasi adlanir. Burada oksidlogma reaksiyalar: axira kimi,
yoni karbohidrogenin tam yanmasina (COz ve H20) gadar
gedir. Bu zonada oksidlagdirici tesirli radikallar tistiinliik
taskil edir (H:O%, CO*, O*, OH*, NO*, HCO"). Bu zonanin
bandvsgayi-gdy rengi hemiliiminissent reaksiyalar ila
slagadardir.

2CO0+0; —» 2C0Oz2 + hv

Bu zonaya otraf havamin oksigenin diffuziyas
burada olan mshsullann temamils oksidlagmasine ssbab
olur. Ikinci zona an stabildir, baxmayaraq ki, hissaciklarin
alovda olma miiddati 10 saniyaden azdir. Buna
baxmayaraq (II) va (IlI) zonada tarazliq prosesi gedir. Bu
zonalarin markazi hissasinds temperatur, gotiiriilmiis qaz
qarigiginin maksimal temperaturuna yaxindir.

Nimunslarin alovda atomlasmas: agagidak: iki
mexanizmdan biri ile gedir: yliksek temperaturun tosiri ils
termiki ve ya sorbest radikallarin tesiri ilo radikal
mexanizmi. Bu mexanizmlorin har-hanst  birinin
tistiinliiyii elementlarin va onlarin birlagmalorinin tsbiati
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ilo alagadardir. Bu proses zamani alinan atomlar darhal
onlari ahate edoan radikalla ve birloagmalarls reaksiyaya
daxil olurlar. Ogar tayin olunan element temperatura
davamli oksidler, hidroksidler va karbidler amale getirirse
atomlagma doaracasi kaskin asagi disiir, buna uygun
olaraq, atom-absorbsiya siqnali da azalir. Analiz zamamn
bela reaksiyalar arzuolunmazdir. Belo olan halda istiliys
davaml oksidlor, hidroksidler amala getiren elementloari
(aliminium vo molibden) alovun daxili reduksiyaedici
zonasinda tayin etmok lazimdir. Karbid amsls gatiren
elementlar (silisium, volfram, vanadium) hemige istiliys
davamh oksidlor omsale gatirilor. Bels elementlorin
birlasmoleri daxili konusun yuxart hissssinda yaxsi
atomlagirlar. Alovun bu hissesinds oksid amoala galmaya
mane olan, reduksiyaedici tasir gdstaran maddalar olur.Bu
zonada karbid amalagelma demak olar ki, bag vermir.

Istiys davamli birlogma amole gatirmaysn (mis,
sink, mangan, gumus, qizil, galavi metallar) elementlari
stabilliyi yaxg1 olan ikinci reaksiya zonasinda teyin etmak
magsadauygundur,

2.2  Alovda aerozolun alinmas: va
damcilarin buxarlanmasi

Miiasir spekrofotometrik cihazlarin sksariyyatinde
aerozol almaq ti¢lin pnevmatik piiskiiriiciilorden istifada
edilir. Bu prosesin asas qanunauygunluglari yapon
tadgiqatgilar1 Nukiyama ve Tanasova terafinden ¢oxdan
dyranilmigdir. Miiayyen edilmigdir ki, aerozol hissacik-
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larinin Slgiilerine gdre paylanmas: ifiiriiciiniin konstruk-
siyasindan ve handassi parametrlorinden az asihdir.
Aerozol hissociklorinin  Olgiileri  asasan  {ifiiriiciiniin
ucundan ¢ixan hava axmnin siirstinden, sarf olunan maye
ve gazin nisbatinden asthidir. Damcilarin orta dlgiilarini
agagidakt emprik formulla hesablamaq olar:

doa=ali + v (Qm/Oq)I'S

burada i — mayeya nisbatan gazin siirati; a ve v piiskiiriilon
mayenin ozliiliytinden, sixligindan ve ssthi gerilmosin-
dan asili olan kamiyyatlardir.

Piiskiiriicliniin ucundan ¢ixan mayenin siirati,
¢ixan qazin siiratinden xeyli azdir. Piiskiiriilan havanin
tozyiginin agagt diigmasi ile damalarin orta Slgiilari da
azahr. Tanlikden goruniir va tacriibi yolla (Britski M.E)
gostorilmigdir ki, tozyigin bir nega haddi var (300kPa
atrafinda) hansi ki, bu haddan yuxar tezyigin artiritmasi
lazami effekt vermir. Daqiq natice versn iisullardan biri
kaskad impaktorlarn totbigidir. Kaskad impaktorlar eyni
tipli konstruksiyaya malik kameralardan ibaratdir.
Kaskad impaktorlardan buraxilmig aerozol axinunn
hissaciklari névba ils ¢kiir. impaktorun konstruksiyast els
hesablanib ki, har marhalada ¢tkan aerozol hissaciklsrinin
Olgtilari har sonraki moarholods ¢Okanlarden az olur.
Miayyen edilmigdir ki, analizin hassashgmnin artirilma-
sinin asas sabablorinden biri alova verilan aerozolun
dispersliyinin artirilmasidir. Bazi hallarda suyun izvi
halledicilarla avaz olunmasi zaman analzin hassashginin
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artmasi aerozolun dispersliyinin artmasi ils alagadardar.
Mbahlulda su oldugda aerozolun hissaciklarinin 35%-i
alova daxil oldugu halda, moahlulda metilizobutilketon
olduqda aerozol hissaciklarinin 65%-i alova daxil olur. Iri
damcilarin  kondenslogma kamerasinda ¢Skmosi azalmr.
Kondensasiya kamerasindan kegan aerozolun disperslik
torkibinin dayisme xarakteri gostorir ki, mshlulda su
oldugda diametri 40 mkm olan damlalarm - aerozol-
larinin 30%-1 kameraya daxil olur, comi 6%-i kameradan
kegir. Aerozolun dispersliyinin artiriimasi zamani hassas-
Iigmn yiikselmoasinin asas sababi aerozol damlalarinin
alovda buxarlanma mexanizmidir. Bu proses Sreznevski
qanununa tabedir.
dl=d; -kt (1)

Burada do vo d: — damlalarnn ilkin diametridir; ¢ -
temperatur; k - buxarlanma slrstini xarakterize edan
sabitdir. Damlalarin buxarlanma vaxh d: = 0 soraiti ila
miidyyan olunur.

t=d}/R (2)

Damlalarin tam buxar halina ke¢gms vaxti onun
diametrinin kvadratt ils slagadardr.

Damlalarin buxarlanma prosesini iki morhslays
ayirmaq olar: 1) Maye fazanin buxarlanmas: va kris-
tallasma suyunun ¢ixarilmasy; 2) berk galigin buxarlan-
mas1 (orintinin damacilarn). Hesablamalar gosterir ki,
baglangicda diametri 10 mkm olan damlalar 10* san
arzinds buxarlanir. Damlalarin buxarlanmasindan sonra
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hissaciklarin hacmi damlalarin ilk hacmine nisbaten iki
defe kigik olmalidir. Bark hissaciklarin sonraki buxar-
lanma prosesi onlann torkibinden asihidir. Bununla
alagadar iki hali geyd etmak olar: agar alovda amals galan
birlogmalarin erims temperaturlar1 alovun temperatu-
rundan agag olarsa, bu birlosmoalar tam gaz halina kega
bilarler. Alova daxil olan hissaciklarin arima tempera-
turlart alovun temperaturundan yiiksak olarsa, onda
hissaciklarin buxarlanmasi zsif gedir.

2.3. Alovda dissosiasiya va ionlasma
proseslari

Qaz formasinda kimyavi proseslerin nazari asaslari
kimyanun termodinamika bdlmasinda genis verilmisdir.
Noazoriyysys goOre yiiksak temperaturlu alovlarda
coxatomlu molekullar davamsiz olurlar, Alovda amals
galen qaz qangig asasan ikiatomlu molekulladan, sarbast
atomlardan ve ionlardan ibarat olur. Alova daxil olan
toyin edilan elementlorin birlesmalerinin parsial tezyiqi az
olur. Alovda olan qaz qarigi§: asasen yanma reaksiyasi
zamani amala golen birlesmalarden ve suyun dissosiasiya
mohsullarindan ibaret olur. Atom-absorbsiya iisulunda
tez-tez istifade olunan qaz qansiginin alovunun asas
torkibi cadvslda verilmisdir.
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Cadval 1

Alovun temperaturunun va tarkibinin yanict qaz va
oksidlagdiricinin nisbatindan asiliigi (a — parametr).
Asetilen — hava alovu

a |TLK 0 NO OH [CO, H,O0, H H,

0.60 { 2421 [ 72107 | 0.00030 | 0.00142 | 0.0529 |0.0969{ 0.00389 |0.0518
055 | 2374 [ 29107 | 0.000i4 { 0.00082 | 0.0410 | 0.0855| 0.00368 [0.0651

050 | 2317 | 95-10° - 0.00041 | 0.0298 | 0.0701 | 0.00319 10.0911
045 | 2250 | 24-10° - 0.00017 |0.0192 {0.0502 | 0.00256 | 0.118
040 {2176 | 34107 - - 0.0089 10.0254 | 6.00184 § 0.151
035 | 2076 |24 10" - - - - | 000114 |0.184
030 | 2117 23107 - - = — | 0.00155 | 0.201
025 | 2180 {4.0- 107" - - - - | 000237 | 0.226
020 | 2253 |74 107" - - . - | 0.00384 | 0.260

a T, K Nz cO HCN Csz CN Chark

0.60 | 242§ 72107 | 0.171 — — - —
0.55 | 2374 | 29-10° [ 019 — — — -
050 [ 2317 95-10° | 0222 - — — —
045 | 2250 § 24°10° | 0.249 - - - -
040 | 2170 34107 | 0279 - -
035 | 2076 24107 0305 | 0.0061 | 0.00013 — -
0304 2117 | 23-10° {0297 [ 00114 [ 0.00047 —
025 1 2180 | 4.0-107 | 0287 | 0.0145 | 0.00076 { 0.00016 | 0.106
020 | 2253 74-107 | 0273 | 0.0188 1 0.00130 | 0.00028 | 0.196

Asetilen — azot 1-oksid alovu
a [T,K 0O 0, NO OH CO, H,0

0.60 | 3199 0.0189 0.00790 | 0.00890 ; 0.0282 | 0.0360 | 0.0642
0.55 | 3200 0.0142 0.00441 | 000656 | 0.0232 | 0.0252 [ 0.0580

0.50 | 3191 0.0091 0.00191 [ 0.00419 | 0.016% | 0.0215 [ 0.0486
045 | 3165 0.0043 0.00045 [ 0.00203 | 0.0096 | 0.0130 1 0.0340
0.40 | 3113 0.00078 - 0.00040 | 0.0023 | 0.0036 | 0.0114

035 [ 3004 [ 59107 — _ — _ -
0.30 | 2876 3.3 107" — — — - —
025 | 2862 | 7.4 107 — — — _ _
020 | 2849 | 65 10 — — - — -
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a T, K H H, N; | CO | HCN CN
0.60 3199 0.0681 ;| 0.0557 | 0.455 ; 0.263 -
0.55 3200 0.0751 | 0.0722 § 0431 | 0.286 - =
0.50 3191 0.0817 1 0.0896 | 0.415 ] 0.312 - -
045 3165 0.0860 | 0.114 { 0.396 | 0.340 — -
0.40 3113 0.0852 | 0.151 0.374 | 0.371 - -
0.35 3004 0.0673 0.187 0.345 | 0378 | 0.0204 0.0091
0.30 2876 0.0457 | 0217 [ 0315 | 0367 | 0.0546 | 0.0155
0.25 2862 00469 | 0257 | 0.298 | 0.350 | 0.0567 | 0.0143
0.20 2849 0.0489 | 0257 | 0.277 | 0328 | 0.0581 0.0128

a T, K CIH; CzH CH; CzNz C vk

0.60 3199 - - - - -

0.55 3200 — - - - -

G.50 3191 — - - -

0.45 3165 - - - - -

0.40 3113 - - - - -

035 3004 0.0014 0.00047 - - -

0.30 2876 0.0118 0.00236 | 0.00017 | 0.00015 -

0.25 2862 0.0135 0.00242 | 0.00019 | 0.00014 | 0.0809

0.20 2849 (0154 0.0241 [0.00022 | 0.00012 0.189

Cadvalda Lvov tarafindan gazin tarkibi va asetilen — hava,
asetilen — azot 1-oksid alovlarimin tarkibinda asetilenin va
oksidlasdiricilarin nisbatlari, alovlarm temperaturlart hag-
qinda aparimig hesablamalarin naticalari verilmigdir. Natica
alovun temperaturunun vs tarkibinin a parametrindan
asiilig saklinda verilmigdir. a — yamici qaz va oksidlagdirici-
nin mol nisbatini xarakteriza edir. Stexiometrik proses li¢in
o = 1. Belalikla a < 1 zanginlagdirilmis garigiga uygundur.
Asetilen — havamn va asetilen — azot 1-oksidin a gira
hesablamalart 0,20 - 0.60 arasinda aparilmigdir.

Coadveldan

goriindiiytt  kimi,

alov

yamnma

mohsullart olan CQ; H:0, CO va suyun dissosiasiya
moahsullarindan OH, O, Hz, O, H, elaca da N2-dan (hans
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ki, alovda praktiki olaraq dissosiasiya etmir) ibaratdir.
Alovda amale galan birlagmaler icerisinda temperatura an
davaml birlegmalar metallarin monooksidlari MeQ, bazi
hallarda MeOH tipli molekullardir. Toyin edilan
elementlerin sorbast atomlartun gatilif: birlogmanin
dissosiasiya prosesinin gedigindan asilidir.
MeO « Me+0O

va ya MeOH < Me* + OH-

Onu tarazliq tenliyindoen istifadse etmokls
hesablamagq olar. Birinci reaksiya tigiin:

PumePo/Pmes = K[T] (3)

Burada Pme, Po, Pmeo — metallarin sarbast atom-
larinin, oksigenin ve monooksidlarin parsial tezyiglari;
KIT] tarazliq sabitidir. Oxsar miitenasibliyi II reaksiya
tiglin da yazmaq olar. Umumiyystla dissosiasiya prosesini
sorbast atomlarm parsial tazyiqlarinin {imumi tezyiqa
nisbati kimi xarakterize etmak olar.

P =Pwme+ Pme
Onda (3) nazara almagla yazmagq olar :
adis=1/[1 + Po/K(T)] (4)

Verilmis bu nisbatdan (4) gériinir ki, dissosiasiya
daracasinin artirilmastrun iki yolu vardir:

— oksigenin ve ya hidroksilin parsial tezyiqinin azal-
dilmasi va dissosiasiya sabitinin artirilmasi.

- Ikinci hal temperaturun artirllmas: ila artir, yiiksok
temperaturda iss biitiin amels golon molekullarin tam
parcalanmas: gedir. Bu proses termiki dissosiasiya
adlanur.
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©goar molekulda atomlarin slage enerjilari alovun
temperaturundan agsagt olarsa, bels birlasmaler tam
dissosiasiya edirlar. Oks halda isa dissosiasiya prosesi tam
getmir. Tacriibi yolla siibut olunmugsdur ki, hidrogen -
hava vo asetilen — hava alovlarinda monocoksidleri az
davamh olan Zn, Cd, Ag, Bi va bagqa elementlarin (bu
elementlorin  dissosiasiya enerjilori 400 KC/mol-dan
yiiksak olmur) monooksidlari dissosiasiya edir. Davamh
monooksid amals gatiran  sirkoniumun, lantanin,
volframin, niobiumun va silisiumun (dissosiasiya
enerjilari 580 KC/mol-dan yiiksek olan) monooksidlari
gostarilon alovlarda praktiki olaraq dissosiasiya etmirlar.
Yiiksok temperaturlu (3000°C) asetilen - azot 1-oksid
alovunda oaksar elementlarin birlasmelari (dissosiasiya
enerjisi 750 KC/mol-dan yiiksak olanlardan bagqa)
dissosiasiya edirlar.Temperaturdan alave monooksidlarin
dissosiasiya daracasini yiiksaltmak {i¢iin sarbast oksigenin
va hidroksidlerin parsial tezyiglarini agagi salmaq
lazimdir.. Asetilenls zanginlagdirilmis yanici qaz qansif
olan alovun merkazi zonasinda sarbast oksigen atomunun
parsial tezyiqi asag1 olur va alov reduksiyadici xarakter
dagiyir. Reduksiyaedici alovun xarakterik cahati alovun
agig-sari ranga boyanmasidir. Yaniaa gaz qangiginda
asetilenin gatiligmmn artirilmas: alovun biitlin hacminda
sarbast karbonun amals gelmasina sabsb olur ve alovun
parlagligiun  artmast ils manegiliklor do artir. Eyni
zamanda qeyri-selektiv udmalar da yiiksalir. Ona gora de
asetilenin qatiligmmn artirrlmas1 magsadauygun sayilmur.
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Reduksiyaedici alovlarda, xiisusan da asetilen -
azot-1-oksid alovunda lazimi hessashgla davaml
monooksid amola gatiren elementlari (Mo, Al, Re, Ti, La
ve s.) tayin etmak olar. Sarbest atomlarin reduksiyaedici
alovlarda amslagelms mexanizmi aydindir. Bels ki,
sarbost karbon atomunun igtiraki ilo reduksiyaedici
reaksiya bela gedir:

C+MeO —» CO +Me

Lakin 3000°C-ds qaz halinda sorbast karbon
atomlanmin miqdart az olur. Ona goro do reduksiya
reaksiyalar: qaz fazasinda yox arimig karbonla qaz
saklinda olan oksidlar arasinda bag verir. Alovda sarbast
karbonun ¢ox olmast karbidlorin amala gslmasins sabab
ola bilar. Bu hal karbid smels gstiran (volfram, tantal,
niobium) elementlorin hassashfinin azalmasina sabab
olur.

Yiiksak temperaturlu alovlarda xiisusan da asetilen
— azot 1-oksid alovunda atomlarm ionlasmasi mithim rol
oynaya biler. Bels alovlarda golovi metallar tam, galavi-
torpaq metallarin ¢ox  hissesi, bazi nadir torpaq
elementlori vo III qrup elementlari ionlagirlar. Soyuq
alovlarda (propan-butan - hava) yalniz ribidium, sezium
va kalium ionlagir.

lonlagma elementar prosesdir, asagidak: sxem iizro
bas verir.

A+e o A +2e
Burada A - neytral atom, A* — ion, e - elektrondur.
lonlarin effektli axinhigr elektronla qarsilight tesir zamar
yitksok olur. Jonlagsma doracesini hesablamaq {igin

30



ionlasmanin effektli axin komiyyatini bilmak lazimdir.
Kvazitarazliq goraitinda ionlasmaya adi kimyavi reaksiya
kimi baxmagq olar.

Me < Me*+e-

Neytral atomlart ve ionlarin saymi gostarmekls
tonliyi bela yazmagq olar.

No=Na+ Ni

Tarazliq sgoraitinds dissosiasiya prosesini da
ionlagma liglin bels yazmagq olar:

Ni Net/Na = R(T)

Qeyd etmoak olar ki, alova bir metal verilirse Ni= Nu
vo ionlagma darecasini aion (ain = Ni/No) gostermoakla
agagidaki tenlik alinr.

Noa?, = Ki(1 = qion)

Bu nisbatin analizi gosterir ki, ionlasma daracasi
plazmada elementin gatihfni artirmaqla yiiksalir.
Dogrudan da aion kemiyysti aion £ 1, No — 0 olduqda

tonliyin sol torafi Noa., — 0, onda birinci hissada sifra

yaxinlasmaga cahsir, bu aion —1 oldugda miimkiin olur
(temperatur sabit olduqda K: = const).

Bu halda ionlasma konstantimin temperaturdan
asthilifimu  hesablamaq tglin  statistik fizikanin nazari
metodundan istifade etmak olar. Ilk dafs bels hesablaman
Indus fiziki Saxa aparmugdir. Tanlik beladir:

a’ P

I‘Lz= (2rimep2 (kT)2 exp(—eU/K'T)
=@y,

Burada U: —-ionlagsma potensialy; P — tazyiqdir.

Ogor alova bir yox, iki va ya daha ¢ox asan ionlagan

element daxil edilorss, bunlardan birinin ionlagma
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doaracesi baggasimin qatiifindan asili olacagdir. Bu garait
6z novbasinda sarbast atomlarin qatihigumu azaldacaq, ola
bilsin ki, ionlagdirict manes meydana ¢ixsm. Bu ise
analizin sistematik xatasinmn amoala galmesine sabab olur.
fonlasdirici maneani alova ¢ox gatt asan ionlasan element
(sezium vo ya kalium) daxil etmakle aradan galdirmaq
olar.

2.4 Alovda manecgilik vo onun aradan
qaldirilmasi

Tatqiq edilon elementin har hansi bir nimunada
analizi zamam, hamin niimunads miixtelif kanar kom-
ponentlar istirak edirss bu niimunade elementin hassasligi
ila standart mahluldak: hassashg arasinda ferq olacaqdir.
Bu hal atom-absorbsiya iisulunda manegilik adlanir.
Niimunada kenar ionlarin olmas: takca toyin edilen
elementin hessaslifina deyil, analizin dlizginliyiine,
tokrarlanmasina ve tayin edilan elementin minimum tayin
olunma haddins ds tesir gdstorir.

Atom-absorbsiya tisulunda manegilik agagida gos-
tarilen proseslar zamaru yarana bilar:

+ Niimunoanin alova aerozol gaklinds verilmasi

e Analiz edilan elementin aerozol hissaciklsrin-

doan buraxilmasi
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e Soarbast atomlarin alovda amsla gelan molekul

vo radikallarla qargithqli tesiri

e Jonlasma

e Spektral xottlorin {ist-tiste dligmasi

Atomlagmarun mexanizmi haqqinda kifayst gadar

biliklorin olmamas: manegiliklorin yiiksak Kklassifikasiya-
sinin  yaradilmasinda ¢otinliklar toradir. Manegiliklarin

totqiqi vo onlarin lazimi deracads aradan qaldirlmas:

empirik formada aparilir. Bels bolgli manegilik toradan

eyni komponentin miixtalif tesir mexanizmi gosterdiyi

zamarnu 6z{inti dogrultmur.

Alovlu atom-absorbsiya iisulunda analitik siqnalin

formalagmasini tayin edan prosesin sxemi

Sxemoe gora maneciliklorin klassifikasiyasini bir

ne¢o asas hissays bolmak daha meqgssdauygundur.

1.

SRR NN

Aerozolun alinmast ve Otiiriilmesi zamani
bas veran tosirlor;

Alovun Oziiniin manegiliyi;

Kondensasiya olunmusg fazada manegilik;
Qaz fazasinda manegilik;

Spektral manegilik;

Kimyovi manegilik
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Qaz fazasindaki tesirlora ayrica baxihr, ¢linki

buradak: proseslor tarazlq xarakterini dagiyir

(Sxem 1);
Mazhlul
lPﬁskﬁrﬁlma {
| Aerozol
yDesolvatlagma
_____ Quru
g aerozol Il *1
g
31 l Buxarlanma
k
|
N *
N lAtomlasma >z
X ionlagma assosasiya
fonlar |=—— | Aiomlar | «——————~ |Molekullar
rekombinasiya dissosasiya

|

Mane olan atomlar,

ionlar, radikallar A i
Sxem 1 Analitik  signali  (A)  formalagdiran
proseslar.

Aerozollarin alinmasinda va étiiriilmasinda yaranan
manegciliklar.

Atom-absorbsiya tiisulu ile teyin edilen elementin
hassash@ina pnevmatik piskiiriiciilor vasitesilo verilan
mohlulun miqdari ve alinan aerozolun dispersliyi tasir
edir. Ona gora de analiz edilon mshlulla standart
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mahlulun fiziki xassalari bir-birine yaxin olmalidir, aks
halda mohlullarin ozliiliikleri vo sathi gerilmoeleri ara-
sindaki farq nezsrs alinmalidir.

Puazeyl qanununa gore (F=mPr¥/8nl) mohlulun alova
daxil olma siireti mahlulun o&zliilliiylinden, damlalarin
radiusundan, uzunlugundan ve piiskiiriilon qazm toz-
yigindan asilidir. Mahlulun §zliiliiytl teyin edilon elemen-
tin hassashgina az tesir gosterir. Mahlulun sathigarilmasi
na qoder kigik olarsa, aerozolun dispersliyi yiiksalor, va
atomlagsma prosesi tam gedar. Bu zaman kondenslasmis
fazada bazi manegilikler aradan galxir.

Aerozolun Otiirtilmasi zamaru yaranan manegiliklar
asan aradan qaldmlir. Analiz edilon nitmunads kenar
komponentler vardirsa, onlarin manegiliklarini aradan
qaldirmagq figtin standart mehlula niimunada olan kenar
qarigiglarin qatihgma uygun kenar qarisiglar alavo edilir.
Bioloji mahlullarin analizi zamani1 niimunani o dsracads
durulagdirmaq lazimdir ki, onun Ozliliiyi ve sathi
gorilmasi standart mehlula slave edilon 6zli mahlula
barabar olsun. Niimunalarin say1 az olduqda bu problemi
olava etma metodu ile da aradan qaldirmagq olur.

Alovda aerozolun geyri-barabar paylanmasi

Uolsun nazeri baxiglarma gore atom udma mii-
hitinda aerozollar berabar paylarur. Lakin nazeri va
praktiki cohatden siibut olunmusdur ki, asetilen — azot-1
oksid alovunda aerozollar barabar paylanmurlar. Makro-
komponentlor xiisusuils duzlamn vo ugucu olmayan
tursular oldugda aerozol damlalar tesirsiz olurlar, onlarin
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alova diffuziyas: zaiflayir. Naticada alovun nazik merkazi
zonasinda aerozolun qatiligl artir. Aliiminiumun sulfat
tursusunun istiraki ila hassasliginun artmast bu mexanizm
ilo izah olunur. Bels manegiliyi alava etma metodu ile va
ya niimuna ve standart mahlullarda makrokomponent-
lerin gatihigini barabarlagdirmoakle aradan qaldirmagq olar.

Kondenslasmig fazada manegiliklar

Kondenslasmis fazada olan manegiliker atom-
absorbsiya analizi tigilin ¢ox miihiimdiir. Aerozol hissa-
ciklarinin odlugdan optiki oxun kesiyina gadar getms
vaxt cox azdir (10%s). Mane olan komponentin toyin
edilan elementin buxarlan ila kimyavi alagaye daxil olma
va onu fiziki blokadaya alma vaxti atomlagma prosesi
fi¢lin tam kifayat etmir. Bu clir maneslarin mévcudlugunu
iki miixtslif piiskiiriicii ile agkar etmak olar.

Toyin edilon elementin ve maneedici komponentin
miixtalif piiskiiriiciilorla verilmasi kondenslogmis fazada
onlarin qargihigh tesirlerinin qargisini alir. Bele manealarin
mexanizmi, bir godar ¢atin izah olunur. Asagida gos-
torilan iki hal yaxs1 6yranilib:

e Blokada - 6z tebiatina gors fiziki manecilik olan bu
tosir matrisanin artiq miqdarinda tayin edilen
elementin buxarlanma siiratinin deayigsmesila ala-
gedardar.

¢ Kimyavi manegilik isa toyin edilen elementin atom
udma qabiliyyatinin monoton azalmasina sabob
olur.
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Alovda teyin edilen elementls maneedici kompo-
nentin ¢atin ugucu birloagma amels gatirmasi galavi torpaq
metallar ligiin xarakterikdir. Bazi hallarda teyin edilen
elementin oksidlesme daracesi onun metala gadar reduk-
siya olunma siiratine tssir edir. Belo maneslor o vaxt
miimkiin olur ki, nitmmuns ve standart mahlullar hazir-
lanarken teyin edilan elementin valent halina nozarst
etmak miimkiin olmur. Belo manecilik xrom va civanin
teyini zamami bag vera bilar. Civenin atom-absorbsiya
Usulu ile teyini zamari onun Hg’ Hg(l), Hg(I) valent
halinda olmast onun hassash§: arasinda ferq yaradur.
Elocs da xromun Cr(III) ve Cr(VI) valent hallarinda olmas:
onun atom-absorbsiya {isulu ile tayini zamani hassasligina
tosir gosterir. Mangarun Mn(Il) voe Mn(VII) valent hallar:
reduksiyaedici alovlarda onlarin hassashigmna az tesir
gOstorir.

Manegiliyin aradan qaldirtimasiin an asas tisulu
spektrokimyavi buferlardan istifada etmokdir. Cadval 4-
da bir sira azadedici, buxarlandirict va qoruyucu ala-
volarin siyahisi verilmigdir.
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Caduval 4

Tipik azadedici, buxarlandirict va goruyucu alavalarin
niimunalari

1 - 2% LaCl;

Xilasetma

Mg, Ca, Sr, Ba

Fe, Mn i 0.2% CaCly va ya d---=n
BaCl 2

Mo, V Ca 0.2% AICI; €----»

Ca POy 50,7 W=m==p

Fe Citrat — ion HPO, € --=-¥

Cr, Mo Ca, Fe 1-2% NHCIT Buxarlandirict

Cr, Mo, W Caxlu elementlar 1 — 2% NaS0, €-=-=-=-p

Os, Pt, Ru Nacib metallar 0.5% Na,SO;+0.5% | «----»

’ CdSO,

Ca PO,? 2% qliserin Midafia

Mg, Ca, Sr, Ba 507 PO/ Si AL T 0IMHCIO+10% | «----»
gliserin

Mg, Al Si HBF, Buxarlandiricr +

xifasedici

Mo Ca + PO, 7+ 50,7 2% NHLCH+ 0.5% €----»
AICH

Mg, Ca, Sr, Ba PO i Al 0.2% LaCl3 + 1% Xilasedici +
EDTA miidafia

Cr Coxlu elementisr 1% NH,F + 0.2% Buxarlandirict +
Na$0, midafia

Nadir torpag Qargiliglh manea NH IO, Wammp

elementlori

Oksidlesdirici alovda, alov yiiksek temperatura
malik olduguna gdra manealor azalir ve bitdvlikde
aradan qalxr. Reduksiyaedici asetilen - hava alovunda
hatta valent halina nazarat etmok olmur.Bels manegilik
Xrom va Civenin toyini zaman: bag vera biler. Civenin
atom-absorbsiya iisulu ilo tayini zamaru onun Hg®, Hg(I),
Hg(Il) valent halinda olmas: onun hessaslii arasinda ferq
yaradir. Elece de xromun Cr(Ill) ve Cr{VI) valent hal-



larinda olmas: onun atom-absorbsiya iisulu ila tayini
zaman1 hassashiga tesir gostarir.

Aerozolun dispersliyini artirmagla, temperaturu
yiiksaltmakls va xitsusi segilmis spektrokimyevi bufer-
lorden istifads etmskls kondenslosmis fazada olan mane-
ciliklari azaltmaq vo tamamils aradan galdirmagq olar.

Atom-absorbsiya iisulunda tez-tez terkibinds tayin
edilon element olan niimunenin qatt mahlulundan va qat
(0.1 - 0.4 M) mineral turgulardan istifade edilir. Bela
mahlullardan istifads edarkan, bir sira fiziki manegiliklar
meydana ¢uxir. Bels ki, mahlulun ozliiliiyti, sathi garilmasi
ve mohlulun alova daxil olma siiratlori dayigir. Bu isa
toyin edilan elementin hassasligina monfi tesir edir. Bela
mahlullarin 10 - 200 defs durulagdiriimas: da teyin edilon
elementlorin minimum tayinetma hoddine moanfi tasir
gostarir. Mis, kadmium, giimiis, qurgugun, qalay, gizilin
toyini zamani mahlulda 2 - 3% AI(NO:s)s istirak edorss,
mohlulda ¢atin ugucu ALO:; amale gelir. Bu isa tayin
edilon elementlorin aerozol hissaciklarinden buxar-
lanmasiru ¢atinlagdirir. Bu zaman tayin edilon elementla
mohlul arasinda heg bir kimyavi qarsithiqli tesir bag vermir,
bu manecilik xaraktercs fiziki manecilikdir.

Kimyavi manegilik
Kimyavi manegilik 6z xarakterins gore diger ma-
negiliklardsn forglenir. Bela ki, kimyevi manegilik zamani '

toyin edilen elementls maneedici komponent arasinda
¢atin ucucu kimyevi birlagmolar amola galir. Bir sira analiz
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tisullar1 ils (izomolyar seriya, rentgen qurulus) miisyyen
edilmigdir ki, alovda CaSOs, MgZrOs, AlLaQs AlV:0s,
Ca02Mo0s, Ca2Fe20s kimi ¢atin ugucu birlogmalar amoale
gals bilar. Kimyavi manegiliklar asasan Mg, Ca, Sr, Ba, Al
Fe, Co, Ni vo s. elementlarin teyini zamaru bag verir.
Kimysvi manegiliklari Al, Si, Ti, B, Zr, P, V, Mo, W kimi
elementlor yaradir. Kimyevi maneciliklari aradan gal-
dirmaq {giin  spektrokimyavi  xilasedici buferlerden
istifads edirlar (Cadval 4). Malumdur ki, ganda kalsiumu
tayin edarken, kalsium asetilen — hava alovunda proteinla
davamh birlagma amala gatirir, bu maneciliyin garsisim
almaq tg¢lin moahlula lantan-xlorid avazine etilendiamin
sirke tursusu (EDST) alava edirlar. Bu zaman kalsium
proteina nisbaton EDST ila daha tez davamhi kompleks
birlasma amals gatirersk onu proteinin manegiliyindan
xilas edir. Omals galon EDST kalsiumla kompleksi alovda
asan dissosiasiya edir. Alliminatlarin va fosfatlarn igtiraki
ilo asetilen — hava alovunda galavitorpaq metallar: tayin
edan zaman ¢atin ugucu davamh oksidlarin amales galmasi
gelovi torpaq metallarin atom udmaq qabiliyystini agagt
salir. Belo manegiliklori aradan qaldirmagq tiglin xilasedici
reagentlarden istifada edilir. Misal: Niimunads kal-
siumun, stronsiumun, bariumun, tayini zamani alii-
minium igtirak edirse, onun bu elementlars maneedici
tosirini aradan galdirmaq tiglin lantan — xloridden istifada
edilir. Lantan — kalsium, stronsium ve bariuma nisbatan
aliminiumla daha tez birlagarak qalavitorpaq metallar
aliiminiumun maneedici tesirindsn azad ed.ir.
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_ Ca0O + AlLO, — CaAlLQ,
Ca - teyin edilen komponent;
A3 - maneedici komponent;
CaALOs - ¢atin ugucu birlosma.

Ca0 + Al,O, + La,0, — CaO + 2LaAIO,
Ca - tayin edilsn komponent;
ALQOs — maneedici komponent;
La:0s — xilasedici alava.

Nimunads magqneziumu tayin edarkan, fosfat ionu
igtirak edirsa, fosfat ionu (PQs) magneziumla ¢otin
dissosiasiya edan birlagms amals gatirir. Fosfat ionunun
maneedici tosirini aradan qaldirmaq figclin mehlula
stronsium duzu olava edilir. Stronsium maqneziuma
nisbaton fosfat ionu ile daha tez birlsgerok magneziumu
manegilikden azad edir.

MgO + PO, + SrO — MgO + Sr,(PO4),

MgOQ - tayin edilen komponent;
PO4+2 — maneedici ion;
SrQ ~ xilasedici olava.

Maneedici komponentlarin maneciliyini aradan
qaldirmaq iiciin slave edilmis xilasedicilorin miqdar1 gox
olmamalidir. Sks halda onlarin &zleri de teyin edilon
elementlorin toyini {iglin miisyyen problemler yarada
bilarlar.
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Ionlasdinici manealor

Tayin edilon elementin maksimal hessaslhifina,
analizin daqiqliyine nail olmag, iigiin nlimuna v standart
mahlullarda teyin edilon elementin ionlagmasmin dar-
sisimu almaq lazimdir. Ionlagma daracessi alovun tempe-
raturundan, ionlagma potensialindan, teyin edilen ele-
mentin ve elektronun qatibgindan asihidir. Ionlagma
prosesi tarazliq xarakteri dagiywr. Onun migdari inter-
pretasiyasi vo praktiki aradan galdirilmasi ¢ox sadadir.

Elekironlarin qatih§ ise 6z ndvbasinda kenar
komponentlarin alinmasindan, alovun ig¢i hiindtrli-
ytindan va stexiometriyasindan asilidir.

fonlagdiria maneolar asagidaki hallarda miim-
kiind{ir:

e Propan - hava alovunda sezium va ribidiumun tayini
zamany;

s Asetilen - hava alovunda gelovi metallarin ve
bariumla stronsiumun tayini zamany;

s Asefilen — azot-1 — oksid alovunda demoak olar ki,
biitiin elementlarin tayini zamani.

Asetilen - azot-1 — oksid alovunda galavi, gslavi
torpaq metallart tamamils, Al, Ga, In, TI vo nadir torpag
metallarin bir hissasi, Pb, V, Cr, Mo, Mn, Cu, Mg, U, Si va
Ti-nun 10 — 15% ionlagir.

Oksidlogdirici alovlarda elektronlarin  gatihig:
reduksiyaedici alovlara nisbaten yiiksakdir. Stronsiumun
oksidlogdirici alovda 20%-i , reduksiyaedici alovda isa 7%-
i ionlasir. Ionlagmaru analiz olunan va standart moehlullara
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ionlagdiric1 bufer slave etmakla azaltmaq olar. Bu maqgsad
{iciin kalium, sezium, litium va lantarun 0.1 — 1%-li xlorid
duzlarmin mahlullarindan istifade edilir.

Coadval 5-da bir sira elementlarin asetilen — azot-1
oksid alovunda ionlagma daracslari gostarilmigdir.

Cadval b
Bir sira elementlarin asetilen — azot-1 oksid alovunda
wnla§ma daracalarz
Elemem Ian!a;mpotensiab (e!O : tonlagma dsracala
Be 93 0
Cu 6.1 43
4l 6.0 10
Sr 57 84
Ba 5.2 88

Lantanin ionlagma potensiali (5.61 eV) Litiumun
ionlagma potensialina (5.39 eV) ¢ox yaxindir. Lantaru bir
sira elementlerin o climladen magnezium, kalstum,
aliiminium va silisiumun tayininds an effektli xilasedici
ionlagdirict bufer saymagq olar.

Alovsuz atom-absorbsiya iisulunda temperatur
tarazhig1 olmadigindan ionlagma yoxdur.

Spektral manealar

Spektral xottlarin ist-lista diigmasi. Dalga interval
eninin kigikliyi, udma xattlerinin miqdarinin az olmasi,
udma xattlerinin bir-birinin istline diisma ehtimalin
azaldir. Lakin bunlara baxmayaraq, udma xattlori bir-
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birina yaxin olan xattlarin iist-iiste diisma ehtimal1 vardir.
Misal olaraq dalga uzunluglar1 bir-birina yaxin olan Au
242.79 nm — Fe 242.82 nm; Hg 253.62 — Co 253.65 nm; Cu
324.75 nm - Eu 324.75 nm elementlori gostarmak olar.
Spektral manegiliyi bagqa dalga uzunluguna kecirmakls
aradan galdirmaq olar. Bazi ¢oxelementli lampalardan,
enli yariqli monoxromatorlardan ve katodu temiz olma-
yan metaldan hazirlanmig lampalardan istifade etdikds
spektral manealor meydana ¢ixa bilor. Giimiigii toyin edan
zaman katodu yarimdrtiilii lampanin katodunda mis
qarigigl olarsa, onda lampamn emissiya spektrinda
gumiigiin Ag 328.1 nm dalga uzunlugu yaxinhifinda misin
hassas dalfa uzunlugu (3274 nm) gériine bilar. Tor-
kibinda ¢ox miqdar mis qarisig1 olan niimunads giimiisii
toyin edarken misin udma xatti giimiigiin udma xattinin
Ustiine diiglir vo naticaler bir gadar yiiksalir. Spektral
lampalarin istehsalgilan bels tesirlori nezors almahdirlar.

Siianin qeyri-selektiv udulmas:

Qeyri-selektiv udulma atom-absorbsiya analiz
tsulunda asas spektral maneadir. Verilmis halda, geyri-
selektiv udma dedikda atomsuz, fon udulmasi basa
digiiliir, onu dalga uzunlugundan asih olmayan udma
kimi izah etmsk lazim deyil, aksino bazi hallarda geyri-
selektiv udma dalga uzunlugundan ¢ox giiclii asilt olur.
Bu udma isigin sspalanmasi ve molekulyar absorbsiya ila
slagadardir. Matrisanin buxarlanmug hissacikleri ils igigin
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sapelonmasi qeyri-selektiv udmada ikinci daracali rol
oynayw. Uillis asagi temperaturlu tebii gaz - hava
alovunun agag iggi hiindiirliylinde releyev sopalonmasini
miigahida etmigdir. Bu sapalanma 6l¢iilari d < 0.1A, sartina
cavab veran hissaciklers aiddir (d-hisseciyin diametri, A-
igigin dalga uzunlugu). Releyev udmam ugucu olmayan
duzlarin gatt moahlullartu asetilen — hava alovuna
pliskiirdiikds de miisahida etmak olar. d < 0.1 A olan daha
boyiik hissaciklerde dalga uzunlugundan asith olmayan
© ig1q s9palonmasi miisahide olunur. Bu hadiss Maem
tarafindan Syrenilmisdir. Bu terkibinda hell olunmusg bark
maddenin 2 - 10% mshlulunun piiskiiriilmasi zamani
miigahids olunur.

Molekulyar geyri-selektiv udma matrisarun piroliz
moahsullarindan olan SO, SOz, 503, PO, NO, Ca0, CaOH,
MgOH, NaCl, KBr, KJ molekul ve radikallarda gedan
elektron kecidleri ile slagadardir. Molekulyar absorb-
siyadan doguran geyri-selektiv udma dalga uzunlugun-
dan ¢ox asithdir. Daha giiclii molekulyar udma bioloji ve
geoloji obyektlorin asas kompanenti olan NaCl, CaO vs
CaOH birlagsmalarinda miisahida olunur.

Qeyri-selektiv udmanin tesirinin atom-absorbsiya
analizinin biitiin hallarinda nozeors almaq lazimdir. Bels
manealar dalga wuzunluglar1 bir-birine yaxin olan
elementlorin tayini zamam meydana qixir.

Qeyri-selektiv udmalar iisulun taskce daqiqliyini,
diizgiinliiylinii pislasdirmir, eyni zamanda minimum
toyinetms haddins da pis tesir gosterir. Ona gora de qgeyri
selektiv udmalari minimum hadde endirmok lazim galir.
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Bunu mshlullar1 durulasdirmaqia, cihazlarin optimal
parametrlorini mitayyen etmoakle aradan qaldirmagq olar.
Qeyri-selektiv udma cihazlarmn bir sira parametrlarindan:
alovun hiindiirliiylindan, stexiometrindsn va temperatur-
undan asilidir.

Matrisa effekti

Matrisa — bu termin mahlulun asasmin analiz edi-
lon elementin absorbsiya signalina tesiri kimi baga dii-
sultir.

Matrisa effekti — Oz tobiatine gora bir ne¢s miixtalif
effektlarin birlosmasidir. Bu effektlor maddalarin mahlula
cevrilmasi, ionlagma, kimysvi manegilik va s. ibaratdir.
Misal: 2-5%-li duz moahlullanin1 alova puskirarken
spektral maneslorin amols golmasi tahlitkesi yaramir.
Bunlardan asilt olmayaraq, alovda blakirovka effekd,
kimyavi manegilik va ionlagma reaksiyalarimin tarazhq
sliriigmasi bag vers bilar.

Mohlullarin asasi {izvi birlegsmalardan ibarat olan
fizvi matrisalarin xiisusi shemiyyeti vardir. Atom-
absorbsiya iisulunda istifade olunan uzvi maddoler
aerozolun alinmasinda, kegirilmasinda va alovda geden
atomlagma prosesinde miisbat rol oynayirlar. Bela tGzvi
maddalara misal olarag, asetonu, butilasetat, metilizo-
butilketonu, ksilolu, toluolu, butanolu, izopropil spirti,
amil asetati, asetil asetonu, tsikloheksanonu, heptany,
izooktani vo s. gdstarmak olar. Osasi {izvi maddalar olan
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matrisalardan istifada edarken mahlulun alova daxil olma
stirati, mahlulun dispersliyi, reduksiyaediciliyi yliksalir,
bu da 6z névbasindo ¢otin atomlasan elementlorin
hassashiginin yiiksslmasina sabab olur. Atom-absorbsiya
iisulunda iizvi helledicilorden bagsqa teyin edilen
elementlorlo kompleks birloasme amole gatiran iizvi
ligandlardan da genis istifade edilir. Catin atomlagan
elementlarin  kompleks Dbirlogmaler goklinde alova
verilmoasi toyin edilon elementlorin atom-absorbsiya
signalinin yiiksalmasina ssbab olur. (atin dissosiasiya
edan elementlorin  torkibinde azot, oksigen olan
ligandlarla omolo gatirdiyi kompleks birlasma goklinda
alova verilmesi toyin edilsn elementlsrin minimum tayin
etma haddinin 3 - 4 dafs asagr diismesina sabab olur.
Catin atomlasan elementlorin (Ti, Zn, Mo) kompleks
birlagmalar saklinds alova verilmasi onlarm minimum
toyin etma haddinin 6 — 8 dafo agag diismasino sebab
olur. Miisbat matrisa effektinden bir sira manegiliklarin
aradan qaldirlmasinda genig istifade edilir. Bu usulla
asan atomlagan elementlorin hassasliqlarmun 3 — 5 dafs,
¢otin atomlagan elementlarin hassasliglarinn ise 10 - 20
dafe yiiksalmasine nail olmaq olar. Cox nadir hallarda
lizvi matrisalar elementlorin hassasligma menfi tosir
gostarir. Buna misal olaraq qanda kalsiumun tayini
zaman ziilallarin kalsiumun atom-absorbsiyasina tasirini
gostormok olar. Uzvi matrisalardan istifads ederken
alovun reduksiyaedici xassasinin yiikselmasi bozi
elementlorin (qalay, germanium ve xrom) toyinino
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manegiliyi atirir. Bu manegilik alovda karbidlarin va stabil
komplekslorin amala galmasils alagadardur.

Alovlu atom-absorbsiya iisulunda manegiliklorin aradan
qaldiriimas: iisullar

Alovlu atom-absorbsiya iisulunda olan mengiliklar

asagidaki Gisullarla aradan qgaldirtlir.

Moahlullart durulagdirmaqgla. Mshlullarin durulag-
dirilmas: ionlagdirict manelordan bagqa digar mane-
¢iliklori azaldir. Quvvatli kimyavi manegilik zamaru
analiz edilen mohlullann durulasdirilmas: lazim
effekti vermir.

Analiz edilon mahlullarin qatilig: ile standart mah-
lulun gatiiginu berabarlagdirmak. Bu iisul matrisa
effektini nazere alarkan genis istifada edilir. Uzvi
helledicilardan ve spektrokimyavi buferlardon isti-
fado etdikds ds bu iisuldan istifade edilir. Niimuna
hans tursularda holl edilibsa standart mahlullarin
hazirlanmasinda da hemin tursulardan istifada
etmak lazimdir.

Cihaz geraitinin optimallagdirilmas:. Buraya yanic
qazlarin, oksidlagdiricinin sarfi, alovun isci hiindiir-
liyii, lampanin enerjisi va s. aiddir.

Yiiksok temperaturlu asetilen — azot-1 oksid alo-
vundan istifada etmok. Bu {isul asetilen - hava alo-
vunda agagi hessasligla toyin edilan ve yiiksak
manecilik olan elementlar (Ca, Sr, Ba, Cr, Mo, Sn),
elaco do agag1 temperaturlu alovda teyin olunan
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qiivvetli manegiliklar olan elementlar (platin qrupu
elementlari, Mg, As, Se) liglin totbiq edilir.

Dlave etima metodu.

Uzvi helledicilorin alave edilmasi. Uzvi helledi-
cilorden istifade etdikde mshlullarin dispersliyi,
alova daxil olma stiratleri ytiksalir. Bu magsad {igiin
50 — 60% asetondan, 50 — 80%-li etil spirtindan,
etilasetat, metilizo-butilketon efirindan, butanol ve
izopropil spirtindan istifada edilir.

Buferlogdirma: ionlagdiriaa buferlarden asetilen —
azot - 1 oksid alovunda atomlagma zaman isitifade
edilir.

Kimyavi ayrima. Bu f{isullara ekstraksiya, ¢ok-
diirmo, elektrokimysvi iondayisdirici xromotog-
rafiya ve sorbsiya aiddir.
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3.1 Atom-absorbsiya spektroskopunun
prinsipial sxemi

Atom-absorbsiya spektrometrinda olgmalar
aparmagq (giin cihazin i prinsipini bilmsk vacibdir. AAS-
nin oesas elementlori agagidakilardir: iszg  manbayi,
modulyator, atomizator, monoxromator, detektor va hesablama
qur§usu.

Isiq manbayi toyin edilon elementin lazimi xatti
olan xatti spektr giialandirir. Alovda niimuns miiayysn
dalga uzunlugunun igigim udan atom buxar halina kegir.
Monoxromator, teyin edilsn elementin &lgiilon spektral
xottinin  yerlogdiyi ensiz spektral sahani ayirr.
Modulyator mexaniki va ya elektrik tisulu ils isiq dastasini
manbadan ayirir. Detektor isiq dastasini elektrik signalina
geviri, o da hesablama qurgusunda hesablanir.
Hesablama qurgusu modulyatorla sinxronlagdirilir, yalniz
monbanin kasilon signalina reaksiya verir. Rezonans
- gitalanmamn intensivliyi iki dafs 6lgiiliir — analiz edilon
mahlulun alova puskirdiilmasine gedsr va piiskiiriilan
zaman. Iki naticenin farqgine goro tayin edilon elementin
absorbsiya dl¢iisii milayyon edilir.

Belslikls, atom-spektroskopiya, emission, atom-
absorbsiya, fliloresensiya cihazlari miixtalif funksiyalar
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yerine yetiran asas iki hissadan ibarotdir. Birinci analiz
edilon niimiinani teyin edilon elementin sarbast atomlar:
olan atom buxarina ¢eviran hisss, ikincisi optiki sistemdir.
Optiki sistem rezonans glialanmarun menbaiyndan ve
spektrofotometrden ibarstdir. AAS-in prinsipial sxemi
sakil 3-da gostarilmisdir.

Alov

M
]
]

7 5
i |
Nimune
Sakil 3. Atom-absorbsiya spektrometrinin prinsipial
sxemi

1 — Rezonans giialanmanmn xatti manbayi; 2 —
monoxromator; 3 — detektor; 4 — giiclandirici; 5 —
strelkali cihaz; 6 — dziiyazan; 7 — ragamyazan
qurgu;

8, 9 — oksidlasdirici va yanan gazin daxil olmasy;
10 - piiskiirdiicii,

11 — piiskiirdiicii kamera.
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3.2 Siia manboalori

Miiasir AAS-de slia manbayi olaraq katodu yarm
ortiilii lampalardan va komak¢i manbas olaraq deyteriumla
doldurulmus qazbosaldici lampalardan istifado edilir.
Katodu yarim oOrtiilii lampanin sxemi sokil 4-da gosta-
rilmisdir.

—

L |
NN

Sakil 4. Katodu yarim ortiilii lampanin sxemi.

2

Lampa molibden stisadon hazirlanmig silindirik
balondan (1), ultrabandvsayi slialar1 buraxan kvars pen-
coradan (2), ibarstdir. Lampanin daxilinds yarim silindir
formasinda yarigin eni 2-3 mm olan katod (3) yerlog-
migdir. Katod teyinat {i¢lin nazards tutulmus spektral
- tomiz metaldan va ya onun xalitasinden hazirlanir. Anod
ise molibden telindan ibaratdir (4). Lampa 1 - 3 mm c. st.
tozyiq altinda tesirsiz qazla (arqon va ya neonla)
doldurulmugdur. Katodla anod arasinda 400-600 V
gorginlikde sabit carayan kegdikds tesirsiz qaz ionlagr.
Qazin miisbat yiiklenmis ionlan1 katoda boyiik siiratls
¢irpilib, tayin olunan elementin atomlarini termiki olaragq,
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yusek energetik saviyyayadsk hayacanlandirir. Hayae-
canlanmig atomlar 107 saniyadan sonra misyysn dalga
uzunluglu isiq buraxaraq normal veziyyets qayidirlar.
Bela hayscanlanma seraitinds qdvsi xatlar adlanan
giialanma bag verir. Katodu yarim ortiilii lampalar iiglin
Uolsun I gorti yerina yetirilir, ¢iinki katod niimunads tayin
olunan elementin o6ziindsan ibaratdir. Neaticads atom-
lagdiricida teyin olunan elementin atomlari lazim olan
dalga uzunlugunda igiq buraxir. Katodu yar &rtiilii (KYO)
lampanin konstruksiyas: Uolsun II sartinin yerins yetiril-
masini tomin edir, ¢linki buraxilan emission xatt verilon
elementin atomunun udma xattindan xeyli ensizdir.

Dopler enlanmasi 500°C-da taxminen 1-10- nm-dir,
udma xatti ligiin isa atomlagdiricinin temperaturu tox-
minan 3000°C olduqda iss -~ 1102 nm-a gadar artir. Bels
vaziyyat Lorents enlanmasinda de miisahids olunur.

Yiiksak intensivli KYO lampalar bir gox firmalar
torafindan hazirlanir, Hal-hazirda 70-don ¢ox element
l¢lin bele lampalar buraxilir. ©n bdyiik dalga uzunlugu
Cs xatti ila — 852 nm, an asag1 dalga uzunlugu isa As xatti
ilo 193,7 nm-dir.

KYO lampalar baglangic gerginliyi 600 V-dak temin
edon dlzlendirilmis carayandan gidalamr. Lampada
carayan giddati 3 — 40 mA arasinda olur. Manba lampada
corayan giddastinin +0,1%-dan pis olmayaraq, stabilliyini
tomin etmolidir. KYO lampalarimin iizarinds ona verila
bilacek maksimal carayan siddstinin giymati qeyd olunur.
KYO lampalarmn orta davambibgi 2000 — 5000 isci
saatidir. Katodlart ugucu elementlardan (Hg, As, Bi, Se,
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Te) ibarat olan lampalarin igloms miiddati xeyli qisadir,
texminan 500 saatdir. KYO lampalannin i prosesinde
nacib qazm tezyiqi katodun materiali torafinden sorbsiya
olundugundan bir qoder agagt digiir. Buna goére da
bosalma daha az stabildir, saslor artir vo xattin intensivliyi
azalir. Bu proseslar lampani uzun miiddat saxladiqda bag
verir. Ona gors de KYO lampalarinu he¢ olmasa ayda bir
dofs bir saat nominal cersyanda qzdirmaq lazimdir.
Menbanin polyarhgimnt 5 daqgigelik dayisdikde qazmn bir
hissasinin desorbsiyasina nail olmaq olar; lakin bu iisulu
¢atin ucucu elementlordan hazirlanan KYO lampalar iigiin
tatbiq etmak olar. '

Miixtalif sirkstlar torsfinden buraxilan KYO
lampalart miisyyan Olgiilare ve bosalma {sullarmna
malikdirlar. Manba atom-absorbsiya spektrometrinin
isiglandiric1 sistemi ila fokuslagdirilir. Buna goéra de
miixtolif istehsalg1 sgirketlarin lampalar1 konkret olaraq,
spektrometrin optik sxeminds analizin naticalarinin
tekrarlanmasini va dliizglinliiylind tamin etmir.

Son vaxtlar KYO lampalarimin gidalanmas: tigiin
pulsasiya eden cerayan avazine diizbucagl impulslu
carayandan istifade edirlor. Pulsasiya eden corayania
gidalanma olduqca ucuzdur, ancaq bu carayandan istifads
zamani lampann carayaru tez-tez dayisir, bu da spektrin
emisstyasinin  miintazem  dayigmasine ssbab  olur.
Impulslart diizbucaqh formasinda olan cerayanla gida-
lanma texniki cohatdan ¢etin va bahalidir. Ancaq bu, lam-
panin iginin stabilliyini tamin etmakls yanasi siialanmanin
intensivliyini 3 - 10 dafe artinir. Manbenin glialanma
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intensivliyinin artmas1 detektorun signal / sas nisbatinin
xeyli goxalmasma ve elementin agkarlanma haddinin
azalmasma gotirib qixarir. Atom-absorbsiya spektromet-
rinin kanar saslorden miidafiesi KYO lampanin tezliyi 50
Hs-dan forglonan pulsasiyaedici carsyanla gidalandir-
diqda xeyli yaxsilagir.

Bir cox sirkatler coxelementli lampalar istehsal
edirlor. Onlarin tetbigi bir elementden o biri elements
ke¢id zamani lampani qizdirmaga ve fokuslagdirmaga sorf
“olunan vaxta genast edir. Ancaq bu iistiinlik asagida
gostorilon  catigmazhifin  avezini  vermir. Birincisi,
¢oxelementli lampalarm sua buraxma intensivliyi uygun
olan bir elementli lampanin sua buraxma intensivliyinden
hamigs azdir, bu da signal / sas nisbetinin pislagmasina
sabab olur. Tkincisi, atom-absorbsiyon analizde elementlar
bir-birinin  ardicillit il toyin olunur. Bu zaman
¢oxelementli lampalarin imkanlarindan faktiki olaraq
istifade olunmur. Ucglinciisii ds, coxelementli lampalar
daha miirekkab spektra malikdirlor, bu da spektrlarin tist-
lste dlismasi qorxusunu yaradir.

Elektrodsuz qazbosaldici lampa

Elektrodsuz lamparnun igerisinde (gokil 5) {izarindan
yuksak tezlikli carayan kegan carxin koémoyi ils giiclii
elektromaqnit saha yaranir. Bu sahads igarisinds 10 mq
toyin olunan elementin ugucu birlesmasi olan kvars
ampula yerlogdirilir. Carx yiiksok tezlikli generatordan
gidalanir.
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Sakil 5 Elektrodsuz gazbosaldict lampa
1~ ekran; 2 — kvars pancara; 3 — ugucu
madda olan ampula;
4 — elektromagnit ¢arx.

Elektrodsuz lampanin is prinsipi KYO lamparun is
prinsipine oxsardir. Lampa 2 - 3 mm civa st. tezyiq alanda
tasirsiz gazla doldurulub. Yiiksak tezlikli saho tosirsiz qazi
ionlagdirir. Elektromagnit sahasinin tesiri ilo ionlagan
arqon ugucu birlosmeni atomlagdinir va teyin olunan
elementin atomlarim hsyscanlandirir. Hal-hazirda biitiin
elementlor iglin yitksak tezlikli elektrodsuz lampalar
yaradiltb. Bu lampalar ucucu elementler {i¢lin daha
 yiiksak xarakteristikalara (stabillik, giialanma intensivliyi)
malikdir. Ugucu elementlor (As, Hg) tictin KYO lampalar
az davamhdirlar ve asag: siialanma intensivliyine malik-
dirlor. Elektrodsuz gazbosaldict lampalarin émrit 2000 -
3000 saatdir.

Elektrodsuz lampalarda qaz bogalmasi kvars
ampulanin divan atrafinda an nazik tsbaqgade bag verir.
Bu &ziini udmaru azaldir {maddenin &z atomlarimu
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udmast hesabmna xattlarin  geniglanmasi), bu da 6z
ndvbasinds bazi elementlarin hassashiginu KYO lampalarla
miiqayisads 1,5 — 3 dafa yaxgilasdirir.

Elektrodsuz lampalarn istifadasinin  ¢atinliyi
onlarin alavs olaraq, ylikssk tezlikli generatorlardan gida-
lanmasidir, Bundan slave bu lampalar, sabit corayanla 30
—- 40 degiqe quzdinldigdan sonra iglayir. Ona gére do
yiksek tezlikli elektrodsuz lampalar ikigtiali atom-
absorbsiya spektrometrlords tetbiq etmak daha magsada
uygundur. _

Atom-absorbsiyon spekiroskoplar1 tglin  1974-cii
ilden isiq menbayi kimi koklenen lazerlar taklif olunur,
Koklsnan lazerin teklifi tisulu lampa yiginindan azad edir,
¢linki bir koklenan lazeri biitiin elementlar {igiin istifads
etmok olar. Bels lazerlarden alinan spektral zolagin yarim
eni 10 nm-dan azdir, bu da atom-absorbsiyon lisulunun
maksimal hassasligini tomin edir.

Miiasir koklenan lazerlorin glialanma intensivliyi
-elektrodsuz va KYO lampalarindan 10°-107 dafa yiiksskdir.
Bela menbalarda seslarin daracasi detektorla birgs spek-
trometrin sxeminda bagqa diiylinlordaki saslorle miiqa-
yisade ¢ox azdir, Buna gére do koklanan lazerlarin tatbiqi
signal / sas nisbatini yaxsilagdirir. Kéklanan lazerlarin ¢ox
baha olmasi onlarin genis istifadesine mane olur.

3.3. Odluglar

Miixtalif qaz qarsiqlant {iclin xtsusi konstruk-
siyaya malik odluglardan istifade edilir. Odluglarn
konstruksiyasina qoyulan asas talablardan biri — alovun
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yayilma siiratinin odlugun yangindan ¢ixan gazin ¢ixma
siiratindan boyiik olmamasidir. Atom-absorbsiya iisulun-
da laminar axici qazlardan istifade edirlor. Odluglarin
konstruksiyalan agagida gosterilen gartleri demalidir:

e toyin edilon elementin atom-absorbsiyon siqg-
nalinin yeniden tekrarlanmas;
alovun maksimal stabilliyi;
odluq tizerinds alovun minimal 6z emissiyasy;
odluglarin aerozolun tssirinden karroziyaya
ugramayan materialdan hazirlanmasi.

Odluglarin gaz qarigiglann ¢ixan yarngmda tem-
peratur 300-400°C  olur, belo goraitde hoatta yiiksak
agkarlanmis poladlar da korroziyaya ugraywr, bu da
analizin naticalerine manfi tasir gostarir. Ona gore do hal-
hazirda butiin odluglar yiiksek termiki ve kimyevi
davamliliga malik titandan hazirlarur.

Davamli stabil alov almaq tgilin els olmalidir ki,
gazin odlugun yangindan ¢ixma siirati alovun yayilma
siiratinden 2-3 dafs ¢ox olsun. dger qaz gqangiginin od-
lugun yarigindan ¢ixma siirati alovun yayilma siiratindan
3 dafadan ¢ox olarsa, bu halda alov geyri-stabil olur, bazi
hallarda ise soniir. Alovun yayilma streti qaz qangigmin
odlugdan ¢ixma stirstindan boyiikdiirss partlayis bas vers
bilsr. Ona gore do her qaz qangigl lgin xiisusi odluq
hazirlarur. '
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C) e L propanewniy

Sakil 6.
a) asetilen — hava alovu iiciin odlug (3- yanigl)
b) asetilen — azot-1 oksid iiciin odlug
¢) propan-butan va asetilen - hava alovlar
iiciin odlug (1-yarigl).
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Atom-absorbsiya lsulunda qaz qarigiglart {igiin
dlciileri agagida cadval 6-da verilon odluglardan istifads
edilir.

Cadval 6.
AA iisulunda istifada olunan odluglarin tiplari.

0,8 10 Hava — propan,
hava - butan
Asetilen — 160 0,42 10 Asetilen — hava,
hava hidrogen — hava
Asetilen — azot 180 0,42 5 Azot 1-oksid —
I1-oksid asetilen

Ogor oksidlegdirict havadirsa, alovun yayima
siirati yaruci qazin oksidlagdiriciys olan nisbatinden asih
deyildir. Oksidlasdirici azot 1-oksid oldugda ise is bir
gqodar ¢otinlasir. Burada alovun yayilma siirati alovun
stexiometriyasindan asihdir, bu hal oksidlegdirici alov
liclin minimum dearacadadir. Bu fakt alovun agafidaka
ardicilligla yandirmag talab edir: avvalca asetilen — hava
alovunu yandinirlar, yanacagin sarfini qurguya xarakterik
olan lazimi gqiymetedak galdiraraq elektromaqnit vintilin
komayi ile havam azot 1-oksidla avez edirlor. Alovu
sondiirdiikda yenidan azot 1-oksid hava ils avez edilib
alov sondiiriiliir. Bu prosesin diizgiin yerina yetirilma-
masi qurgunun kamerasinda giiclii partlayigin olmasina
sabab ola biler. 1977-ci ildan atom-absorbsiya spektros-
kopunu istehsal eden sirkstlar alovu yandirib sdndiirmak
ve qaz qangigmni tenzimlamek igln avtomatik qurgu
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toklif edirler. Bu qurgu alovu avtomatik olaraq, yandirir
vo sOndiiriir, qazin terkibini tenzimleyir, hsmginin
carayan kosildikda  alovu avtomatik sondiiriir. Atom-
absorbsiyon tayinin hassashgim bezen odlugu cevirarsk
udma gatinin uzunlugunu dayigmekls tenzimlayirlar.

Atom-absorbsiya spektroskopunda asassn biryariq-
i ve lgyargli odluglardan istifade edilir. Bir yanql
odluglardan istifade edarkan analiz edilon mahlulun
qatihg1 5%-a qadar olmalidir. 1k dafe 1966-c1 ilda Boling
li¢ yanqlt odluq toklif etdi. Bu odluqlardan istifada
zamani analiz edilon meahlulun qatiligi 10%-a gadar ola
bilsr. Ugyariqli odluglardan istifads edarkan bazi element-
lorin hassaslign artir. Bir yarigh odluglardan istifads
zamani tam atomlagmasi tamin olunmayan elementlar
licyarigh odluqglarda onlarin tam atomlagmasi tsmin
olunur.

3.4 Piiskiiriiciiler va piiskiiriicii kameralar

Atom-absorbsiya spektroskopiyada piiskiiriiciilor
vo plskiiriici kamera vasitesile analiz edilen niimune
aerozol halina gevrilir. Niimunani aerozola ¢evirmak tigiin
pnevmatik piiskiiriiciilorden istifade edilir. Pnevmatik
puskiiriiciilor asasen iki kapilyardan ibaratdir. Kapil-
yarlardan biri ilo mahlul sorulur, digeri ila isa iifiiriilan
qaz verilir. Hazirlanmig niimunsnin msahlulu nazik
kapilyar vasitesilo sorulur, kapilyara perpendikulyar
istigamatda sas siirstindan yiiksek siiretlo oksidlagdirici
gaz daxil olur. Markazi kapilyardan ¢ixan mahiul sixiimig
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qaz destasile tutularaq ki¢ik damailara, sonra ise aerozola
cevrilir. Sorulan mahlulun stireti Puazeyl tenliyina uygun
olaraq F 3 — 4 ml/s taskil edir.

F=mnPrt/8HI

Burada P - piiskiiriicii kapilyar boyu tezyigin agagi
diismosi (oksidlogdiricinin proporsional tezyiqi) r -
kapilyarmn radiusu, n — piiskiiriilon mshlulun ozliliyd, L
— kapilyarm uzunlugu. Piskiriclinin  effektivliyi
kapilyarin parametrlorinden (uzunlugu ve diametrindan)
¢ox asihdir. Bazi hallarda plskiiriiciiniin  ¢npagina
niimunanin oksidlagdirici ila qarigiginin ¢ox boyiik sliratia
axinin - ¢irpildign  “Impaktor” adlanan giige  kiiracik
birlagdirirlor. Bu da aerozolun iri hissaciklarinin boylik
stiretlo bu kiirays ¢rpilaraq xirdalanmasini temin edir.
Hissaciklarin alova daxil olma miiddati bir ne¢a ml/s-dir.
Atom-absorbsiya signali almaq giin, yeni zencirvari
prosesin yerina yetirilmasi {i¢lin aerozolun hissaciklarinin
diametri 10 mkm-dan ¢ox olmamahdir. Boyiik hissacikler
liclin bu proseslor tam getmir, bu da hassashgn
azalmasina, atomlasdinicida saslerin ¢oxalmasina ssbab
olur.

Piiskiiriici kamera (sokil 7) hem aerozolun iri
hissaciklerini ayirmaq ug¢in, ham ds aerozolun
oksidlegdirici ve yania gazla homogen qangigint almaq
{iciin nazarda tutulur.
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Sokil 7. Piiskiiriicii sistem

Sokilde niimuna iigiin Prekin — Elmar firmasinin
istehsal etdiyi piiskiriicii sistemi verilmigdir. 1 -
leqirlonmis poladdan diizeldilmis igarisi ise korroziyaya
davaml plasmasla Ortiilmiis kameradan, 2 — kameranun
arxa qapagi, 3 - yanicl gazlar daxil olan hisss, 4 -
oksidlagdirici qaz daxil olan hissa, 5 — kondensantin
tékiilmasi, 6 — pliskiiriicii, 7 — mahlul sorulan kapilyar, 8 -
kompanentlori qarigdirmagq ligiin qarigdiric, 9 - odluq. Bu
konstruksiya universaldir, piiskiiriicii kamera ilo nlimuna
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daimi alagadardir, ona gore do bunlar davamli inert
materiallardan  hazirlanmahdir.  Adeten  pliskiiriicii
paslanmayan poladdan hazirlanir, morkezi kapilyar ise
platin ve ya iridium arintisinden hazirlanir. Tasirsiz
piskiiriiciilorin  konstruksiyast niimunsnin sorulma
siiratini deyismaye imkan verir.

Miasir cihazlarda piskiiricit kamera teflonla
Ortiilmiis poladdan hazirlarur. Teflon niimuns ila islanmur,
bu da yoluxma ehtimaliru azaldar.

Maye niimunanin aerozol Gsulu ils alova verilmasi
an ¢ox yayilmis {isul hesab olunur ve 6ziiniin sadsliyi va
yenidan tokrarlanmasi ile farqlenir. Bu {isuiun ¢catismazh:
niimunsnin tam alova daxil olmamasidir.

3.5 Niimunanin alova qaz halinda
verilmasi

Bu iisulla niimunenin alova verilmasi piskiiriicii
kamerada olan bezi itkilerin qarsisini alir. Bu tisul
niimunanin alova maye halinda verilmasina nisbaten qaz
halinda verilmasi zamari atom-absorbsiya signalinin an
azi 10 defs artmasina sebab olur. Bu proses zamani
niimunads elementin atomlagmas: prosesi tam gedir, qaz
halinda niimunanin alova verilmesi bir sira mosalolari
(hidratlagsma, dehidratlasma ve buxarlanma) aradan
galdirir. Malumdur ki, tetqiq edilan niimuns ¢ox nadir
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hallarda qaz halnda ola bilar, nlimunada tayin edilen
elementi asasen kimysavi yolla qaz halina gevirirlar. Son
illore gedar bu magsadls hidridlagma iisulundan istifads
edilib. Bu iisul qaz halnda hidrid amsls getiren
elementlar (qurgusun, galay, arsen, stibium, bismut, selen,
tellur) tlglin totbiq olunur. Gostarilan elementlar turs
mithitde qilivvetli reduksiyaedicilorin tesiri ils hidrid
halina c¢evrilir, alinmis qaz halinda hidridler tesirsiz
qazlarla qangdinlir, bu qangq piiskiiriici kamerada
yarnuct qazlarla (hidrogen, asetilen, propan) qarigdirilaraq,
alinan homogen gqansiq alova verilir. Bu {sulla
niimunonin alova verilmasi tayin edilan elementin
hassasliginm 10 — 30 desfe artmasina sabsb olur. Hal-
hazirda silisiumu tayin etmak iigtin onu silisium flitorida
(SiF4) cevirir, bu gakildae silisiumun alova verilmasi onun
hassashiginin 10 — 15 dafs artmasina sabab olur.

Sakil 8-da hidridlagsma prosesinin sxemi veril-

migdir.
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Sakil 8, Hidridlagma sxemi.
1 —reaksiya aparilan gab; 2 — sorucu (ventil);
3 — quruducu kalonka; 4 — odlug; 5 — lampa.

3.6 Optiki sistemlar
Monoxromatorlar

Monoxromatorlar spektrin ensiz sahasinin ayril-
masina xidmet edir. Onun asas hissesi yariqdan, linzalar-
dan, giiclandiricilorden ve dispersiyaedici elementden
ibaratdir. Dispersiyaedici element kimi prizmalardan ve
difraksiya gafasindan istifads edilir.

- Molumdur ki, miixtalif daiga uzunluglu isiq dastesi
ticiin smma amsal miixtalifdir. Dalga uzunlugu azaldigca
sinma amsali da artir. Ona gore da paralel polixrom igiq
dastasi prizmaya diigerek smnir, prizmanmin ¢xigmda
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monoxromatik tarkiblare ayriir. Son illsrds buraxilan
cihazlarda dispersiyaedici element kimi oaksedici
difraksiya gafasinden-istifada edilir.

Isiglandirrci sistem

Atom-absorbsiya spektrofotometrinin isiglandinic
sistemi (katodu yarim &rtiilii va ya elektrodsuz lampalar)
is1§1 monoxromatorun girig yangina fokuslasdirir. Itkileri
maksimum azaltmaq {igiin isiq destesinin kesiyi az
olmahdir. Yariqda isiq lekasinin diametri az olduqda
atomlagdiricinin ensiz sahasinds lokallasmis elementlor
daha yaxg1i toyin olunurlar. Bir sira cihazlarda
atomlagdiricidan kecen isiq dastasi ikili konus formasinda
olur (Sakil 9).

5

] 4 7
7 T B = o § — ] |

Sakil 9 Atom-absorbsiya spektrometrin isgiglandurict sistemi
1~ katodu yarmmortiilii lampa;
2 ~isiglandirict linza; 3 — atomlagdirics;
4 va 5 - monoxromatorun giris va gixig yari§y, 6 —
monoxromator; 7 - hesablayict qurgu.
Silindirik formada isiq destesi olan cihazlar da
malumdur.
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Detektor

Detektor ona diigan isiq enerjisini elektrik signalina
cevirir. Atom-absorbsiya spektrometrinds bu magsad
liclin ig1q giiclandiriciden istifade edilir (Sakil 9). Isiqgiic-
londiricinin kvars pencerssinden isiq torkibinde asan
jonlasan elementlar (Cs, Rb, Li) olan nazik tabagsli madda
ilo ortiilmiis katod Ki-o diigiir. Isiq kvanti katoddan
yitksak stiratle novbati katoda Kz istigamatlonan elektron
goparir. Axinncl yeni elektron qopararaq ndvbati  katod
Ks elektroduna yaxindagir ($akil 9). Atom-absorbsiya
spektrometrindo 9 — 13 elektrodu olan isiqgiiclendiriciden
istifada edilir.

Miitlaq qolovi katodlu isiqgiiclendiricilar atom-
absorbsiya spektrofotometrik analizda istifade olunan
spektrin biitiin sahelarinde (190850 nm) ytksak hassas-
ig1 temin edir.
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Sakil 10 Isiggiiclandiricinin sxemi
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Spektrofotometrin optiki sxemi

Eyni zamanda toyin edilon elementlorin saymdan
asih olarag, atom-absorbsiya spektrofotometri birkanall:
va ¢oxkanalli, optiki sxemlardsn astli olaraq birsliall ve
ikigtial: olurlar.

Birsiial: ve ikisiiali spektrofotometrlerin prinsipial
sxemlari (sokil 11 a va b) verilmigdir.

1 2131 4 s & 3
@a&ﬁ— ~~~~~~ _°§. ol a
b I
1 m — g} : é
@0' --g"a

Sakil 11 Birgital1 (a) va ikigiialt (b) AAS-nin
optiki sxemlari
1 — isig manbayi; 2 — modulyator;
3 — atomlagdiricy, 4 — monoxroma-
tor; 5 — detektor; 6 — giiclandirici;
7 — hesablama qurgusu.

Bu cihazlarin her birinin 6z ustiinliiklari vardir.

Birsiiali cihazlarda yalnrz atomlagdiricilardan gixan
isigin intensivliyi dlgiiliir. Ona gors de udma kamiyyatini
A=lg(ioy/l) 6lgmak iiglin, hoyacanlandirict gliarun inten-
sivliyini lo 6lgmaler zamanu sabit saxlamaq lazimdmr. Bu
isiq manbayinin, detektorun ve giiclondiricinin yiiksak
sabitliliyini talab edir. Ona gora de bir siial cihazlarda
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olgmalari cihazi igo saldlqdan 15-20 deqiqge sonra aparmag
olar. Bu vaxt orzinds cihazin elektron sxemlarinin
parametrlori stabillosir. Ikisiialt cihazlarda eyni zamanda
atomlagdiricidan gixan igiq dostesi I ile barabar miiqayiss
Uciin atomlagdirictya qadar olan isiq axmmmun intensivliyi
da Io Olgiiliir.

Ona gora de ikigiiali cihazlar atom-absorbsiya sig-
nalinin tekrarlanmasini yiiksek saviyyedes temin edirlar.
Ikigiiali cihazlarin daha bir tstiinliiyti ondan ibaratdir ki,
cihazi qosandan bir nege daqige sonra islamak miim-
kiindiir.

Ikisitali cihazlarin cattsmayan cohati detektora
diigen ig1q enerjisini 3-5 dafe artirmasidir. Buna gore da
siqnal/sas nisbati birsiiah cihazlarla miiqayisads pislogir.

Bunlara baxmayaraq ikigiiali cihazlar daha stabil is
tomin edir. Bazi ikisiiali spektrometrlari birgiial sistema
kecirmak miimkiindiir.

Birkanalli atom-absorbsiya spektrometri iki variant-
da buraxilir: bir bloklu ve modul sistemli. Bir bloklu cihaz
ucuzdur va bazi elementlarin asan tayin olunmasini tamin
edir. Modul sistem iss ayri ayr bloklardan (isiq man-
boyindan, atomlasdiricidan, monoxromatordan ve hesab-
layicr qurgudan) ibarstdir. Bu sistem elmi tadqiqat islerini
aparmaq Uglin boyiik imkanlara malikdir, lakin ¢ox
bahadir va onunla iglamak bir qgodar miirakkebdir,

Goxkanalli spektrometrlor ¢ox az totbiq olunur.
Hal-hazirda asasen ikikanall spektrometrlar istehsal olu-
nur va onun tatbiq sahasi daha genigdir.
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IV FOSIL.
METODIKI SUALLAR

Atom absorbsiya analiz iisulu tayin olunan ele-
mentin qatiliginun standart mahlullar ssasinda qurulmus
doracali ayri 1lo giymatlandirilon nisbi {isullar sirasina
aiddir. Udma amsali elementin atom buxarinda qatilifmin
C xotti funksiyasidir A = KC (Buger — Lambert - Ber
- qanunu), Bir ¢ox sababden doracali grafik xatti gedisdan
ayils bilar. Analitik signaldan gatilifa ananevi deracali
qrafik qurmadan elektron qurgunun kémayi ilo kegmak
olar. Bu ve ya diger halda atom-absorbsiya spektrofoto-
metriyast Buger - Lambert — Ber qanuna asaslanur. Ana-
litiklar unutmamalidirlarki,xatti asilihgdan ksnara ¢ix-
malar miimkiindiir.

4.1. Metodun hassaslig1 va xarakteristik
qatiliq

Hassasliq daracali qrafikin xatti hissasinin ayilmasi
ile tayin olunur (Sakil 12)

K =tga=dA/dC
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Sakil 12 Daracali ayri

Doracali qrafikin gedisi na gadar saquli olarsa
hassasliq bir o gader yiiksak olar. Xaraxteristik qatiliq G
(atom-absorbsiya analizde hassashgi xarakteriza eden
termin) elementin mahlulda 0,0044 udma amsalina uygun
olan qatilign ilo teyin olunur. Alovlu atom-absorbsiya
iisulunda miixtolif elementlorin xarakteristik qatihglarn
0,01-dan 10 mkq /ml-dak dayisir; alovsuz AA tisulunda bu
ragem 2 — 3 dafa az olur (0,0001 - 0,1 mkq/ml).

Tayin edilen elementlarin hassashig: verilmis elek-
tron kegidlerindan, atomlagdiricinin ndviindan, atomlas-
diricinun effektliyinden asilidir. Elementlarin hassasligiun
artiriimasina tosir edan amillar agagidakilardir.
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Analitik rezonans xattinin dalfa uzunluglan yaxin
olan bagqa xattlerdan asan ayrilmas: .

Atomlagdiriciya vahid zamanda daxil olan aerozolun
miqdarmu ve parcalanmasini ¢oxaltmaq (mesalen, {izvi
halledicilarin slave edilmasi, mahlulun qizdirilmasi)
Atomlagma sertlarinin optimallagmas1 - yanacag-
oksidla¢dirici nisbati, alovun ig¢i hiindiirliiyii, xiisusi
alavalarin daxil edilmasi.

Daha dar zolaql manbalsrin istifads edilmasi va yaxud
qazbogaldici lampalarla igladikde agafi coreyanin
totbiq olunmasi.

Asetilen hava — alovunda ¢atin atomlasan bazi ele-

mentlorin hassashimn ii¢ yariqh odluglar ve daha dar
isiq dostasi totbiq etmoakls artirmaq olar. Yiiksok qatiigh
mohlullarda elementlar tayin edan zamani kobud sshvlara
yol verilir, bunun qarsisini mahlulu durulagdirmagla ve

ya odlugu 90" firlatmaqla almaq olar. Sonuncu halda

daracali grafikin xatti xarakteri bir qayda olaraq yaxgilagir,
lakin matrisa effekti artir va tokrarlanma pislegir. Alovsuz
AA iisulunun hassashgi bir ne¢a amillarden asilidir:

Sobanin  konstruksiyasindan (pirolitik  Srtiiyiin
hacmi, qizdirma siirati);

Tasirsiz qazin tsbiatinden, sarf olunmasindan ve
harakeatindaen;

Temperatur programs;

Daxil edilen slavalarin va toyin olunan elementin
kimyavi birlagmalarinin formalars;

Nimunanin hocmi;
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4.2, Minimum tayinetma hoddi
(Gormoa haddi)

Az miqgdar elementlorin tokce analitik siqnalin
amsal ile yox hem da seslerin seviyyosi ilo hansi ki, o
fonda signal 6lgiiliir, toyin etmak miimkiindiir.

Verilmis statistik etibarhqla teyin oluna bilen
elementin minimal qatihgina (Cgs:) elementin gérmo haddi
deyilir. Adaton “li¢ sigma meyyarindan” istifade edirlar.
Yoni gérme hoaddi elementin qatiligimi teyin edon zaman
analitik signalin standart oayilmenin {iglii qiymatina
barabar olmas: hesab olunur. Ug sigmali meyar gérmenin
statistik etibarlifiru 0,997 qader tomin edir. Tecriibada ise
gorms haddini kor (0) mehlulun atom-absorbsiya
signalinin bir negs dafa Slglilmasi il toyin edirlor. Az
miqdar: teyin etdikde gérme haddi olduqca agag1 olma-
hidir. Bunun iclin geraitin tam optimallagdirilmas: vacib-
dir. Birinci névbade seslerin saviyyosini agaf salmaq
lazzmdir. Gorme haddini azaltmagin en asas iisullar
agagrdakalardir:

» Signal/ses nisbatinin iimumi optimallagmast;

» Monbanin yiiksok isiq sagmasindan maksimal istifada
olunmasy; )

» Yiiksok isiq sacan menbelarden istifads etma;

»  Yangn miimkiin gader maksimal enj;

» Qeyri-selektiv udmamn ve onun fluktasiyalarmin
minimallasdirilmasy;

» Signalin imumilsgdirilmasi va saslerin azaldiimast.
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Xatlari spektrin qisa dalgali sahasinda ve alovun
oziiniin udma gabiliyyati boyiik olan sahada yerlagen selen
vo arsen kimi elementlarin gérma haddini geyri- selektiv
udmanin avtomatik koppeksiyasi ilo asag: endirmak olar.
Boyiik igiq itkisi olan spektrometriyada gorme heddini
birstial: rejima ke¢makla agag1 endirmak olar.

Yenidon tokrarlanma

Analitik {isulun naticalarinin yenidan takrarlanmasi
analitik prosesin biitiin marhslslerinda analizin tesadiifi
amala golan xatast ila teyin olunur. Analitik signal qisa
zamanh fluktasiyalara (saslar) vo yavag, lakin hiss olunan
titrayisloro moruz qalir (vaxt dreyfi). Buna goros da tokrar
Olgmalarin naticalorini molum olan hadds bir-birindan
farglanirler.

Ainin vahid teyininin statistik iglonmasi asagi-
dakilar: almaga imkan verir:

Orta giymati A=( 4)in
i=]

Standart ayilme  S=

n — tekrar tayinin says, i=1...n
Takrarlanma faizla ifada olunan miitlaq standart
ayilmo S vo ya variasiya emasli ile xarakterizs edilir.
Sr = 5/A100%
Atom-absorbsiya analizi zamam tekrarlanmanin
camini bels ifado etmak olar.
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S=S+82+85;

Burada S., Sa va S. — manbenin, atomlasdiricirun vo
elektron qeydedici qurgunun fluktasiyalarinin standart
qiymotleridir.

Manbaonin fluktasiyalar1 (Su) lampanin gidalandiric
coroyanindan ve konstruksiyasmdan asihidir. Asan ugucu
(As, Bi, Se, Te) elementlordsn ibarat olan yarim katod
lampalar nisbaten agag stabillikds iglayirlar. Analitikin
yegans idars edacak parametri lampanin cerayan giddati-
dir. Daha ytliksak cerayanda tskrarlanma yaxsilagir, lakin
bu lampanin iglams miiddatini qusaldir, hessashq ve
daraceli qrafikin xatti hissasi ise agagl enir. Signalin
fluktasiyalar: kor (sifir) mahlulu alova piiskiirdiikda giiclit
va tayin olunan elementin mahlulunu alova piiskiirdiikda
iso zeif olur. Elektron sxeminin (Se) qeyri stabilliyi ila
baglt olan sasler agagi olur. Isiq axirun intensivliyinin
kékaltt giymatina proporsional olan isiq giiclondiricinin
foton sesi daha boyiik rol oynayir. Ona gora da isiq giic-
londiricinin fon emissiyasinin sasi alovda giiclii siialanan
elementlarin teyininda (Ba, Ca, Cs, K, Li, Na, Rb) xeyli ¢ox
olur. Kalsium va lantanin ¢ox oldugu mahlullarda asetilen
- hava reduksiyaedici alovunda bariumu teyin eden
zaman absorbsiya signalr stabil olur.

Manba ils elektron geydedici qurgunun yaratdig:
sasin comini alovu séndiirdiikdan sonra giymatlondirmak

olar. Adetan S = /S] +5? <S? barabersizliyi diizgiindiir,

yoni seslarin asas menbayl atomlagdiriadir.  Alov
handasasi va stexiometriyas: malum hadlsrds dayigon vo
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lokal temperatur dayismaleri xarakterik olan dinamik
sistemdir. Ona gores doa alovun 6ziiniin udmasi, udan atom
buludunun o6lglisi va serbast atomlarin ani siiretls
gatiligini dayigir.

Alovun §ziiniin udmasi zaman amala golan saslar
alovun absorbsiya amsalna proporsionaldir. Alovun
oziiniin fluktasiyasimin daha oksidlogdirici alovdan
istifade etmakls, alovun optimal hiindiirliyiinii va uygun
olan hoalledicini se¢moakls, moahlulda niimunenin asas
komponentlarinin qatiligiru azaltmaqla agag1 salmagq olar.
Atomlagmanun stabilliyi odlugun konstruksiyasmndan,
yanma rejiminden, piskiiriicii - odluq sisteminin
stabilliyinden ve toyin olunan elementin atomlasma
prosesindan asilidir. Eyni soraitds “¢otin atomlasan”
elementlor alovun fluktasiyasina daha hassasdir va pis
tokrarlanma ile teyin olunurlar. Ugyanqhi odluqdan ve
alovun miidafiesi li¢iin tesirsiz qazdan istifade etdikda
tokrarlanma ve gorme haddi yaxsilagir. Qeyd etdiyimiz
kimi, sistemin stabil iglamasi onun konstruksiyasindan
asihdir, lakin oksidlagdiricinin v nimunsnin sarf
olunmasini optimallasdirmaq da lazim gglir. Optimal
gorait ve analitik signalin giymatinin {imumilesdirilmasi
dlgmenin yliksek gedisinin ve analiz olunan mahlulun
sorfinin hesabina tokrarlanmani yaxsilagdirir.
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44 Dizgiinliik

Analitik fisulun diizglinliiyii elementin toyinin orta
giymatinin elementin niimunadaki asl miqdarindan forq-
lenmosi ila xarakteriza olunur.

Atom-absorbsiya analiz ti¢iin spesifik olan sistema-
tik sahvlarin asas sebabi agagidakilardir:

= Sifir xattinin mitveqqati dreyfi (birstiali spek-
trofotometrlar {iclin dreyf-tesadiifi sshvlarin
comi kimi baga disgiiliir);

» Hoassashfin miiveqgeti dreyfi (miiasir met-
ralogiyada mitvaqqgeti dreyfs analizin tosa-
diifi sohvlarinin cemi kimi baxilir);

* Nimunenin va standart mehlullarin imumi
torkiblarinin farqgi ilo amala galan tasir.

Atomlagmanun effekliyi zaman arzinds tedricen de-
yigan bir ¢ox faktorlardan asilidir. Igiqdestesinin inten-
sivliyi, emission xattin eni, analitik vo qongu xotlerin
intensivliklorinin nisbati, lampani ise saldiqda 10-30 daqi-
ge arzinds hiss olunan dareceds tenzimlsnir. Qizmadan
odluq yariginin odluq &lgiilari ve monoxromatorun kék-
lanmis dalga uzunlugu tadricen dayisir. Bu parametrlarin
dayisilmasinds kompressorlarmn vibrasiyasi da miieyyen
rol oynayiwr. Qati duz mohlullarini alova uzun miiddat
piikiirdiikds odlugun yariginda duz vs karbon yigilir, bu
isa Gifiiriilon qazin tezyigini ve serfini hem da yanicr gazla
oksidlagdiricinin nisbatini dayisir.

Sistematik sehvlari amala gatiran hassasliq dreyfini
imkan daxilinde aradan galdirmaq olar. Buna dl¢menin
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rasional tsullar1 (gisa vaxt orzinde bir nega OSl¢ms
aparmah va ya standart mahlulu, niimunani va halledicini
ndvbeli 6lgmakls) ila nail olmaq olar.

Alovsuz  atomlasdiricilarda  hessasliq  dreyfi
agagidaki sabablardan ola biler:

o Piroliz mahsullarinin y1g1lmas1 (karbon va
ya ¢atin ugucu duzlar);

o Yoluxma (¢atinugucu va karbidamalagatirici
elementlar tigilin);

o Qrafit boru il cerayan xotti arasindaki
kontaktin pislesmaesi ils ;

o Sobamn sathinin xassslarinin dayigmsasi ila
(piroliz  Ortliyii, mesamalilik),  sathin
mexaniki zadalonmasi;

o Qrafitin oksidlosmasi ve  sublimasiya
naticesinda divarlarin qalmhiginin tadricen
azalmast.

Dreyf hessasligi dlgmalara rasional metodika va
alava etmo lsulu totbiq etmakls aradan galdirmagq olar.
Analiz olunan meahlullarda kenar komponentlarin olmas:
da sistematik sohvlarin amals gelmasine gotirib gixanr.

4.5 Alovsuz atom-absorbsiya iisulu

Atom-absorbsiya analizinin alovda atomlagma ils
slagadar hessasligl alovda gedon olavo reaksiyalarla va
hissaciklerin az vaxt (10-* s)orada galmasi ilo mahdudlasir.
Hossasligi artirmaq figlin bu iki amilin tesirini ya
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tamamils aradan qaldirmaq, ya da azaltmaq lazimdir.
Buna atomlagman xiisusi sobada, tosirsiz miihitds, slave
reaksiyalar getmayan goraitds aparmagla nail olmaq olar.
Bela soba bir-negd saniys orzinds lazim olan
temperaturadak qizmalidir (50°-dan 3000°C) ve az kiitlaya
malik olmaiidir. Atomlagsma aparmaq {igiin sobanin
izotermik zonast olmalidir; aks halda niimuna sobanin
soyuq divarlarinda kondenslogarak itkiys sabab ola bilar.
Soba yiiksak istiliys, elektrik kegiriciliyins, mexaniki
xassolora, bitlin temperatur intervalinda korroziyaya
davamliliga, arima temperaturu 300°C-da yuxan olan va
clizi miqdarda qarigiga malik olmaldir. Bu taleblara cavab
veran yegana material grafitdir.

4.6 Lvovun qgrafit kiiveti

Rus tedgiqatgist Lvov 1959-cu ilda ilk alovsuz
atomlagdiria olan grafit kiiveti (Sokil 13) yaratd: ve 1961-
ci ilda onun imkanlarini darc etdirdi.

Ar 1

A i e e e e T s e e =

”° NI T LT R
72 A

Sakil 13 Lvovun grafit kiiveti. 1 — grafit boru;
2 —elektrod.
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Qrafit boru (1) gorginliyi az olan giiclii elektrik
corayani ilo qzdirilir. Nimuns elektrodun (2) gabag
sothine vurulur. Niimunali elektrod qrafit kiivetin asag:
hissesindoki penceraden pegin igerisine qoyulur. Slavs
monba elektrodla qrafit boru arasinda potensial forqi
yaradir. Nimuna impulsiv buxarlanir ve quzmig boru
atom buxant ile dolur. Bitiin sistem tesirsiz qazin
miihitinde yerlagir. Tasirsiz qaz miihitinds alave
reaksiyalar istisna olunur. Fotometrin glias1 qrafit borunun
morkazindan kegir. Qrafit kiiveti atom-absorbsiya analizin
inkisafimda yeni marhals a¢dr Bu kiivetin tatbigi biitiin
toyin olunan elementlarin minimum teyinetms haddini
102 — 10 g-dak azaltmugdir. Bu da atom-absorbsiya
analiz iisulunun daha hessas analitik {isullardan biri
oldugunu tesdiq edir.

4.7 Qrafit peclar

Lvovdan bir ne¢s il sonra alman alimi Massman
grafit kiivetin konstruksiyasiu bir gadar sadslagdirmigdir.
Onun islari asasinda 1970-ci ilds qgrafit sobanin ($akil 14)
ilk istehsal1 baglandi.
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Hz0
Sakil 14 Massman qgrafit sobast.
1 —pancars; 2 — elektrik kontakt; 3 — grafit
boru; 4 — metallik drtiik.

Sekilda bu giinadak dsyismavan ilk grafit sobanin
sxemi gostarilib. Elektrik carayam grafit kontaktlarindan
(2) nazik divarl: grafit boruya (3) verilir va onu qizdirr.
Gorginlik 0 — 10V arasinda tenzimlanir ve bu an qrafit
borudan kecan casrayan siddeti 0-dan 400A-dak dayisir.
Sobarun temperaturu iss otaq temperaturundan 3100°C-
dak qalbxr. Qrafit boruya sabit stiratle tosirsiz qaz verilir,
bu da niimuns diclin olan pencaradan borunun daxili
bogluguna kegir va onun aqq terofindan atmosfera gxir.
Tesirsiz qaz atomlagdirtcinin qizan hissasini atmosfer
oksigeninden qoruyur buxarlanmig ve atomlagmusg
niimunani atomlasdiricidan kanarlagdirmaga komek edir.
Qrafit kontaktlar: soyutmaq tgiin su sirkulyasiya edesn
metallik Ortitklardan (4) istifads edilir.

Qrafit soba maye, bark ve qaz halinda olan niimu-
nalori analiz etmoaya imkan verir. Bu sobalarda asasan
maye niimunslari analiz edirlor. Niimunani grafit boru-
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nun yuxari peancerasindan xiisusi mikropipet vasitasilo
daxil edirlor. Bark niimuneni ise grafit borunun agiq 6n
hissasindan xiisusi tantal qasiqla daxil edirler.

Qrafit sobalarn istehsal edon sirkatlar 1977-ci ildan
baglayaraq pirolizli qrafitle Ortiilmiis qrafit borularini
istehsal etmaye baslayirlar. Piroliz qrafiti yiikssk korrozi-
yaya, istiliye davamlilifi ve masamalsrin olmamasi ila
forqlonir. Piroliz grafitls drtiilmiis borular 200-dan 1000-
dok niimunenin tayinine davam gotirir. Adi borular ise
yalniz 50 - 200 niimunanin teyinine davam gatira bilir.
Bundan bagga atomlagma temperaturu 2700°C-den boyiik
olduqda piroliz Ortiiklii borular yegana yararh atomlag-
dirici sayilir, qalanlar isa 20 niimunenin analizindsn
sonra dagilir,

Tosirsiz mithit ytiksak tomizliye malik olan arqonla
yaradilir. Arqon nisbaten agag: istilik kegiriciliying
malikdir. Ona gora da qrafit sobada temperatur tarazhg:
yoxdur. Atomlagsmanin qrafit sobalarda aparilmasi {igiin
ideal gaz helium hesab olunur, lakin arqondan dafslarls
bahali oldugundan onu yalnuz xiisusi todqiqatlar zamam
istifads edirlar. Bazan arqonu azotla avez edirlor, bu
zaman slave reaksiyalarin olmasiru nazera almaq lazim-
dir. Masalen, els elementlor vardir ki, (alitminium, sirko-
nium) azotun 0©zii ile nitridler amals gatirarek atomlasma
prosesine mane olur. Azot 2000°C-da grafitle reaksiyaya
daxil olaraq disian smels gotirir, bu da qrafit borunun
dagilmasma sabsb olur. Qrafit sobanin temperaturu
programiagdirilmig idarsetms elektron qurgu ils tenzim-
lonir. Temperatur programini ii¢ marhaloya bélmek olar:
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niimunanin  qurudulmas: (halledicinin buxarlanmasi),
niimunsnin yandirilmas: (piroliz, matrisa komponent-
lorinin kenarlagdirtlmasi), atomlagma. Bazon daha bir
marhals — toamizloma marhalest, yeni sobarun niimunanin
ucucu olmayan yanma moehsullanndan temizlenmasi.
Ayri-ayr1 moarhslenin  temperaturunu sicrayigla ve ya
todricon dayismoak olar. Sobamn temperaturunu dayisma
imkan1 asassn miirakkab tarkiblorin analizi {i¢lin vacibdir
(laklarin, bioloji obyektloarin).

Miiasir qrafit sobalarirun konstruksiyasi optiki
pirometr ve miiqavimet termometri ilo tachiz olunub.
Pirometr program idarsetms qurgusunun elektron bloku
ilo elo alagadar olmahdir ki, miigavimetin dayigmosi
temperatura tosir etmasin. Fotodiod demsk olar ki, atalat-
sizdir ve temperaturun yiiksok dayisma siiratinds avez-
olunmazdir. Fotodiod 1000°C-den agag1 temperaturlarda
cox agag1 hassashipa malikdir, ona gore de yalmz atom-
lasgma morhoalesinde tesir edir. Miiqavimat termo-
metrini  50°C-den  3000°C-dok temperatur intervali
arasinda istifade etmok olar. Bu @sasen niimunsni
qurutma. va yandirma marhslesinde - temperaturu
saxlamaq tiglin yararhdir. Qrafit sobalarda atomlagma
prosesini izah etmak {giin iki mexanizm toklif
olunmusdur. Bezi hallarda asan ugucu birlegmalarin
atomlasmasin: (erime temperaturu 2000°C-dan agag: olan)
termiki dissosiasiya ile izah etmok olar. Niimuna grafit
atomlagdirictnin quzdirilmus daxili ssthinden buxarlanr,
sonra isa termiki dissosiasiyaya ugrayir. Qrafit sobada
atomlasmamun bagga mexanizminda iss niimuns termiki
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olaraq uygun oksidlaradsk dissosiasiya edir, sonra isa,
sobanin divarlarinda karbon va karbon - 2 oksidls metala
gadar reduksiya olunur.

MeO + C — Me + CO

MeO + CO — Me + CO,

Sonuncu mexanizm yiitksak termiki davamlihga
malik birlagmalarin atomlagmasinda tstiinlik tagkil edir.

Qrafit sobada geden yegane olave reaksiya
karbidlsrin amsale galmasidir. Bu proses niobium, tantal,
volfram, bor ve wuran kimi elemenflorin minimum
tayinetma haddins pis tasir gdstarir.

“Alovsuz atomlagma f{isullart tigiin giiclii qeyri-
selektiv. udma xarakterikdir. Bu iss niimunanin tam
dissosiasiya etmosi ilo slaqadardir. Gosterilon grafit
peclordan basqa Uest torafindan diizaldilmis kigik hacmli
peclordan AA analiz iisulunda genis istifade olunur. Uest
sobast iki nov atomlagdiricilarla komplektlagir — maye
niimunsaler ticlin fincanla, bark niimunalar Ggiin isa boru
ila. Kontakt rolunu qrafit qubuqlar oynayir. Uest sobanin
atomlagdiricis1 hocmeas Massman sobasinin atomlagdirici-
sindan 10 dafs kigikdir, ona gore da onlarin 3000°C-dak
qizmasi Uglin 50 — 100 A carsyan giddati lazimdir. Uest
sobasiun  ¢atigmazhif:  neticelerin  tekrarlanmasinin
nisbaten agag: olmasidir. Bu sobanin izotermik zonasinin
alinmasi ila va onun atrafinda giiclii konveksion axin ils
slagadardir.

Son zamanlar asetilen — hava alovu ile qizdinilan
grafit peclor do dizsldilmisdir. Bu peglor gaz halinda
hidrid ameale getiron elementlarin toyininde daha
effektlidir, elementlarin hassashginin 10 dafe artmasmna
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sabab olur. Alovsuz AA iisulunun genis tatbigine
baxmayaraq, alovlu AA iisulundan bezi xiisusiyystlarins
gors geri qalir. Alovsuz tsul elementlsrin toyininin
hassasliginin 2-3 dafs artirmasina baxmayaraq naticalarin
tekrarlanmas bir gadar pislesir.

Civanin soyuq buxar iisulu ila tayini:

Civa buxar otaq temperaturunda atom halindadir,
bu onun tayininin sads ve hassas iisulunun iglanib
hazirlanmasma imkan wverir. Civeni ikivalentli hala
kecirmak ii¢hin gétiriilmils niimunani oksidlasdiricilards
hall (xiisusile da nitrat tursusu ve ya kalium-
permanganatla) edirler.  Oksidlagdiricilerin  artigim
hidroksil-amin xlorid tursusu ila reduksiya edirlar. $akil 6.
Torkibinda ikivalentli Hg*? ionu olan turs mahluly,
icorisinda ikivalentli qalaymn xlorid duzunun turs mahlulu
olan gaba (1) eolave edirler, bu zaman ikivalentli civa
metala gader reduksiya olunur. Reaksiya apanlan gqabin
igorisina cive buxarlarini ¢ixarmaq lgiin nasosla (2) hava
vurulur. Cive buxari quruducuda (3) qurudulur, sonra
kvars pancerasi olan kiivetdan kecir. Atom-absorbsiya
fotometrik sliast kvars kiivetin markazindan  kegir.
Ol¢manin sonunda skruberi (5) agib uducular vasitasila
cive buxarlarimi udurlar. Bu tisul 10°g-a gader civanin
teyinine imkan verir.
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V FOSIL.
PRAKTI‘KI‘ HIiSSO

5.1 Niimunoanin analizs hazirlanmasi

Atom-absorbsiya analiz {isulunda niimuns alova
moahlul halinda verilir. Nimunanin samaerali iisulla tez
hazirlanmas: AA-lisulunda an vacib messalalerden biridir.
Bu tisulda dlgmeler tez bir zamanda hayata kegirilir.

Niimunoanin mahlula keg¢irilmasi

Atom-absorbsiya analiz tisulunda yalniz mahlullar-
dan istifads olunduguna gora niimunslarin hazirlanma-
sina bir sira talablar qoyulur.

I. Niimunenin halli zamaru istifada olunan reaktiv-
lar (tursular, asaslar) kimyavi tomiz olmalidir. Halledici-
nin temizliyi avvelcaden yoxlarulmahdir.

II. Nimunade tayin olunan elementin tamamils
mahlula kegmasi temin olmalidir. Ogar toyin olunan
element tam mehlula kegibdirse, niimunenin hall olmayan
hissasinin hall olmasina ehtiyac gqalmur.

III. Gotiirfilon reaktivlerin say1 ve miqdar1 mini-
mum olmalidtr.

IV. Analiz edilon mshlullarin saxlanilmasinin da-
vambilig1.

V. Analiz edilon mahlul duru olmalidir. Mshluida
astlganlar va ¢okiintii olmamalidir.
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Semaralogdirici analiz isulu minimal manegiliyi,
mane olan komponentlarin ayrilmasini, yiiksek hassashigi
vo tokrarlanmani tomin etmolidir. Asagida bir sira
niimunalerin mahlula kegirilmasi tisullar gostarilmisdir.

Elementlarin tayininin samaraslesdirici analiz
Usulunun se¢ilmasi minimum manegiliyin olmasini, mane
olan komponentlarin ayrilmasini, yiiksek hoassashigi vo
tokrarlanman: tamin edir.

Polad niimunalari analiz edan zaman niimunani
hall etmak {icin tursularin gangigindan istifads
edilir(sulfat ve perxlorat tursularin qarigigi). Bu mihitds
konar ionlarin manegiliklori minimum saviyyadadir.
Niimunanin hall olmas: tez ve tam gedir. Basqa turgulara
nisbaten perxlorat tursusu ¢otin ugucudur ve 200°C-de
quvvatli oksidlagdirici xassays malikdir. Hallolmadan
sonra axirda mahlulda yalmz perxlorat tursusu qalir ve
toyin edilon element an yliksok oksidlagmo daracasine
malik olur.

Borhidrogenfliiorid tursusu (HBFs) niobium, tantal
ve hafniumun, qurgusun-qalay xalitelerinin boratlarla
arintilerini teflon avtoklavlarda fliiorid tursusunda hall
edan zaman yaxsi mithit yaradir.

Keramika vo ona uygun niimunslari hall edsn
zaman qat ortofosfat turgusundan istifads edilir. Bu turgu
tarkibinds aliiminium va berillium kimi elementlar olan
niimunalerin tam va tez holl olmasim tamin edir. Lakin
bozi elementlorin asetilen-hava alovunda teyinine mane
olur.
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Maye niimunslarin analizi zaman: heg bir slavs
hazirhiga ehtiyac yoxdur, bazi hallarda pardslayici reagent
va ya ionlagdrict bufer mahlullar slava etmok lazim galir.
Homogen olmayan maye mohlullart analize hazirlamaq
ucin onu avvelce filtrdan kegirirlar; qazh mayedirse
qazsizlagdirirlar. Bioloji mahluliar (qan ve qan laxtasini)
analiz eden zaman {izvi maddaler arzu olunmayan effekt
vere bilor, belo halda =ziilallamn c¢Okdirarak filtratda
mikroelementlori toyin edirlor. Ozlii tizvi mahlullarda
~ (yag, neft, piy) bir sira metallar1 tayin etmak iigiin onlan
turgularla va ya kompleksamolagatiricinin sulu mahlulu
ile ekstraksiya etdikdan sonra tayin edirlar.

Alovsuz atom-absobsiya iisulunda niimunalori
bark halda da analiz etmak miimkiindiir. Oksar hallarda
numunaleri mineral tursularda ve onlarin su ils
qarigigmda holl etmakls analiz edirlar. Son mahlulda bark
maddanin qatilif 1-2 % artiq olmamalidir. Analiz zaman
istifade olunan reaktivlorin temizliyi ds miihiim rol
oynaylr.

Bazi hallarda niimunani tam hell etmays ehtiyac
olmur. Misal ii¢lin tarkibinda Na, K, Mg, Ca, Cu, Zn, Mn
va Fe olan niimunslar quzdirmagqgla 6 M HCI tam hali olur,
gostarilon elementler mahlula tam kegirlar.

Osasi lizvi maddalsr olan niimunalari mahlul
halina kecirmak iigiin quru kiillagsdirma vo yag mineral-
lagdirma tisullarindan istifada edilir. Quru kiillagdirmada
niimuneni (0,5-10 q) farfor, kvars va ya platin ¢agkalarda
mufel peglerina yerlogdirirlar. Kiillagdirma zamaru tem-
peraturu 400-800°C, aksar hallarda iss 450-500°C interva-
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linda 4-15 saat arasinda saxlayirlar. Alinmag kiilii nitrat ve
xlorid turgsusunda hall edarak, mehlulu quru qaliq galana
gedsr buxarlandmirlar. Quru qahig yenidan nitrat ve
xlorid tursusunun qarigiginda hali edirlar.

Quru kiillesdirma iisulu ugucu elementlorin (Hg,
As, Sb, Bi, Se) toyinina tatbiq edile bilmaz.

Kiillogdirma zamani oksidlagdirici miihiti yaratmaq
iiclin niimuneni gat1 ammonium nitrat moahlulu il isladib,
{izarina iizvi esaslari oksidlasdirmak tiglin katalizator
rolunu oynayan vanadium vs molibdenin duzlarmi slava
edirlar. Bu variantla kiillagdirmada arsen vo selen kimi
elementlarin itkisi olmur.

Uzvi esasli maddsleri hall etmak {glin yag
minerallagdirma {isulundan istifads edirlar. Bu {isulun
catismayan cshati o niimunslerin yiiksok siqnal vermasi,
tomiz va bahal tursulardan istifads, perxlorat ve ya
hidrogen peroksiddan istifads zamaru partlayigin olmasi.

Niimunalerin mahlul halima ¢evrilmasinin an
effektli isulu onlarm mineral tursularin qarigiginda hell
edilmasidir. Oksar hallarda niimunslari hall etmak liglin
3:2:1 nisbstindo nitrat, perxlorat vo sulfat turgularinin
qartsigindan istifada edilir. 1 q niimunenin halli tgiin 10-
15 ml Dbels qangsiq kifayst edir. Numunenin
oksidlegdirilmasi asagl temperaturda nitrat tursusu ils
baglayir, sonra temperaturu yavag-yavas qaldirarag,
niimuna tam -pargalanana gader o biri tursulan slave
edirlor. Bazi hallarda niimunsleri hall edsrsk mshlula
kecirmak {igiin 2:1 nitrat ve perxlorat tursularindan, sulfat
va hidrogen peroksid gangiglarindan istifada edilir. Uzvi
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niimunalorin hsll etma va yag minerallagdirmanin an sada
vo effektli miiasir iisulu nimuneni bagh teflon avto-
klavlarda parcalamaqdir. Bu iisul ugucu elementlarin
(civa, selen, arsen) itkisinin gargisint alir. Teflon avto-
klavlar politetrafliioretilendan (fliorplast-4, teflon) hazir-
lanmg silindirik gabdan ibarstdir. Onun sethi turguya
davaml tebaqgo ilo Ortiilmiigdiir. Niimunadan 0,2-0,5 gq
gotiirarak fltiorid, xlorid, nitrat va sulfat tursularnin
qangiginda hall edarak, mehlulun hacmi 10 ml catdhr.
Niimuneni hall eden zaman perxlorat turgusundan va
hidrogen peroksidden istifade etmak olmaz. Niimuna 110-
160°C temperaturda magnit qarigdirict ile gangdirmaqia
hoall edilir. Bels soraitds 10-50 dagige arzinda tebii va sini
materiallar: boksitleri, ferritleri, minerallar, slaklar,
slisalori, ¢atin oksidlogen lizvi niimunalari hall etmak olur.
Bu iisulun catismayan cahsti ondan ibaratdir ki,
avtoklavlar ¢ox bahadir, boyiik niimunslori hall etmak
miimkiin deyildir.

Niimunanin an effektli va tez mahlula kegirilmasi
tisulu niimunsanin aridicilerle eridilmasidir. Lakin atom-
absorbsiya analiz tisulunda niimunani mahlula kegirmoak
{icin bazi aridicilorden(soda, ikigat kalium ve natrium
duzu, natrium-peroksid) istifade zamani matrisa effekti
meydana ¢oar. Atom-absobsiya (isulunda niimunani
oritmak figlin an yaxs eridicilar golovi, qgalevi torpaq
metallarin  boratlaridir(LiBOz,  Sr(BOz):, BaCOs+HsBOs;
Li2COs+H3BOs).

Atom-absorbsiya iisulunda an genig totbig edilen
aridici litum metaboratdir. Bu aridici ilo alinan arintilor
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demak olar ki, biitiin durulagdirilmis mineral tursularda
hall olur. On yaxs1 natice arintini nitrat turgusunda hall
etdikds slda olunur. Oritmani grafit ve ya platin butalarda
aparirlar. 0,1-0,2 g niimuna ¢akisi gotiiriib tizarine 3-6 dafe
¢ox metaboratlitium slave edirler, qangig1 10-20 daqiqe
900-1000°C-da eridirlar. Bu tisulun monfi cahati bahalh
butalardan istifade olunmasidir.

5.2  Analizin optimal garaitinin va eksperimentin
metodikasimin sec¢ilmasi

Hor bir analizi apararksn optimal gorait segil-
molidir. Optimal geraiti segarken ¢alismaq lazimdir ki,
minimum manesgiliye ve maksimum hassashia nail
olunsun. Optimal parametrlars lamparun enerjisi, alovun
is¢i hiindurliiyii, yamc qazla oksidlesdiricinin nisbati,
odlugun yanigmin uzunlugu va signallarin comlagdirilmasi
aiddir. Bszi hallarda teyin edilon elementin dalga
uzunlugunu ve mshlulun alova daxil olma siirstini
deyismak lazim galir. Optimal sgeraite ¢ yarigh odlug-
lardan, alave oksidlagdiricilardan istifade etmakla ve isiq
dostesinin diametrini azaltmagla da nail olmaq olar.
Lampalarin enerjilarinin artirilmasi gitalanmann intensiv-
liyini artirir, rezonans ve qongu xatlerin nisbatlorinin
intensivliyini elace do emissiya xatlarinin tekrarlanmasi
yaxgilagdirir. Bazi hallarda tayin edilon elementin has-
sashg azalir, daracaloma ayrisi nazars garpacaq dearacada
ayilir. Biitlin bunlari nazears alaraq lampalara yiiksak
enerji o zaman totbiq olunur ki, tayin edilan elementin
gatilifi hemin elementin minimum tayin etms haddina
yaxin olsun.
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- Alovun hiindiirlilyiinii doeyigmekle alovun 6ziiniin
minimal udmasina, minimal geyri-selektiv absorbsiyaya
ve minimal manegiliys nail olmaq olar. Asetilen-hava
alovunun optimal hiindiirliiyti 5-13 mm. Bazi c¢atin
atomlagan (Ca, Ba, Sr, Sm, Cr, Mo) elementlarin toyininda
asetilen-hava alovun hiindiirliiyli elementlarin hassasl-
gina hiss edilen dareceds tesir gosterir. Asetilenin sorfini
artirmagla, alovun ig¢i hiindiirliiylinii de artirmaq lazim
golir. Asetilen-azot-1-oksid alovunun qirmizi zonasmin
hiindiirtayt 5-25 mm-dir. Bu alov qlivvatli reduksiyaedici
xassays malikdir. Asetilenin az sorfinds bu zona cox
ensizdir vo udma alovun hiindiirliiy{inden ¢ox asilidir.

Alovun hiindiirliiyli optimal hiind{irliikkden agag
olduqda qeyri-selektiv udmalar, alovun o&ziiniin fonu,
kondenslasmis fazada manegiliklar, signallarin tokrarlan-
mast pislagir. Alovun hiindiirliiyli optimal hiind{irliikdsn
yiiksak olduqda da tekrarlama ve hessashq pislagir.

Yanan gazla oksidlogdiricinin nisbeti alovun 6zii-
niin udmasina ve emissiyasina tasir edir. Asan atomlagan
‘elementlar oksidlegdirici alovda tayin edilir. Oksidlasdirici
alov goffafdir, az sasle va yliksok temperaturla xarakteriza
olunur. Bu alovlarda kondenslagmis fazada manegilik cox
az olur. Yiiksok temperaturlu asetilen-azot-1-oksid alovu
asetilenin az sarfins va minimal maneciliys goro effektli
atomlagdiria saythr. Umumiyystle udma asetilenin v
azot-1-oksidin sorfinden ¢ox asihdir.

Optimal tozyiq ve oksidlogdiricinin sarfi ifiirii-
clintin konstruksiyasindan asihidir. Tazyiqin yiiksaldilmasi
va oksidlegdiricinin sarfinin artirilmasi niimunanin alova
daxil olma siiratini va tfiirtictiniin effektliyini artirir.

U¢ yangh odluglardan, iizvi halledicilordan, qat
duz moahlullardan istifade etdikds slave oksidlasdirici-
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lardan istifads edilir. Azot-1-oksiddan alave oksidlagdirici
kimi istifads olunmut.

Spektral yangm eni siia menbayinin emissiya
spektrinden asilidir vo 0,1-2,0 nm arasinda olur. Spektral
yangm eninin maksimal olmasi fotometrlagon spektral
intervala rezonans xatlorin yaxinhgmda yerlagon kenar
xatlorin diigmasinin gargisinu alir.

Alovsuz atom-absorbsiya {iisulunda da optimal
saraitin secilmasi an vacib masalalordan biridir.

Tasirsiz qazlarin sorfi toyin edilon elementin has-
sasligina va qeyri-selektiv udma kamiyyatine tesir gos-
torir. Acgiq tipli atomlagdinicilarda tasirsiz qazlarn miqda-
rinin ¢ox olmasi tayin edilon elementin hassasliginin
azalmasina, geyri-selektiv udmanmn yiiksslmasino sobab
olur. Tasirsiz qazlarin sorfi 3-4 1/daq. olur, bazi hallarda ise
8 1/daq. catdirilir. On uygun qaz arqon qazidir, arqon qazi
toyin edilon elementlo ve qrafitle reaksiyaya daxil olmur.
Bazi hallarda azot gazindan istifads edilir, ancaq azot qazi
yiiksak temperaturda qrafitls reaksiyaya daxil olaraq
disian, bir ¢ox metallarla nitridler amslo gatirir. Disian
zoherlidir, qeyri-selektiv absorbsiya yaradir, grafit peclar
iss azotun tesirinden dagila bilar. Ona gore da tosirsiz
qazlardan istifade etmok daha magsadeuygundur. Ana-
lizin optimal goraitinin se¢ilmasinds uygun dalga uzunlu-
gunun, halledicilarin se¢ilmasi ve cihazin biitiin parametr-
larinin optimallagdirilmas: da mithiim rol oynayair. Islenib
hazirlanmig optimal analiz iisulunun diizglinlityt terkibi
mealum olan Dovlat standart nitmunalarin analizi il
yoxlanilir.
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5.3 Doracaloma. Daracali ayri

Olciilon udma kamiyyati ile toyin edilon elementin
gatili@: arasinda olago daracali ayri ilo miisyyen olunur.
Isiq dastesi zonasmda udan hissaciklerin qatilifi C ila
udma qabiliyyati kemiyyeti A arasindaki xatti asililiq
Lambert-Ber ganunu ile miiayysn olunur. Bu ganun
miiayyen carcivods AAS-ya tatbiq olunur. Bels ki, qatihq
ila optiki sixliq arasinda diiz miitenasib alage mévcuddur.

Darocali ayrinin xotti gedisi toxminen baglangic
hissaye aiddir, sonradan ise milayyen ayilmaler olur.

Ogor alovun buraxmasini T(T=1), alova diigen,
alovdan kegon igigin intensivliyini uygun olaraq Jo, J va
optiki sixligi-A ilo isaro etsek onda asagidaki ifadani
alang:

A=Ig(1/T)=Lg(o/T)

Detektorun ¢ixis signali onun {izerine diigan ener-
jiys proporsionaldir, yoni T-ya proporsionaldir. T-don A-
va kecid hesablama vo yaxud geyd eden cihazin xatti
olmayan gkalasindan istifada etmakla miimkiindiir.

Doracali ayri qurmaq tligiin har bir elementin stan-
dart mahlullarimu hazirlamali, bu standart mshlullardan
isci mahlullar hazirlanmali, ig¢i mahlullardan hor bir ele-
mentin hassashgina uygun etalon mohlullar hazirlan-
malidrr.

Daracoli ayrinin xatti hissasi ve xatti olmayan
hissasi miimkiindiir. Daracali ayrilerin ii¢ miimkiin hal
sokil 15 a, b, c-do gdsterilmigdir. $okil 15 a-da ideal
daraceli ayri verilmisdir, bu halda biitiin isiq detektora
catir va toyin edilon element torafindan tam udulur
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Sokil 15 b-ds adi daracali ayri verilmigdir, burada
tam udma getmir, ona cdra de miiayyen ayilmeler miiga-
hida clunur

C,

Sokil 15 c-da bir qadar miirakkeb deracoli ayri verilmisdir.
Bela halda monoxromatorun buraxma xottine eyni
zamanda tayin edilan elementin zaif dalga uzunlugunun
absorbsiyas1 daxil olur.
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C:

$okil 15. Daracali ayrilarin tiplari:
a- ideal; b-normal; c-kompleks

Daracali ayri mahlullarnin hazirlanmasi

Daracali ayri mahlullarini hazirlamaq {igtin avvalca
har bir elementin miiayyan qatiligda mahlullar: hazirlanir,
hazirlanmis moahlullart durulasdirmaqla deracsli ayri
mahlullar1 hazirlanir. Derscali ayri mahlullar: hazirlamaq
ticiin spektral tomiz metallardan ve ya kimyavi analiz
liclin tamiz duzlardan istifade edilir. Mahlul hazirlamaq
tiglin metal simlardan, lentlardan, tabagslardsn istifads
etmok moaqsadeuygundur. Duzlardan istifade edarksn
onlarin higroskopliyi nazers alinmalidir. Darocali ayri
qurmagq ii¢lin ¢ox qat1 mahlullarin hazirlanmasina ehtiyac
yoxdur, niimuna ¢akisini ela gotirmek lazimdir ki,
mahlulda metalin qatiig: 0,1% c¢ox olmasin. Daracali ayri
mahlullarima hazirlamagq ticiin asassn istifade olunan metal
va duzlar cadval 4-da verilmigdir.
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Daracali ayri mahlullarim hazirlamagq ticiin istifada
olunan metal va duzlar

Element Metal vo duzlar Holledici
2
. o
5% 8
Altiminium | Metal folqa 1.000 | 25 ml gatt HCl+ 01
HNs (bir nega dama
HNO3)
Barium BaCOs 1,438 20 mil HCI 0,1
Berillium BeSO+5H20 19,639 | HO 0,1
Bor Borat tursusu 5,714 H2:0 0,1
Bismut metal 1,000 50 ml gatt HNOs 0,1
Vanadium Ammonium vanadat 2,29 20 ml 100% H202 0,1
Germaniu metal 1,000 20 ml HCE:HNO:(1:1) 0,1
m
Domir metal 1,000 20 m]1 SMHECl+ 0,1
5 ml gHNO:
izl metal 1,000 15 ml gat1 HCl+ 0,1
5ml g HNOs
Qizil ammonium-xlor auruat | 1,811 | H20 0,1
Indium metal 1,000 | 10 mi qat HCl+ 0,1
5 ml HNOs
Kadmium Ccdo 1,142 20ml 5 M HCl 01
Kalium KCl(qurudulmusg) 1505 | H:0 0.1
Kalsium CaCOs 2,497 | 100ml1iM HCI 0,1
Kobalt metal 1,000 50 ml 6 M HNOs 0,1
Silisium Naz8i0s5H:0 7.6 H:O 0,1
Litium Liz50+H:z0 9,215 H:QO 0,1
Maqneziu | Metal lent 1,000 | 50 ml5 M HCI 01
m
Mangan Metal 1,000 | 50 ml5M HNO: 0,1
Mis metal 1,000 50 ml 5 M HNO: 0,1
Molibden {(NHs)sMorO2-4H20 1,829 H:0 0,1
Arsen AszOs 1,320 50 ml HCl 0,1
Natrium NaCl{quradul.) 2542 | kO a1
Nikel metal 1,000 50 ml15 M HNOs 0,1
Niobiy Metal toz 1,000 | 10 ml Hf+ 0,1
5 ml gatt HNO:
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Qalay metal 1,000 | 200 ml q HCl+ 01
- 5 ml g HNO:
Palladium (NH4)PdCly 2,668 H:0 0,1
Platin (NHs):PtCls 2,275 H:0 0,1
Rodium (NH4}aRhCle-1,5H20 3,858 H:O 0,1
Civa metal 1,000 20 ml 5 M HNOs 01
Rutenium {OH}NO)Ru{NH:}]CL | 2,839 H:0 0,1
Qurgusun Metal 1,000 50 ml2 M HNO: 01
Selen Elementar 1,000 15 ml qats HCl+ 0,1
5 ml g HNOs
Giimilg A_EBO; 1,575 HO 01
Stronsium SrCOs 1,684 20ml 1M HCI 0,1
Siirma Metal 1,000 10 ml gatHCl+b.n.d. 0,1
HNO:s+i0q ¢axar, Turs.
Tallium TLSC: 1,235 H:0 a1
Tantal TaCls 19798 | H:0 0,1
Teltur metal 1000 | 15mlq HCl+ 01
5ml g HNOs
Titan Kalsium-titan oksalat 7,3939 | H:O 0,1
Xrom metal 1,000 | 50 ml gati HC1 0,1
Sink mefal 1,000 | 50ml5M HCI 0,1

Susuz doaracali mahlullar.

Ogor analiz edilen nimuna {izvi halledicilards hall
edilorsa daraceli mohlulu hazirlamaq {iciin niimunanin
hall edilmasinds uygun metaliizvibirlogmalardan istifada
edilir. Healledicini se¢gmoak mahlulu hazirlayanin 6ziindan
asithidir. 9gor nlimunani durulagdirmaq lazim golirss
oksar hallarda metilizobutilketondan ve spirtden istifada
edilir. Bu holledicilarin fiziki xassalori bir qadar suya
yaxindir.

Uzvi helledicilar alovun fiziki, kimyavi xassslarina,
daqiqliyine va hessasligina tasir edir. Ona gora da bir ¢ox
halledicilorin alova verilmasi meaqgsade uygun deyildir.
Aromatik karbohidrogenlari, hallogen tizvi birlesmoalari va
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tez buxarlanan sads tzvi birlagmaleri(aseton, metanol,
etanol) istifads etmok olmaz. Bu aromatik birlagmalarin tam
yanmamasi va sada {izvi birlogmelerin tez buxarlanmasi ilo
alagodardir. AAS-ya ligiin yararht {izvi hellediciler, efirlor,
ketonlar ve terkibinda 10-karbon atomu olan alkanlardir.

Hal-hazirda daraceli msehlul hazirlamaq iglin
haddindan ¢ox metaliizvibirlogmalar vardir. Neft mahsul-
lar1 va boyalari analiz etmak {i¢lin metal-naftenatlardan
genis istifada edilir.

5.4 Atom-absorbsiya analiz tisulunun
totbiqi

Hal-hazirda atom-absorsiya analiz {isuluna aid
coxlu materiallar mévcuddur. AA-analiz iisulu ile iste-
nilan obyektda akser elementlari tayin etmak olar. AA-
analiz iisulu i¢mali, senaye, bulag, gdl, deniz sularinin,
dag siixurlarinin, minerallarin, glaklarin, torpagin, se-
mentin, bioloji materiallarin, neft ve neft sularmin anali-
zindas genis tetbiq olunur.

Bir sira tipik obyektlarin analizi

Suyun analizi: AA-analiz Gsulu miixtslif menbslerden
gotiiriilmiis suyun analizindo an genig totbiq edilon
tisuldur. Analiz edilan su goffaf olmalidir. Su bularuq olarsa
va ya onun terkibinda asilqanlar olarsa onu miitleq filtrdan
kecirmak lazimdir. Gotiiriilmiis su niimunasinda element-
lori bir basa toyin etmsk miimkiindiir. 9gar toyin edilan

100



elementlorin migdar1 niimunads gox azdirsa, cihaz onu hiss
etmirss, gatilagdirma {sullarindan istifade olunur.

Qatilagdirma iisulu olaraq buxarlandirmadan, eks-
traksiyadan va iondoyigdirici kalonkalardan istifada
edirlar.

Buxarlandirma tisulu ilo suyun analizinin gedigi: analiz
edilacok sudan alikvot hissa gotiiriib tursulagdirihr(nitrat
tursusu ils), mahlul quru qaliq qalana gadar buxarlan-
dirtlir, quru qaliq bir ne¢a ml ¢ar araginda helil edilir,
moahlul miiayyen hacme gadar durulagdinlir. Durulag-
dirilmis mohlulda bir bagsa Cu, Ba, 5r, Zn, Al, Mn, Fe
elementlori toyin edirlar. Bazi hallarda analiz edilacak
moahlula aliiminatlarin, fosfatlarin va sulfatlarin manecilik-
lorini aradan qaldirmagq iiglin 50-100 mkqg/ml La®* alave
edilir. Buxarlandirma {isulu ile suyun analizi zamani
ucucu elementlorin itkisine sebab olur. Ona gore do
niimunada civa, arsen, siirma kimi elementlar olduqda
niimunani buxarlandirmaq magsada uygun deyildir.
Gotiiriilmiis su niimunasinda elementlari toyin
etmak {iciin ekstraksiya tisulundan genig istifada edilir.
Bir sira elementlorin dietiltiokarbonat komplekslorinin
metilizobutil ketonla (MIBK) ekstraksiyalar1 genis tatbiq
olunur. Bazi elementlari (Cu, Ag, Cd, Hg, Pb, Te, As, Cr,
Mo, Mn, Ni, Co) onlarin tetrametilenditiokarbamat ve ya
heksametilenditio-
karbamatla amoalo gotirdiklori davamli komplekslori
MIBK-la vo MIBK-nin tsikloheksanla (1:4) qansigi ile
ekstraksiya etmoklo tayin etmek olar. Hal-hazirda sksar
elementlari onlarin{Cu, Ag, Be, Mg, Zn, Cd, Mn, Fe, Co,
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Ni, Mo, W, V) paratretbutilfenolun azotdramaleri (2-
hidrokso-5-T-butilfenolazobenzol Ri, 2-hidrokso-5-T-butil-
fenol-2/-metilazobenzol - R:;, 2-hidrokso-5-T-butilfenol-4'-
metoksiazobenzol R, 2-hidrokso-5-T-butilfenol-4'-nitro-
azo-benzol Rs) smole gatirdiklori komplekslari n-butanolla
ekstraksiya etmakle toyin etmak olar [9]. Bu iisulun an
effektli cohati ondan ibaratdir ki, {izvi faza birbasa alova
verilir, toyin edilen elementin hessashgt 10-20 dafe yiik-
solir. Bu {isuldan istifads edsrak miixtslif menbalarden
gotirilmiis su nitmunelarinds oksar mikroelementlari
tayin etmak olar.

Dag sibarlanmin analizi: Dag siixurlarinda hom  asas
komponentleri, ham do mikroelementlori AA-analiz tisulu
ils analiz etmak mitmkiindtir. Bu siixurlarin analizinds asas
¢atinlik nitmunsnin mohlula kegirilmasidir. Silikath siixur-
lar1 holl etmak {igiin asasan HF istifads edilir, asas kompo-
nent ugucu bitlagma (SiFs) soklinds kanarlasdirilir. Bu hallol-
manin catigmayan cehati ondan ibaretdir ki, kalsium CaF:
goklinda ¢Okiir. Silikat stixurlariru qelovi aridicilerls (LiBO,
Na:COs, NaOH) 950°C-ds aritdikde alinan eynicinsli qarigig-
lar nitrat turgusunda asanligla hall olur, almmus mshlulda
biitiin mikroelementlari toyin etmak miimkiin olur.

Silikat slixurlarindan farqli olaraq, karbonat siixur-
far1 nitrat, xlorid ve asetat tursularinda asanligla hall olur-
lar. Bu siixurlarda golavi, galovi-torpaq, Al, Si, Ti, Fe ve s.
metallan aloviu AA tsulu ila asanligla tayin etmak olar.

Stixurlarda mikroelementlari toyin etmak iiciin bazi
hallarda ekstraksiya tisulundan istifads edilir.
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Filiz vo minerallarin analizi: Filiz vo minerallar1 mahlul
halina gevirmak licin nimunani xlorid vo nitrat tur-
sularinin qarigi§inda hall edirlar. Ogor niimunadas silisium
olarsa mshlula fliorid tursusu slave edilir. Sulfidli
mineral vo filizlari hall etmak {igiin fliiorid ve perxiorat
turgularinin qarigigindan istifade edilir.

Toarkibinda vanadium olan mis filizlarini hall etmak
liglin sulfat va ya xlorid tursularindan istifade edilir.
Qurgusunlu filizlari hell etmok {iciin nitrat ve xlorid
turgularindan istifads edirler. Qizili quzil filizlorinda tayin
etmak tiglin filizi ¢ar araginda hall edirlor. Mahlulu quru
qaliq qalana gador buxarlandmr, alinmis quru qaliga
yeniden xlorid tursusunda hall edarek moahlulu lazimi
hacmo ¢atdiraraq asetilen-hava alovunda 242, 8 nm dalga
uzunlugunda qizil toyin edirlar.

5.5 Atom-absorbsiya analiz iisulu

metallurgiyada

Metallar,, xolitelori ve metallurgiya mehsullarin:
analiz etmak igiin AA-analiz tisulundan genis istifads
edilir.

Metal ve xolitelori mahlul halima gevirmek figiin
miixtolif turgulardan ve tursularin qangigindan istifads
edilir.

Aliiminium asash xalitelarin analizi. 0,5 q niimuna ¢okisi
gotiirarak 100 ml Slcii stekanina yerlasdirib tizerina 30 ml
HCI (1:1) slave ederak hall edilir. Nimuns tam hall
oldugdan sonra mahlul soyudulur. Mahlulu hacmi 100 ml
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olan 8l¢ii kolbasina kegirarak cizgiys qoader distills suyu
ila durulasdinlir. Alintmag moahlulda Cu, Fe, Mg, Mn, Nj,
Zn vs basqa elementlori 6z dalfa uzunluguna uygun
olaraq asetilen-hava alovunda teyin edirler. Maqneziumu
toyin edsn zamaru C2Hz-N:0 alovundan istifado etmak
lazim galir, aks halda mahlula 1% SrCl alava etmak
lazzmdir. Daracoli ayri qurmaq iiglin etalon mahlullar
hazirlayarkan, her birinin izsrins 0,5 % aliminiumun 15%
xlorid tursusunda mahlulu alava edilir.

Aliiminium x»litelerinda kalsiumu teyin edan za-
man miitlaq C:H-N20 alovundan istifado edilmalidir. Bu
alovun temperaturu aliiminiumun kalsiuma manegiliyini
tam aradan galdirir.

Sink asashi xalitalorin analizi. Sink asasli xalitalarin AA-
tisulu ila analizi zamar heg bir ¢atinliye rast gelinmir.
Niimunanin analize hazirlanmas:: Tayin edilsn element-
larin miqdarindan asilt olaraq niimuna ¢okisi gotiiriib(0,5-
2 q) 20 ml 50%-li nitrat tursusunda qizdirmagqla hall edilir.
Moshlulu azot oksidi ¢ixana gader qaynadir, mahlulu
soyutdugdan sonra hacmi 100 ml olan &l¢ii kolbasina
kegirorak cizgiys qedar distille suyu ile durulagdirilr.
Alinmis moahlulda birbaga Mg, Fe, Al toyin edilir. Ogar
toyin edilon elementlarin qatihqlart (Cu, Zn, Pb) ¢ox olar-
sa, analiz edilon mohlulu 2-3 dafs yenidean durulagdirmaq
lazim galir. Hazirlanmig niimunsnin miihitine uygun ola-
raq, deraceli ayri qurmaq lgiin etalon mohlullar hazr-
larur. Niimunada har bir elementin 6z dalga uzunlugunda
va alovunda atom udma qgabiliyysti olgiliir.
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Mis asash xolitelorin analizi: Mis asash xolitalerds iste-
nilon elementi AA-isulu ils teyin etmak olar. Mis asash
xalitalarda Fe, Pb, Mn, Ni ve Zn tayin edsan zaman
asetilen-hava alovundan istifads edilir, Sn va Al tayin
eden zaman ise CzH:-N>O alovundan istifado edilir.
Niimunanin analizs hazirlanmasi: 1 q niimuna cokisi
gOtlirtib hacmi 100 mi olan stokana yerlagdirib iizarines 20
ml HCl ve HNOs tursularinin gangi§i olave edilarok
ehtiyyatla quzdinlir. Mshlul soyudulur vo hacmi 100 ml
- olan 6lgt kolbasina kegirilorsk cizgiye qadar distills suyu
ilo durulagdinlr. 9Sgar analiz edilen mohlulda qalay
olarsa mahlula avvslcaden 10 ml 50%-li HCl slavo etdik-
den sonra mahlul durulagdarilir.

Polad niimunalerinin analizi: Polad niimunslerdo aksor
elementlari analiz etmak mitmkiindiir.

Ntumunanin analize hazirlanmas:: 1 q niimuna ¢akisini 10
ml HCl(xtsusi ¢okisi 1,18) va 5 ml HNOs(xiisusi ¢akisi 1,4)
turgusu qarigifinda hall edilir. Reaksiyanin sonunda 10 ml
perxlorat tursusu (xiisusi ¢akisi 1,54) alave edilir. Mahlulu
perxlorat turgusunun buxarlarinin  ¢ixmasmna  gader
buxarlandirirlar. 9ger mshlulda xrom olarsa moahlul
qirmzizi rong alr.

Mbohlul buxarlandirildiqdan sonra soyudulur ve
hacmi 100 ml olan &l¢ili kolbasina kegirilir. Daracali ayri
qurmaq Ugiin etalon mahlullar niimuna ¢akisine uygun
hazirlanir. Hazirlanmis mahlulda Mn, Ni, Cr, Mo, Cu, V,
Co, Ti, Sn, Al, Pb, W elementler 6z dalga uzunluglarina
uygun C:He-hava ve C2He-N:O alovlarinda teyin edilir.
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5.6 Kliniki va bioloji niimunalarin analizi

AA- analiz tisulu kliniki ve bioloji niimunalarin
analizindo genis istifads olunur. Qan laxtasinda Li, Na, K,
Mg, Ca, Cu, Au, Zn vs Fe-kimi elementlarin tayininda
AAS-iisulu an effektli iisul sayrlir.

Torpaq niimunalarinin analizi

Torpaq niimunslarinde gslevi, galevi-torpaq ve
agir metallarin hamsini toyin etmak miimkiindiir. Torpaq
niimunslerinda (i, Al, Ca, Mg, Na, K, Fe, Ti) makro-
komponentlori analiz etmok {iglin silikat analizinden
istifada edilir. Torpaq niimunoalarini 400-500°C-da metabo-
rat lititumla aritdikden sonra flilorid ve perxlorat tursu-
sunda hoall edirlor. Mahlulda makrokomponentlordan
bagqa Cd, Co, Cr, Mn, Ni elementlari da toyin etmak olar.
Torpaq niimunalarini hall etmak ligiin bir sira turgularin
ganggindan istifade edilir: HNQOs+H:02; HNOs-+HCIOq;
HNOs+HCI.

Analizin gedisi: 0,5 g torpaq niimunasi 3 ml su ilo
isladilir, Gizorina 10 ml HNOs(gati) slava edarak mahlul 1
s. arzinds 100°C-ye godar qizdirihr. Mahlul soyudul-
dugdan sonra {izarine 3 ml 30 % H:0: slave edilir ve
qangiq qizdirthr, mohlul siiziilditkdsn sonra hacmi 100 ml
olan dlcti kolbasma kegirilorak cizgiys qadar distille suyu
ilo durulagdirilir. Alinmig mahlulda Cu, Zn, Cd, Pb, Cr,
Mn, Ni v Co 6z dalga uzunluglarina uygun olaraq
asetilen-hava alovunda toyin olunuriar.
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Bitki vo yemlarin analizi

Bitki niimunsalerinda texminan 30-50 elementi tayin
etmak miimkiindiir. Bitki niimunalerini analize hazirla-
maq Gglin bir sira tisullar méveuddur: quru killegdirma
va yas minerallagdirma.

Quru kiillagdirma: 2 q niitmunani 500°C-da 4 saat arzinda
aridirlar. Kiil soyuduqdan sonra onun iizarina 5 ml 6M
HCl slave edarak su hamaminda quru qaliq qalana gadar
buxarlandirilir. Quru qaligs qizdirmagqla 0,1 M HCl-da hall
edilir. Mahlul stizgocden kegirildikdon sonra hacmi 50 mi
olan 6l¢i1 kolbasina kegirilarak, cizgiye gadar 0,1 M HCl ila
durulagdirifir. Alinmis mahlulda Li, Na, K, Mg, Ca, Sr, Cu,
Zn, Al, Mn va Fe tayin edilir.

Yag minerallagdirma: Yag minerallasdirmada miixtslif
tursularnn qarisigmdan istifada edirler.

I qansiq: 1 q niimunas ¢akisini hacmi 100 ml olan
ol¢li stokanuna yerlagdirib tizarina 5-10 ml HNOs; 2-3 ml
HCIO:s slave ederak, yavas-yavas reaksiya tam baga ¢atana
gador qizdirtlr, sonra temperatur 200°C gadar qaldirihr.
Mshlulu 2-3 m! galana gadar buxarlandirb iizarina 10-15
m! HO distilla suyu alave edarak hacmi 100 ml olan dl¢ti
kolbasma kegirib, cizgiya goader distille suyu il
durulagdirilir.

IT qansiq: HNQOs, HCIOs vo H2S0s. 1,0 q nitmuna
¢okisini hocmi 100 mi olan Slglt kolbasinda yerlagdirib
tizarina 5-10 ml HNQs, 2-3 ml HCIOs va 1-2 mi H2SO4
alava edilir. Bu tsul Sr, Pb ve Mn-nin teyini Ugln
yararhdir.
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III qangiq: H2S0« v Hz0:2. 0,1 q niimuneni stakana
yerlasdirib {izerine 10 ml HeSOs alave edarsk SOs
buxarlarmin amsls galmasine qadar quzdirirlar. Mahlulun
fizarina yavag-yavag damci-damct 2 ml 50%-li H20: alave
edilir. Mahlul 10 ml-s qadar durulagdirilir.

IV qarisiq: HNOs va HeS50.. 0,2-0,5 q qurudulmusg
niimuns ¢akisinin {izarina 5 ml HNOs va 2 ml H250s alavs
edarak 150-160°C-da 30-40 daqige qizdinlir. Soyutduqdan
sonra lazim olan hacma gader durulagdinilir.

Giibrslarin analizi

Giibralarin tarkibinds olan makro ve mikrokom-
ponentlari (Na, K, Mg, Ca, P, Fe vo s.) AA tsulu analiz
etmak mimkiindiir.

Niimunanin hall edilmasi iisulu: 1 q nlimuna hacmi 100
ml olan 6l¢ii stokamina yerlagdirib tizerine 10 ml HCl
tursusu olava ederak quru qaliq galana gader buxarlan-
dinlir. Alinmig quru qalig suda hall edarak, hacmi 100 mi
olan 6l¢li kolbasina kegirarak, cizgiye qadar distilla suyu
ilo durulasdirihir. Mahlulda Cu, Zn, Mn, Fe, Na, K, Ca, Mg
oz dalga uzunluqlarma uygun olaraq C2Hz-hava va C2Ho-
N:0 alovunda tayin edilir.

Qan, gan laxtast va plazmanin analizi

Belo niimunaleri analize hazirlamaq iigiin onlar
oksor hallarda bidistilla suyu ile durulagdiniriar. Qan
laxtasin1 3 defe durulagdirdiqda aerozolun verilmasi za-
mam amols galon manegiliklor aradan galdinhr. Qan
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laxtasinda Na, K, Mg va Ca tayini zamant gan laxtasin
bidistillatla 1:250 va ya 1:1000 nisbatinds durulasdirlir.
Mshlulu asetilen-hava alovuna versrok gdsterilen
elementlori toyln edirler. Qan laxtasinda damiri teyin
edsn zaman qan laxtasini 3-4 dafe durulagdirmaq ve ya
zilal trixlorasetat tursusu ils ¢okdiirmak lazim gslir. Mis
va sinki gan laxtasinda teyin edsn zaman gan laxtasini 1:3-
1:10 bidistillatla durulagdirmaq lazimdir. Bu elementlarin
toyini zamarnu ziilallarin ¢6kdiiriilmasi lazim galmir.

- Sidik analizi: AAS-iisulu ile sidikde olan 30-a gader
elementi analiz etmask miimkiindiir. Sidiki analiz etmak
lglin yaxgt yuyulmus qaba 10 ml 2M HCI alave edarsk
onun Uzarina bir giin arzinde yigilmig sidik slave edilir.
Sidiki uzun miiddet saxlamaq tiglin onu 1-2 ml
xloroformla va ya toluolla konserviagdirirlar. Ogar ¢okiin-
tii olarsa siizmok lazimdir. Sidikdes 1% duz olduguna goérs
elementlarin toyini zamani qeyri-selektiv udmalar
migahida oluna bilar. Sidikin analizi zamaru ssason C2H:-
hava alovundan va ii¢ yariqh odluglardan istifads edilir.
Bozi elementlar sidiki durulagdirmaqla birbaga teyin
edilir. Sidikds Na toyin etmak tgiin sidiki su ils 1:200 va
1:1000; Ca-mu LaCl-Io 1:10; Zn 1:5 nisbatindo su ils
durulagdirmaq lazimdir.

Maye niimunalarin analizi

Suyun analizi haqqinda V.1-de genis malumat
verilmigdir. Qazli sularin analizinin tebii sularin anali-
zinden forgi onun analiza hazirlanmasi tsuludur. Qazh
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sular1 analiz etmak {iciin miitloq onu hall olmus qazlardan
azad etmak lazimdir.

Meyva girslerinin analizi: Meyva siralorini analiz etmak
{iciin an effektli iisul AAS Gisuludur. AAS {isulu ile meyva
siralorinda Ca, Mg, K, Na, Mn, Zn, Fe va s. elementlori
analiz etmoak olar. Sakorle oalagadar olan sirslerin
dzliiliiyiinii aradan qaldirmagq iiglin girslar 4-5 dafa xlorid
tursusu ils durulasdirilir. Bu proses zamani toyin olunan
elementin tam hall olmast tamin ojunur.

Analizin gedisi: 20 ml meyva sirasini hacmi 100 ml olan
ol¢li kolbasma kegirarak iizerins 10 ml xlorid turgusu
slava edib cizgiys qoder distille suyu il durulagdinlir.
Alinmis mohlulda Na, K, Ca, Mg, Mn, Zn, Fe, Sn vo s.
elementlar birbasa teyin edilir. Ogar niimunada gostarilon
elementlor ¢ox olarsa, niimunani bir ne¢a dafe duru-
lagdirmaq lazim galir. Nimunani els durulagdirmaq
lazimdir ki, sonuncu mohiulda xlorid turgusunun qatiligs
5% olsun. Kalsiumu teyin eden zaman niimunaya 0,5%
LaCls moahlulu slavs edilir. Turgunun ve lantan xloridin
gatihif1 analiz edilen mahlulda va deracali ayri qurmaq
icin hazirlanmis etalon mohlullar da eyni olmalidir.
Gostarilon elementlari analiz etmak iglin asetilen-hava
alovundan istifada edilir. Qalliumu analiz etmak {igiin
C2H2-N:20 alovundan istifads edilir.

Sarab va pivenin analizi

Molumdur ki, pivenin terkibinds bazi metallarin
olmast onun keyfiyyatine monfi tesir gostarir. Pivenin
stabilliyi ve kopuyin keyfiyysti onun terkibinde bazi
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metallarm miqdarinin ¢ox olmasi ile slagedardir. Pivenin
terkibinda sinkin normada olmas: onun gicqirmasini tam
stimullagdirtr. ©gar pivanin torkibinds sinkin migdan az
olarsa, miitlaq lazmmi gadar sink olave etmok lazimdir.
Serabin terkibinds bozi metallarin olmast onun keyfiy-
yatina tasir gostorir.
Analizin gedisi: Pive niimunasint anahz etmak lgiin onu
gabdan-qaba tokarok, karbon gazindan azad edilir, sonra
stokana tokarak, kopiiyiin yox olmasina qedar saxlayirlar.
Ogor nimunani durulagdirmaq lazim galmirss mahlulu
bir baga asetilen-hava ve ya (Cll: - N0 alovuna
pliskiirarak Cu, Fe, Mn, Mg, Zn toyin edirlor. Analiz
zaman daracali ayri qurmagq tiglin torkibinds 10% spirt
olan duru su mahlulundan istifada etmak olar.

Serab ve pive niimunalarin analiz etmak {iglin
ekstraksiya lisulundan da istifada edilir.
Ekstraksiya iisulu: Hacmi 200 ml olan stokana 50 ml garab
va ya qazsizlagdirilmig pive tokiib, tizarine 5 ml buzlu
sirka tursusu olave edarak 2 daqige qaynadilir. Mahlul
soyudulur va sentrifuga etmak iiglin hacmi 100 ml olan
stnaq siigesine kecirilarak {izarine 2 ml 1%-li pirrolidin-
ditiokarbamat ammonium va 10 ml metilizobutilketon
alavae edilir. Mahlulu 5 daqige c¢alxalayib 10 dagqige
sentrifuga edilir. Uzvi faza ayrildigdan sonra birbaga
asetilen-hava alovuna verilarsk domiri, qurgusunu, sinki
va s. elementlari tayin edirlsr. Daracali ayri niimunenin
hazirlanmasina uygun olaraq hazirlanr.
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5.7 Yeyinti mahsullarinin analizi

AAS-isulundan yeyinti moahsullarinin analizinds
genig istifado olunur. Yeyinti mohsullarinin terkibinda
hayat ligiin vacib olan elementlar (Na, K, Mg, Ca, Cu, Zn,
Sn, P, V, Se, Cr, Mo, Mn, Fe, Co va Ni) ve zaharli
elementlar (Cd, Hg, P, Sb, As) AAS iisulu ilo yaxs: tayin
olunurlar. Yeyinti mahsullarinin analizi zamani an vacib
mosalalarden biri nimunanin analize hazirlanmas: iisulu-
dur. Niimuneni analizo hazirlayarkon ucucu birlesma
amola gatiran elementlor nazara alinmalidir ki, itkiys yol
verilmasin.

Siid vo siid mahsullarinin analizi.

Analizin gedisi: Analiz edilen siid niimunasini hacmi 100
ml olan 6l¢ii kolbasinda yerlagdirarak cizgiye qeder distille
suyu ile durulagdinlir. Mahlulu qarigdirildigdan sonra
birbaga asetilen-hava alovuna piiskiirilorak Na, K, Mg va
Ca elementlori toyin edilir. Kalsiumun teyini zamaru
mahlula 500 mkq/ml La* slava edilir. Cu, Zn va Fe-in tayini
zamaru oksidlegdirici CaHi-hava alovundan va ¢ yarigh
odluglardan istifade edilir. Daracali ayri qurmaq iiglin
mahlullar gosterilan elementlarin suda holl olan kimyavi
tomiz duzlarindan hazirlamir. Bu duzlarnin mshlullarmdan
niimunanin hazirlanmasina uygun etalon hazirlarur.

Qand va qand mahsullarmin mahlullan béyiik ézliiklari
ils farqlonirlar. Qandin kiillagdirilmasi onun tarkibindaki
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elementlarin itkisina sabab ola bilsr, ona gora da bu iisu-
lun gandin analizina tatbiqi maslohst goriilmiir. Qandin
analizi {igiin an yaxst lisul ekstraksiyal: atom-absorbsiya

tsuludur.

Yag vo piylarin analizi

Yag ve piylerin tam minerallagdirilmas: onlarm
tarkibinds olan elementlarin itkisina sabab ola bilar. Yag
vo piylori oksidlagdirmak iigin HNQO:+HCIO«+H:804 vo
H:0nin qangigindan istifade edilir. Yagda civeni teyin
etmak {igiin HSO+KCr2O7 qargigindan istifads edilir.
Nimunenin an yaxg hazirlanma {isulu onlann iizvi
halledicilards hoall edilmasi va ya tayin edilen elementin
yagdan xlorid turgusunun sulu mohlulu ils ekstraksiya-
sidir. Niimuna (yag ve piy) MIBK, dixloretanda, tsiklohek-
sanda, propanolda ve {izvi hslledicilorin qarigiginda hall
edilir.

Daracali ayri qurmagq ii¢iin hazirlanan etalon mah-
lullar niimunays uygun hazirlanir. Yag ve piydo CoH:-
N:20 alovunda Ca va Mg tayin edilir, grafit peglarinds isa
Cu, V, Mn, Fe va Ni elementlori toyin edilir.

Ot va ot mohsullarinin analizi

Ot vo ot mshsullarini analiz etmak iigiin asasan
quru kiillasdirma ve yas minerallagdirma tisullarindan
istifade edilir. Cox vaxti {izvi asasi tam parcalamadan

numune analiz edilir.
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Mineral turgularla hatamam minerallagdirma: 1 q nu-
muna ¢okisi gotliriib hacmi 100 ml olan stokana yer-
losdirib, izarine 10 ml HCI(1:1) slave edarok qizdirlir.
Mbahlul 3 ml qgalana godar buxarlandmilir ve filtr kagi-
zindan stiziiliir, Mahlulu hacmi 50 m! olan &lgii kolbasma
kegirorok cizgiyo qedar distille suyu ile durulagdirilir.
Alinmis mehlulda asetilen-hava alovunda Zn, Cr, Fe, Cu,
Cd, Pb, Mn, Co va Ni elementlari toyin edilir.

Basqa bir variantda niimuna 15-30 degige 20 ml
HCI(1:1) tursusunda gqaynadilir, soyudulub filtrdon
stizdiikden sonra hacmi 50 mli olan 8l¢ii kolbasina kegirilir
va cizgiye gader distille suyu ils durulagdirthir. C:Hz-hava
va C2H2-N:2Q aloviarindan istifads edarak mehlulda Na, K,
Mg, Ca, Cu, Zn, Sn va Fe tayin edilir.

5.8 Silikat materiallan

Silikat materiallarina sement, siliga va keramika
daxildir. Alovlu AAS-isulu ils silikat materiallarmin
torkibinds olan biitiin elementlari toyin etmak olar. Ni-
muneni mahlula kegirmok li¢iin aritme {isulundan istifads
edilir. Nitmuneni aritmek ticlin metaborat litiumdan isti-
fade edilir. Bazi analitiklor ise natrium karbonat, natrium-
hidroksid ve natrium-peroksiddan istifada edirler.
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Keramika materiallarinin tarkibi miixtalif olur. Sili-
sium karbid asasinda olan material NaOH+Na:0: qarisig
il aridilib xlorid turgsusunda holl edilir.

Silisiumlu gtigaler Hf+H2S0s qangiginda hall edilir.
Alnmig mahlulda Na, K, Mg, Al, Ca, Mn va Fe elementlari
tayin edilir.

Stgonin terkibinds olan biitiin elementlori toyin
etmok Ggiin niimuna metaborat natriumla aridilir v avto-
klavda Hf-da hell edilir. Ogar stise Hf+HCl qanisiginda
hall edilarsa, alinan mahlulda Li, Na, K, Mg, Ca, Ba, Cu,
Zn, Pb, Mn, Fe va Co teyin etmak olar.

5.9 Neft mahsullan

Tobii neft tomizlendikden sonra onu katalitik kr-
ekinga ugradirlar, bu zaman bir sira metallardan katali-
zator kimi(Ni, Cu, Fe, Na, V) istifade olunur. Bu metallar
neftde metaliizvi birlogmaler gaklinda olur. Neftin vo neft
mohsullarmin torkibinds olan elementlori tayin etmok
licin AAS-{isulu an yaxs: fisullardan biri sayilir. Niimu-
nani analize hazirlamaq ligiin 4 tisuldan istifads edilir.

I. Yas minerallagdirma. Niimunani hall etmak

tgtin HNOs+HCIOs qansifindan istifads edilir. Bu

lisul ¢ox uzundur va HCIO: giiclii reaksiya gedon
zaman partlayis vers bilar.
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II. Ekstraksiya. Ekstragent kimi kompleksamals-
gotirici alava etmakle mineral tursulardan istifads
edilir. Ogar metal metaliizvibirlogmaler saklinds
olarsa boazi hallarda onun tam ayrilmasi miimkin
olmur.

III. Hallolma. Niumuneni hall etmak {li¢in tsik-
loheksandan, butanoldan, metanoldan, dioksan-
dan va bazi qansiglardan (o-ksilol:izopropanol 3:1)
istifada edilir.

IV. Durulagdirma. Niimunani durulasdirmaq tigiin
asasan MIBK istifade edilir. Durulagdirildiqdan
sonra aloviu AAS-isulu ile nitmunads Ba, Zn, Sn
va Pb elementlari toyin etmak olar.
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9LAVA 1

Elementlarin atom absorbsiya xarakteristikalar

Bu fasilda atom-absorbsiya iisulu ila toyin olunan
elementlorin optimal analiz geraitinin qrsa xarakte-
ristikalan verilmisdir. Har bir elementin hassas dalga
uzunluglari, yarigin spektral eni, xarakteristik qatihq Cs
minimum tayin etma haddi Cwmm, daracoli ayrinin diiz iggi
Casio Oblasti, optimal alov va bagqa istifadasi miimkiin olan
alovlar. Bitiin bu melumatlar iki giiali atom-absorbsiya
spektrofotometri olan Perkin-Elmer firmasinun istehsal
etdiyi 603 modeline va CARL ZEISS JENA firmasinn
AAS-30, AAS-1 N modellarina uygundur.

Aliminium (Al). Aliiminiumun teyini zamani
hassas dalga uzunlugu olan 309, 27 nm va ondan bir qadar
zaif olan dalga uzuniuglarindan 396,15; 394,40; 308,22
istifade edilir. Yarigin spektral eni 0,7 nm, C=1; Cyvmv=0,02;
Caaic=30, alov C2Hz-N:Q, ionlasdirict bufer kimi 0,2-0,3%
KCl igladilir. Aliminiumun tayinine Na, Mg, Ca, Zn, Cu®,
Pb*2, mane olmurlar.

Barium (Ba). Reduksiyaedici C:Hz-N20 alovunda
toyin olunur, asas dalga uzunlugu 553,6 nm; yarigin
spektral eni 0,2 nm, C=0,4; Cvmv=0,008, Cdoto=25 mkq\ml.
Reduksiyaedici asetilen-hava alovunda hassashq 10-20
dafe agagi olur va CaOH radikalin manegiliyi yiiksak
olur. fonlasdirict bufer olaraq 0,5-1% KCl istifade edilir.

Berillium (Be). Hassas dalga uzunlugu 234,9 nm;
yarigin spektral eni=0,7 nm, Cx=0,025; Cmum=0,001, Cdsio=2
mkq\ml, reduksiyaedici alov C2H-Nz0. Mahlula HsPOs,
Hf CH:COCOH, K vs iizvi holledici alave etdikde Be
absorbsiyas1 yiiksalir. Al Si ve g¢ox miqdar Mg
berilliumun absorbsiyasimu agag1 salir, yaxgt miihit HNOs,
HC], 0,3 M Hf+0,5 M HNOQ:s sayilr.
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Vanadium (V). C:Hz-N:0 alovunda teyin olunur:
Osas dalga uzunluglar 318,5 ve 318,4; 318,3 nm; yarigin
spektral eni 0,7 nm. Reduksiyaedici alov C:H:-N:20,
Cx=1,7; Cvm=0,04, Casioc=15-20 mkqg\ml. Mbhlulda {izvi
holledicilor ve MaPOs, Hf, Al Ti oldugda V-un
absorbsiyas: yliksslir. Uygun spektral bufer AlCl-diir.

Bismut (Bi). Hassas dalga uzunlugu 223,1 nm-dir,
306, 8 nm dalga uzunlugunun hassashg isa 4 defs ondan
azdir. Yarngin spektral eni-0,2 nm; Ce=0,5; Cmm=0,02,
Caic=30 mkq\ml. Oksidlagdirici asetilen-hava alovunda
toyin olunur.

Bor (B). C:Ha-N:O alovunda tsyin olunur: Osas
dalga uzunlug_u 249.8 nm, Cx=15; Cum=0.7;
Casic=50mkq/ml. Uzvi halledicilarin igtirakinda absorbsiya
cox yiiksakdir.

Volfram (W). 9sas dalga uzunlugu 2551 nm,
yangin spektral eni(yse)=0,2 nm; Cx=11, Cum=1; Caeio=50
mkg\ml; 400,9 nm dalga uzunlugunda C.=40 mkq\m];
toyininde C:H:-N:0 alovundan istifads edilir. Yaxsg
halledici 5%(hacma)Hf, H:POs va ya HaSO4 sayilir. Fe va
silisium absorbsiyaru azaldir. Manegilik 2%-li Naz5O.-1o
aradan qaldirlir. Agag: hessashigina gora alovsuz atom-
absorbsiya tisulu ils tayin edilmir.

Qallium (Ga). Osas dalga uzunlufu 287,4 nm,
yse=0,7 nm, C=1,3; Cm1r=0,05; Casic=100 mkq\ml tayininin
hassash@r 2,5 dafo asagidir. Oksidlesdirici CaHa — N0
alovunda tayin olunur.

Hafnium (Hf). Dal§a uzunlugu 307,3 nm; yse=0,2
nm; Ce=15; Cvm=2; Caeio=500 mkgiml. Alov CaHa-N20,
uygun bufer mahlulu 0,1% Hf va ya 0,1 M NH¢F-dir.

Germanium (Ge). 9sas dalga uzunlugu 265,2 nm;
yse=0,2 nm; Ce=24; Cvm=0,1; Caaic=200 mkg\ml. Alov
CaHz-N:O.
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Damir (Fe). Dalga uzunlugu 248,3; yse=0,2 nm,
Cx=0,12, Cmrv=0,005, Caeic=5 mkq\ ml.

Istifada olunan diger dalga uzunluglarmin 253,3;
372,0; 386,0 nm hassashqlart 2,3 va 20 dafs zesifdir.
Asetilen-hava alovunda tayin olunur. Optimal miihit HCl
turgusudur. Si ve Al absorbsiyaru asafi salr, uygun
xilasedici reagent 0,01 M 8-hidroksoxinolin sayilir.
Damirin analitik siqnalma sitrat ve tartrat ionlart da mane
olur. Onlarin maneciliyi HsPOs tursusu ils aradan
qaldirilir. Reduksiyaedici asetilen-hava alovunda H>SQs,
HsPO« ve HNO:s turgulart demirin atom udma qabiliy-
yotino mane olurlar.

Qizil (Aw). Dalga uzunlugu 242, 8 nm; yse=0,7;
Cx=0,25; Cwmm=0,01; Casio=20 mkq\ ml.

Cox miqdar Au tayin etmak {iglin 267,6 nm dalga
uzunlugundan istifads edilir, hassaslig1 2-3 dofs agagidur.
Oksidlagdirici asetilen-hava alovunda tayin olunur. Cox
miqgdar (500 mq/l-den ¢ox) Fe qizthn toyinina mane olur.
Pardalayici alave kimi LaCls; KSN+0,1% K«EDTA istifada
edilir. Bozi hallarda C2Hz-N:0 alovunda istifads edilir.

Indium (In). Ssas dalga uzunlugu 303,0 nm;
yse=0,7; C=0,7; Cvm=0,02; Casic=50mkq\ml qoder, yaxs
miihit HNOs, az miqdarda H:S0s ve HCIOs. Asetilen-hava
alovunda tayin olunur.

Iridium (Ir). 9sas dalga uzunlugu 264,0 nm;
yse=0,2; C=8; Cvm=0,6; Casic=600mkqg\ ml.

Oksidlagdirici C2Hz-N20 alovunda tayin olunur.
Asetilen-hava alovunda teyinat zamami manecilik cox
olur.

[ttrium (Y). Ssas dalga uzunlugu 410,2 nm; yse=0,2;
Ce=1,8; Cumn=0,05; Cuaic=200 mkq\ml.

Bagqa dalga uzunluqlarimn hassashif (407,7; 414,3;
412,8) ; 4102 nm dalga uzunlugunun hassaslifna
barabardir. Asetilen-hava alovunda toyin olunur. Optimal

119



miihit HCIOs ve HNO:s tursularidir. Spektrokimyavi bufer
olaraq 1 % Li*-dan istifade edirlar.

Kadmium (Cd). Osas daifa uzuniugu 228,8 nm;
Cx=0,025; CMT}1=0,01, Caaic=2 mkq\ml

Cox miqdar teyin etmok iiglin 326,1 nm dalga
uzuniugundan istifada edilir. Asetilen-hava alovunda
tayin olunur.

Kalium (K). Ssas daiga uzunlugu 766,5 nm, yse=1-
2 nm; C=0,04; Cumn=0,002; Casic=2 mkq\ml. Ionlasdiria
bufer 1% Cs va ya Na gotiriiliir. On az qatiiglar: propan-
hava alovunda tayin etmak ofar. Kaliumun toyininda
asasen oksidlasdirici asetilen-hava alovundan istifada
edilir.

Kalsium (Ca). Kalsium yiiksak temperaturlu CzHz-
N:0O alovunda 422,7 nm dalga uzunlugunda tayin olunur.
yse=0,7 nm; Cx=0,005; Cwmm=0,0005; Casio=5 mkq\ml. Mane
olan (Al, $i) komponentlar mahlulda ¢ox oldugda mahlula
spektrokimysvi bufer mohlulu olaraq 1%-li sulfosalisil
tursu+0,05% KCl gangigiin slave edilmoasi moslahat
goriiliir. Bazi hallarda kalsiumun toyininds asetilen-hava
alovundan da istifads edilir.

Kobalt (Co). 9sas dalga uzunlugu 240,7 nm.
Niimunada ¢ox migdar kalsium olduqda 252,1; 352,7 nm
dalga uzunluglarindan istifade edilir. yse=0,2; C=0,15;
Cwm=0,01; Casic=5 mkq\ml. Oksidlogdirici asetilen hava
alovunda teyin edilir. Reduksiyaedici alovda HsPOs,
H:S0: vo HNQs tursulari kobaltin atom-udma qabiliy-
yatini agag salir. Optimal mithit HCI sayilir. Nimunada
cotin ucucu komponentlar oldugda C:H-N:O alovundan
istifado edilir.

Silisium (Si). Silisium asetilen-azot-1-oksid alo-
vunda 251,6 nm dalga uzunlugunda tayin olunur. yse=0,2;
C=1,8; Cum=15; Cdaic=150 mkq\ml. Daraceli syri bazi
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hallarda xaftt olmur. Silisiumun absorbsiyas1 mahlulda V,
Ni va ionlar oluqda azalir. Manegiliklari bufer ve standart
moahlullarla aradan qaldirilir.

Lantan ve lantanoidler (La). Lantan va lantanoidlar
Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Crd, Tb, Dy, Ho, Er,Tu, Yb, Lu
asetilen-azot-1-oksid alovunda teyin olunurlar. Osas
xarakteristikalar1 codval IV.1. verilmisdir.

Caduval 4
Lantanoidlarin atom-absorbsiya iisulu ila tayinlarinin
xarakteristikalar
Rezonans Bagqa analitik Mini- Xarakteristik tggi
- dalga xatlar, nm mum qatilig, oblastin
g uzunlugu, toyinetma mkqim! yuxan
g nm haddi, haddi,
. mlcqgimn] mkgiml
La | 5501 418,7:495,0 2 45 2500
Ce | 220,0 569,7 . - -
Pr | 4951 491,4; 5133 5 55 1000
Nd | 4634 489,7 1 10 1000
Sm | 4297 540,1; 476,0 2 8,5 500
Eu | 4594 466,2; 462,7 0,02 0,55 50
Gd | 3684 407,9; 405,8 12 16 1000
Tb | 4327 431,9; 405,8 0,6 9 400
Dy | 4212 419,5; 404,6 0,05 0,85 20
Ho | 4104 405 4; 4163 0,04 11 100
Er | 4008 386,3; 415,1 0,04 0,95 40
Tu | 3718 409,4; 418,8 0,01 0,35 40
Yb | 3988 346,4; 246 4 0,005 01 10
Lu | 3360 356,8; 331,2 07 6 500

Magnezium (Mg). Magneziumun asas dalga uzun-
lugu 285,2 nm, yse=0,7 nm; C=0,007; Cvmn=0,001; Casioc=0,5
mkq\ml.
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Niimunada ¢ox miqdar Mg olduqda zaif dalga
uzunlugu olan 202,6 nm-don istifada edilir. Magneziumu
asetilen-hava alovunda tayin edan zaman Ca, Sr va Ba
onun tayinina mane olurlar. Oksidlagdirici alovda isa Al
Si, Ti kimi elementlar mane olurlar. Yiiksak temperaturlu
CHz-N2O alovu magneziumun toyininin yiiksok segi-
ciliyini tamin edir.

Mangan (Mn). Mangan AA-iisulunda en yaxgl
toyin olunan elementdir. Osas dalga uzuniugu 279,5 nm,
yse=0,2; Cx=0,05; Cwm=0,002; Casic=3 mkq\ml-a qadar.
Manganin toyininda 279,5; 2798 va 280,1 nm dalga
uzunluglarmdan istifads edirlar.Qat1 mohlullarda Mn-run
toyinindo 403,1 nm dalga uzuniugundan istifads edilir.
Asetilen-hava alovunda teyin olunur. Bu alovda CaSOs,
MgSO: duzlarinin zeif manegiliklari muigahide olunur.

Mis (Cu). Dalga uzunlugu 324,8 nm; yse=0,7 nm;
Cx=0,09; Cum=0,002; Cesic=5 mkq\ml.

Mohlulda ¢ox migdar mis oldugda 327,5; 222,6;
2492 vo 244,2 nm dalga uzuniuqlarindan istifada edilir.
Yiiksak oksidlasdirici asetilen-hava alovunda manegilik
olmur. Optimal miihit HCl, HNO: va HCIO4 tursulandir.

Molibden (Mo). Dalga uzunlugu 313,3 nm; yse=0,7;
Cu=0,5; Cvmw=0,02; Cas=40 mkq\ml-a qgadar. Optimal
mithit HCI, HNOs, HBFa. Absorbsiyar H250s agag salir,
HsPO: va HCIOs tursulan isa yiikseldir. On pis miihit
H2S04 mithitidir.

Asetilen azot-1-oksid alovunda Ca, Fe, Ti(Ii)
elementlori molibdenin atom-udma qabiliyyatini agagt
salir, Al, Si, Ti (IV), Zr (III), Cr (If1) elementlari isa bir
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gader yiiksaldir. Molibdeni tayin etmak li¢iin qiivvetli
reduksiyaedici asetilen-hava alovundan da istifads edilir.
Manegiliklori aradan qaldirmaq ficiin spektrokimyavi
bufer olan 2 % NH4Cl; 2 % NH:CIH),1 % Al istifada edilir.

Arsen (As). Dalga uzunlugu 193,7 nm; alov-CaHe-
hava; C.=0,8; Cvm=0,2; Casic=50 mkqg\ml-a qador. Arseni
toyin etmoak f{gin on yaxgt {isul hidrid dsuludur
(Cvm=0,0002 mkq\ml). Reduksiyaedici olaraq NaBH
istifado edilir. Hidrid pH-in yiiksok intervalinda smolo
galir (pH=9, 6 M HCl). Hidrid {isulunda Cu, B, Se, Te, Fe,
Co, Ni, As-nin tayinina qiivvetli mane olurlar.

Natrium (Na). Dalga uzunlugu 589,0 nm; 589,6 nm;
C=0,015; Cumn=0,0002; Casic=1 mkq\ml-s gader. lonlagdiria
bufer 0,1% K vo ya Cs-un duzlarindan istifads edilir. Alov
propan - butan — hava ve ya C2Hz- hava.

Nikel (Ni). Osas dalga uwzunlugu 232,0 nm-dir,

bundan bagga 341,5 va 352,4 nm dalga uzunluglarindan
da istifade edilir. Yse=0,1-0,2 nm; C=0,15; Cwmm=0,005;
Casie=5 mkq\ ml-a qadar.
Qiivvatli oksidlagdirici asetilen-hava alovunda tayin
olunur. Optimal mithit HCl, HNO: ve HCIOsdiir.
Reduksiyaedici asetilen-hava alovunda HsPOs, H2SO4, Cu,
Cr, Fe, Co, CN- ionlar1 mane olurlar.

Niobium (Nb). Osas dalga uzunluglar:: 334,9 va
334,4 nm; yse=0,7 nm; Cx=37; Cvrr=1; Caaic=1000 mkqg\ml.
Alov C2Hz-N20.

Qalay (Sn). Alov CH:N:O; C=4; Cumv=0,07;
Ca:0=300 mkq\ml-e gader. Hidrid iisulu ile da tayin
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olunur. Hidrid dsulu yiiksok hassashgr ilo segilir.
Cwmm=0,0002 mkqg\ ml.

Osmium (Os). A=290,9 nm, yse=0,2; C=1; Cmmv=0,08;
Casic=100 mkq\ml-a gadar. Alov C:Hz-N20O. Asetilen-hava
alovunda da teyin olunur.

Palladium (Pd). A=247,6 nm, yse=02; C=0,25;
Cvm=0,02; Caic=15 mkq\ml. Az hassasli 276,3 va 340,4 nm
dalga uzunluglarindan da istifade edilir. Oksidlagdirici
asetilen-hava alovunda toyin olunur. Xlorid tursusu
mithitinds platinin zaif manegiliyi hiss olunur.

Platin (Pt). A=265,9 nm, yse=0,7; Ci=2; Cwmin=0,05;
Casio=75 mkq\ml-a gador.

Zsif dalga uzunlugu olan 306,5 nm-dan da istifads
edilir. Oksidlagdirici asetilen-hava alovunda tsyin olunur.
Platin C2H2-N20 alovunda yiiksak segicilikla tayin olunur.
Oksidlegdirici C:Ha-hava alovunda Au, Ru, Pd, Os, Ir,
H2504, HCIOs platinin atom-udma gabiliyystina qiivvatli
mane olurlar.

Renium (Re). A=346,0 nm, yse=0,2; C=15; Cyrr=0,5;
alov C2H2-N20.

Cive (Hg). Civenin teyini igiin an yaxg isul
alovsuz AA-{isuludur. Oksidlesdirici asetilen-hava alo-
vunda rezonans olmayan daiga uzunlugu 253, 7 nm tg¢tin
Cx=7,5; Cwrn=0,25; Caeio=300 mkq\ ml.

Alovlu AA-isulu ilo toyini zamami reduksiya-
edicilar Hg-nin tayinins qiivvatli mane olurlar.

Rodium (Rh). 32=343,5 nm, yse=0,2-0,7 nm; C=0,3;
Cvm=0,004; Casic=30 mkq\ml-s godor, 339,7; 369,9 nm
dalga uzunluglarindan da istifada edilir. Alov C:He-hava.
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Asetilen-hava alovunda Cu, Cr, Fe, Ni, Co
elementlori Rh toyinine manecilik téradirlor. Miirakksb
terkibli birlasmalords Rh-in teyini zamani C:H:-N:O
alovundan da istifada edilir.

Rubidium (Rb). A=780,0 nm, yse=2; (C=0,1;
Crrv=0,002; Casic=5 mkq\ml-a qedar. Optimal atomizator
propan-hava alovudur.

Rutenium (Ru). A=349,9 nm, yse=0,2; C.=0,5;
Curh=0,07; Caaio=50 mkq\ml-a gadar. Alov C2Hz-N2Q; C2He-
hava.

Qurgusun (Pb). A=283,3 nm, Ce=0,5; Cmm=0,01;
Caaio=20 mkq\ml-s qader. Oksidlesdirici C:Hz-hava
alovunda yaxs1 teyin olunur. Tayinine SO+2, CrOs? va I-
ionlart mane olur.

Selen (Se). 4=196,0 nm, yse=0,2; (=0,5; Cmmn=0,2;

Casic=50 mkq\ml-s gader. Atomizator olarag C:H:-N:0Q;
(:He-hava alovlarindan istifads olunur.
, Gitmiis (Ag). A=3281 nm, yse=0,7; C.=0,06;
Cummn=0,002; Casic=4 mkq\ml-2 qadar. A=338,3 dalga
uzunlugunun hassaslig 2 defe zsifdir. Alov C:Hz-hava.
CI, Br, I, MnOs, WO, 52 ionlari Ag-un tayinins mane
olurlar. '

Skandium (Sc). 3=3912 nm, yse=0,2; (C=04;
Cum=0,02; Casio=25 mkq\ml-s gader. Alov C:Hz-N:O.
Toyina Al Ti, va SO«? ionlart mane olurlar.

Stronsium (Sr). 2=460,7 nm, yse=0,7; Ci=1,2;
Cyvme=0,002; Caeioc=5 mkq\ml-s qador. Asetilen-hava alovu:
Asetilen-hava alovunda tayinins Be, Al, Th, U, Ti(IV), Zr,
As(V), 5052, VOs, POs ionlari mane olurlar. Manecilik
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02-1% La ve 0,1% La+l %-hidroksixinolin pardale-
yicilorini slave etmakls aradan galdirilir. Miitrokksb
tarkiblorde Sr teyini zamani C2Hz-N20 alovundan istifada
edirlor. Yaxsi mithit HCL, HCIOs, HNOs tursulary pis
miihit iss H250s, HsPOs, HCIOs+KCl sayilir. BaO-in qgeyri-
selektiv manegiliyi do miimkiindiir.

Sitrma (Sb). A=217,6 nm, yse=0,2; (=0,5; Cwrn=0,04;
Casio=40 mkq\ml-a godar. Alov C:H:-hava. Stirms hidrid
fisulu ile yiiksak hassashqla teyin olunur. Cum=0,00025 va
0,0001 mkq\ml. Mane olan elementler Fe, Co, Ni va Ag.

Tallium (T1). A=276,8 nm, yse=0,7; Cx=0,5; Cum=0,01;
Casioc=2 mkq\ml-o gadar. Alov C:Hz-hava.

Tantal (Ta). 2=271,5 nm, yse=0,2; C=16; Cvmn=1;
Casic=1000 mkq\ml-a godor. Atomizator C:Hz-N:z0O. AA-
metodu tantalin tayini {iciin az yararhdir.

Tellur (Te). A=214,3 nm; 214,7 nm, yse=0,2; C:=0,5;
Cume=0,03; Casio=25 mkq\ml-a qodar. Oksidlagdirici CzHz-
hava alovunda teyin olur. Tellur yiiksak hassashqla hidrid
tisulu ile tayin olunur.

Titan (Ti). 2=365,4 nm vo az hassash 364,3; 399,0
nm dalga uzunluglarindan istifada edilir. yse=0,2; C=2;
Cvmv=0,04; Caic=200 mkq\ml-s godar. Toyini zamant
reduksiyaedici C2Hz-N20 alovu maeslshat goriiliir.

Torium (Th). Hossashifi ¢ox agagidir, A=324,6 nm,
C.=800 mkqg\ml; Alov C2H2-N:O.

Uran (U). A=356,7 nm, yse=0,2; Cmm=300 mkg\ml
C2Hz-N:0 alovunda doracali ayri xatti deyiidir. Tayini AA-
{isuluna az uygun golir.
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Fosfor (P). Fosfor alovsuz atom-absorbsiya iisulu
ilo toyin olunur. Onun 177,5 nm rezonans xatti praktiki
olaraq istifads olunmur.

Fliior (F). Flior AA-isulu ilo birbasa toyin
olunmur.

Xlor (CI). Xlor AA-iisulu ila birbaga teyin edilmir.

Xrom (Cr). 2=357,9 nm, yse=0,7 nm; 425,4 vea 427,5
nm dalga uzunluglarinin hassasliglart 3-4 defe zeifdir.
C=0,1; Cvm=0,003-0,005; Cuie=10 mkg\ml-s qadaer.
Reduksiyaedici C:Hz-N:0; C:Hz-hava alovlarinda tayin
olunur. Uygun mihit HCI, HCIO: vs HNOs-diir.
Reduksiyaedici alovda Al Ti, V, Mo, Mn, Fe, Ni, Co mane
olurlar. Oksidlagdirici alovda hassasliq 5 dafs agagidir.

Sezium (Cz). A=852,1 nm, yse=2; C:=0,2; Cmrv=0,01;
Casio=15 mkq\ml-a gadar. Alov propan-havadir, odluq iss
licyarighdir.

Sink (Zn). 2=213,9 nm, yse=0,7-2 nm; C=0,02;
Cwmm=0,001; Casic=1 mkq\ml-a geder. Cox miqdar Zn-in
toyininda 307, 6 dalga uzunlugundan istifads edilir. Alov
C:Hz-hava. '

Sirkonium (Zr), A=360,1 nm, yse=0,2; Cx=10; Cyrn=1;
Cuic=800 mkq\ml-a qoader. Reduksiyaedici C:H:-N20O
alovundan istifads edilir.
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BLAVO?2
Alovlu AAS-iisulu il tayin olunan elementlarin analitik
xarakteristikalart (AAS-IN AAS-30)

1 Element Hassas dalga | Bir qadar Minimum
uzunluglan zaif dalga toyin etma
nm uzuniuglan | hadlari

nm mkqiml
Aliminium 309,3 336,1; 3944 | 0,02
Barium 553,6 - 0,008
Berillium 2349 - 0,001
Bor 249.8 - 0,7
Vanadium 318,5-318,3 - 0,04
Bismut 2228 306,8 0,02
Volfram 255,1 400,9 1,0
Qallium 2874 294.4; 403,3 0,05
Hafnium 307.3 286,6 2,0
Damir 248,3 253,3; 386,0 0,005
Ozl 2428 2676 0,01
Indium 303,9 410,5 0,02
fridium 264,0 208,8 0,6
fttrium 410,2 407,7; 414,3 | 0,05
Kadmium 228,8 3261 0,001
Kalium 766,5 7699 0,002
Kalsium 4227 2399 0,0005
Kobalt 240,7 252,1; 352,7 0,01
Silisium 251,6 - <0,1
Lantan 550,1 418,7; 495,0 2,0
Litium 670,8 323,3; 610,4 0,0003
Magnezium 285,2 202,6 0,0001
Mangan 279,5 403,1 0,002
Mis 324,8 327.5; 249,2 0,002
Molibden 313,3 317,0; 320,9 0,02
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Arsen 193,7 - 0,2
Natrium 589.0 330,2 0,0002
Nikel 232 341,0; 3524 0,005
Niobium 3349 410,0 1,0
Qalay 235,5 286,3 0,07
Osmium 290,9 301,8; 305,9 0,08
Palladium 2476 276,3; 3404 0,02
Platin 265,9 306,5 0,05
Rodium 349,5 339,7; 369,9 0,004
Civa 184,9 253,7 0,25
Rubidium 780,0 - 0,002
Rutenium 349,9 3728 0,7
Qurgusun 283,3 217,0 0,1
Selen 196,0 - 0,2
Gilimiis 328,1 338,3 0,002
Skandium 391,2 3274 0,02
Stronsium 460,7 242.8; 256,9 0,002
Siirma 217,6 231,2 0,04
Tallium 276,8 3776 0,01
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