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Optiki analiz metodlar

Optiki analiz metodlarinda analitik signalin alinmasi.
analiz olunan maddoanin is1gla va ya stia ilo gargihigh tasiri-
na ssaslanmigdir. Analitik signalin intensivhiyinin élgiilmasi
ilo maddanin migdan tapilir

Maddas dedikda atom va ya molekul anlagilir. Buna
gora do optiki analiz metodlan atom spektral vo mole-
kulyar spektral analiz metodlarina bolindrlar.

Is1q siialan elektromagnit dalga olarag maddi his-
sociklordir. Maddi olan har gey kiitloys malikdirsa, enerjiya-
do malikdirlor. Is1q giialan dalgalan va korpuskulyar xas-
soya malik oldugu igiin, Eynsteyin tonliyi ilo xarakterizo
olunur

E=hy (1)

v-tezlik, h-Plank sabitidir

Yuxarida sdylodiymiz kimi ig1q cnerjiya va dalgavari
xassaya malikdir. Iyigin dalga uzunlugu 10" sm dan 10 sm
uzunluga malik olan vo ¢ox boyiik siiratlo yayilan hissa-
ciklordir. Onun vakuumdaki siirati 3-10' sm/san.-dir.

is1g1 xarakterizo edan asas amillordan biri da tezlikdir.
Tezlik bir saniyadaki ragslorin sayina deyilir. Herslo 6lgiiliir.
Dalga uzunlugu eyni fazada rogslor arasindaki an kigik ma-
safaya deyilir, 6lgit vahidi iso sm, mm, nm-dir: 1 nm - 10
m-dir. Tezliklo dalga, uzunlugu arasinda asagidaki asililig
vardir.

Ay=s/n (2)
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A-dalga uzunlugu, s-siirat, n-siianin vakuumdak) siira-
tini xarakterizo edon amsaldir.

Tezliyin 1 sm-doki dalgalarinin sayr dalga adad: (7 )
adlanir. Dalga adadinin vahidi 1/ sm-dir

-1 & (3)
Y=71°72 .

Elektromagnit giialarinin miixtalil’ névlori malumdur:
y - sualar, rentgen gualari, ultrabandvsoyi, goriinon, infra-
qurmizi. mikrodalgah va radiotezlikli giialar.

Udulan siia novlari
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Elektromagnit siialarimn maddalarls garsihgh
tasirindan elektron kecidlari

Elektromaqnit stialarimin maddalarla qarsihighi tosiri
naticasinda atom vo molekulda miiayyan doyisikliklor bas
verir. Atom va molekula miioyyan kvantlanmus enerjiya ma-
likdir. ©On kicik enerjiya malik oldugu vaziyysto atom va
molekulun normal vaziyyati adlanir. Normal vaziyyatde
olap sistema (atom va molekula) mioyyan enerji verilorsa.
ouda bu sistem asas haldan hayacanlanmus hala kegir. Bu
hal atom va molekula iigiin xarakterik hal deyildir, bu va-
ziyyotda 108- 103 san. Qala bilarlor va sonra yenidon asas
hala kegirlor. Madds asas hala gayidigda uddugunu enerji-
ni istilik va siia saklinda itirir.

Elcktromaqnit siialarinin maddalor ilo qarsiliqh tasiri
naticasindo asagidaki proseslor bag vera bilor: a) siialarin
udulmasi: b) Elektromagqnit siialarin maddadan keco bilor:
v) Elektromaqnit stialarinin emisiyas: bas vera bilar.

Hor bir maddanin atom va molekul qurulusundan asili
olaraq elektromagqnit siialarinin udulmasi da miixtalif olur.
Yani maddalarin elektromagnit dalgalarinin udulmasi spesi-
fik bir prosesdir. Hor bir maddonin normal haldan hay-
acanlanmuy hala kegidi miiovyon bir enerji ilo xarakterizo
olunur. Maddo iizarino isiq siasi diisdiikda o, elo siialan
udur ki, o siianm enerjisi elektronun kegid enerjisina bara-
bar olsun, basqa enerjiys malik siialar isa madds torafindan
udulmadan sarbast kegirlor. Demoli, madda yalmz miiayyon
cnerjili vo miioyyan dalga udulduguna malik stialar1 udurlar.
Madda miioyyan enerji gobul etdikda o, hayacanlanmis hala

kegir. Onun enerjisi AE gadar artir.



AE=E, - E, =hv

Maddolarin elektron quruluslart bir-birindan farglan-
diyino géro AL enerjisi da biitiin maddolor ligiin miixtalifdir.

Atom va molekulada enerji kegidlori bir-birindon
farglonir.

Atomun uddugu cnerji onun asas haldan hayacan-
lanmug hala kegmasi ligiin elektronun cnerjisinin artmasina
sarf edilir. Miixtalif enerqetik vaziyystdo olan elektronlarin
daha yiiksok saviyyoya kegmoasi ligiin lazim olan enerjinin
giymoti do miixtalif olur.

Molekulada isa elektron kegidindon basga daha iki
kegid: firlanma va ragsi enerqetik kegidlor méveuddur.
Molekulada atomlar miioyyon rogsi harokatlor olurlar. Bu
da atomlar arasinda rabits uzunlugunun va valent bucag-
nin dafigmosina sobob olur. Bu hadisolorin hesabina yara-
nan enerji ke¢idi ragsi enerji kegidi adlanir.
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Sakil 1. Energetik soviyyalarin enerjilari vo onlarin miimkiin kegidlari.



Molekulun miiayyan bir oxu atrafinda firlanmasi na-
ticasindo energetik kegid yaranir. Bu kegidin enerjisi ¢ox
kigik olur. Molekulada bu enerjilorin comi asagidak: kimi
hesablanir.

E=E

elekt.

+ F

fir + Eruqs

Buna gora molekul spektri atom spektrindan farqli
olaraq xatti deyil zolagh olur.

Spektrlords hansi kegidlorin geyri-miimkiinliiyii vo han-
stlarin geyri-intensivliyini avvalcadon miiayyanlasdirmak olar.

I. Elektron hayacanlanaraq yeni orbitala kecdikda
onun spini doyismamolidir, spinin dayismasi ilo bas veran
kegid gadagan olunmus kegid sayilir.

2. Elektron kegidlari o orbitallar arasinda miimkiindiir
ki, onlarin azimumtal kvant adadlori arasindaki farq vahid
olsun.

3. 9gar kegidda birdan artiq elektron istirak edirsa, bu
kegidlor gadagan olunmus kegidlardir.

4. Elektron keg¢idinin enerjisi bag kvant adadi artdigca
siratla azalir.

Soviyyalor arasinda ke¢idin bas vermosino gors elek-
tron spektrlorinin tosnifatina baxaq. Saviyyalorin tiplori 6z
novbasinda maddanin torkib va qurulusu ilo miioyyan olunur.

1. d*—d, f*—f spektrlari. d va f saviyyalori arasin-

da kegidlor ke¢id metallarin birlasmolarinin rangli olmasin
sortlandirir. Bu kegidlor gadagan olunmus kegidlor ol-
dugundan onlarn intensivliyi az olur.

2. m*—x spektrlori qosulmus ikigat rabitali mole-
kullarda meydana ¢ixir. Bu zolaglarin intensivliyi genis
hiidudda doyisir. 9gar boya molekullarinin rongli olmasi bu
kegidla baghdir.



3. n—nx* kegidlori bolinmamis clektron ciitlorine ma-
ik heteroatomlar saxlayan gosulmus rabitohh molekullarda
meydana gixir. Bu kegidlar gadagan olunmus kegidlordir.

4. Yiik kegidi ilo yaranan spektrlor. Rang bu halda clek-
tronlarin donor atomdan akseptor atoma kegmasi naticasimda
alinir. Bu kegid naticosinds alinan maddslorin rangi intensiv
olur.

Atom emission alov
fotometrik metodu

Atom emission alov fotometriyast emission spektral
analizin bir bolmosi olub, tayin edilon madds alova veril-
dikds hayacanlanan hissaciklorin (atom va ya molckulun)
siialanmas1 noticosinda, isigin intensivliyinin 6Glg¢iilmosino
osaslanmisdir. Burada yalmiz sorbast atomlarin dzerinag
diison stialardan séhbat geds bilar.

Atom + hy—>Atom* (1)

Atomun hayocanlanmasi diigon siianin encrjisindon
asithdir. ©Ids olunan enerji no godor ¢ox olarsa o zaman
niivoys yaxin olan clekironlar, az olarsa 183 ancaq valent
elektronian hayacanlanacaqdir. Dison siianin enerjisi ¢ox
bayik oldugda isa (rentgen stialar) niivaya yaxin elektron-
lar hoyacanlanir. Atom spektroskopiyasinda clektronlan
hayacanlandirmagq igiin tolab olunan cnerjini ultrabandv-
$ay1 va goriinoan gtalardan istifads ctmakls almagq olar.



Atom emission alov fotometriyasinda miixtalif név
alovlardan: asetilen-hava, asetilen-oksigen, propan-hava,
propan-oksigen, hidrogen-
hava va s. istifado edildi-
yindon, onlarin spektrlori
hayacanlandiran monbo ki-
mi bilinir. Alovun yiiksok
olmayan temperaturu asan
va orta saviyyada jonlagan
clementlari-golavi va golovi
torpaq eclementlarini, galli-
um, indium, mangan, ko-
balt, mis vo bir sira bagqa
clementlari  gtialandirmagq
miimkiindiir. Temperaturu
artirmagla elementlorin sa-  $akil 3. Alovun qurulusu: 1-re-
yini da artirmaq olar. Alov duksiyaedici bolga, 2-daxili ko-
miixtolif ~ gorintili  agagi U 3-oksildlogdirici  bilga, 4-

- : xarici konus.
temperaturu bir sistemdir.
O, har zaman bir va ya bir nega elektron va ionlan 6ziinda
saxlayir. Ciinki, alovda elektrik kegiriciliyinin olmas: tacrii-
bi yolla tosdiq edilmigdir. $akil 3-da alovun qurulus sxemi
verilmigdir.

Alov iki - daxili reduksiyaedici va xarici oksidlagdirici
sahalordan tagkil olunmugdur. Daxili bélgada ilk reduksiy-
anin texniki dissosiyasi va oksidlogdiricilorin ¢atismamaz-
hgindan amolo golon CO va H: gazlarinin naticasinda,
komponentlar gangiginin yanmasi bag verir. Xarici bolgada
isa bu birlagmoalorin tam oksidloyma reaksiyas: gedarak CO»
va H2O birlagmolorini omalo gotirir. Daxili reduksiyaedici
bilga xarici oksidlogdirici reaksiya bilgasindon daxili ko-
nusla aynldigindan reaksiyanin oksidlosmasi tam gedir. C»-
radikalimin molekulyar giialanmas: noticasinda reaksiya
bilgasi yagilimtil mavi ronga boyanir. Bundan bagqa bolgo-
do N2, Oz, CO molekullari da igtirak edirlar. Bu molekulla-
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rin giialanmas biitiin spektrlori értdiiyiindon, daxili reduk-
siyaedici analitik magsadlar iigiin istifads edila bilmaz.

Atom emission analizdo analiz olunan maddalari
atomlagdirmagq ii¢iin gorok olan cnerji manboya baglh ola-
raq bir ne¢o bdliniir. Ogor analizds alovdan istifads olu-
narsa - alov emission, elektrik govsiindan istifads olunarsa
iso atom emission analiz metodu adlanir. Praktikada an
¢ox alov emission analiz metodundan istifads edilir. Alov
emission analiz metodunda istifade olunan maddalor mah-
lul halinda olmalidir. Hava oksidlagdirici kamerasina
miioyyan siiratls verilir. Kamerada mahlul hava ilo birlikda
har hansi bir ke¢ilmis maneys ¢atir. Bu maneds mohlul ¢ox
kigik damcilara bolinorok yanma kamerasina daxil olub,
alovda yanacaq atomlara pargalanirlar. Har hansi bir
maddonin kegmosi ii¢iin asagidaki proseslor getmoalidir:

1. Ik névbodo madda alovda desolatlagmalidir.

2. Bark, quru maddalor alinmahidir

3. Buxar fazasina ke¢gmolidir

4. Sorboast atomlar alinmalidir.

Analiz zamam slava proseslor getdiyi ligiin gotiiriilmiiy
maddbalorin bir hissasi itdiyindon, analizi optimallagdiraraq
sabit saxlamagla prosesi ohats edon asagidaki effektlori no-
zora almaq lazimdar.

1) Sopslonma. Analiz olunan maddonin  hamisi
damcilara boliindiikdon sonra alova ¢atdirilir. Tam sapo-
lonms analiz olunan mohlulun tobistindan, onun sathi gati-
rilmasindon, paylayici gazin siiratindan va segilmis maniya-
nin qurulusundan asihdir. Ozliilik va sathi gorilmo analiz
olunan mahlulun gatihgindan asihdir. Qatihg ¢ox olarsa
ozlilik da ¢ox olar. Sapalonma iizvi halledicilardan istifada
edildikda yiiksok olur.

2) Analiz olunan maddanin alova gatdigdan sonraki:
proses desolvatlasma olayidir. Bu olay halledicinin ayril-
masidir. Analiz zamani desolvatlasma, alovun temperatu-
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runa, holledicinin tabiotino vo damcinin alovda galma
miiddotina tosir edir.

Qaz clo bir nisbotda gotirilmslidir ki, alinan tempera-
tur yliksok olsun vo moahlulun buxarlanmasi ani olaraq bay
versin; oksidlogdirici gazin verilmo siirotinin az olmasi za-
mani damcilarin  alovda qalma middati boyiik olur.
Damcinin alovda galma middati buxarlanmanin amoalo
golmasi va sonu olan morholalardir. Buxarin alinmasina de-
sollvatlagmaya tasir edon faktorlar tasir edirlor. Buxarlan-
ma maddoanin tobistindon vo alovun temperaturundan asi-
hdir. Alov spektral analizindo manegilik asason tigdiir:

A) buxarin amols galmoasi zamani bark maddalarin ¢o-
tin buxarlanmasindan olan mancgilik. Masalon, Ca?* ionu-
nun toyin olunmasinda fosforlarin manegiliyi onun gozlo-
nilon intensivliyini sox asag saldigindan, kalsiumun bir
hissasi buxar halina kegmir. Intensivliyin azalmas: ilo fosfat
ionunun miisyyan qatihginda bag verdiyindan, onun manc-
¢iliyini aradan qaldirmagq tgiin sistema lantan (II1) ionu va
ya EDTA kompleks amalagatirici alava edilir.

B) Spektarl manegilik. Analiz olunan maddonin spek-
trino uygun sistemd» igtirak edon bagga maddslarin da eyni
spektral xassayo malik olmasidir. Masalan, barium ionunu
toyin etdikdo, barium atomunun asas spektral xatti 5536.
A-> barabor olmalidir. Qgor spektrlor bir-birinin iizorina
diigorso, bag veran hadisoys spektral manegilik deyilir. Bu
180 cithazin 6z ilo bagh olan manegilikdir.

C) fonlasma manegiliyi maddalar toyin olunan zaman
onlarin ion hala kegmoasidir. Bagqa bir ifada ilo termodina-
mik taraziliq soraitinds ionlayma prosesi alovun plazma-
sinda miimkiindiir.

Rb < Rb' +¢

ionlagma, analiz olunan maddslorin asagi gatiliglarinda
amodla golir. Bunun gargisini almaq dgiin sistemo kalium
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clementi daxil etmoklo elektronlarin sayim artirmaq lazim
golir. Kalium isa ribudium ionuna mane oldugu iigiin
alomlayma bag

K < Kt+e

verdiyindan, sistemos iigiincii bir madda-litium olava edilir.
Litiumun slava edilmasi naticasinda elektronlarin say ¢o-
Xalir. Yuxarida anlatdiglarimiz manegiliklorin hamisi alov
spektrinin osasini tagkil edirlor,

Hoyacanlanmada atomlarin say1-alovun intensivliyini
xarakterizo etdiyi ii¢iin Bolsman tonliyi ilo hesablagmag
olar.

- _ g. ~Bp 41 5
Vo= Ny =

Nuw"- alovdaki hayscanlanmiy atomlarin sayl, Ny-
alovdaki sorbast atomlarin sayl, gy-alovdaki hayacanlanmiy
atomlarin statistik agirhg, B(T)-biitiin hallar lglin atomla-
rin enerjisi, k-Bolsman sabiti, T-miitloq temperaturudur.

Atomlarin buxarlanma daracasi stalarin intensivliyj
va hayacanlanmig atomlarin say1 ilo diiz miitonasibdir.

PT__"U"U 'Nn."A 1 (3)

Pr-alovdaki giialarin imumi glicli vo intensivliyi, y-
tezlik, Ai-Eynsteyn sabitidir,

Eyngteyn sabiti hayocanlanmiy atomlarda bay veron
kegidlarin bir saniyadoki sayidir. Daha dogrusu, alovda
stialanan atomlarin imumi giicii vo ya intensivliyi, har bir
kegid encrjisinin bir saniyadoki kegidlarin say1 hasilina ba-
rabar olmasi olayidir. Aloy fotometriyasi sads metod ol-
dugundan K, Na, Ca, Mg vo s. elementlori toyin etmak
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iglin geniy totbiq edilir. Ciinki, bu elementlorin hayacan-
lanma enerjilori gox yiiksok olmadigindan tez hayacanla-
nirlar.

Sabit torkiba va sabit siirots malik olan yanic1 gar-
siqlar malikdirlor. Bu onunla izah edilir ki, ¢ixan yame ga-
rigigin siirati alovun horokat siirati ilo barabar oldugda bir-
birina mane olurlar. Bunun noaticasinda alinan davamli
plazma, metodun tokrarligim tomin edir. Praktikada ¢ox
geniy tatbig olunan yanici qarigiglar va onlarin alovunun
temperaturu cadval 1-da gostarilir.

Cadval 1
Miixtalif alovlarn orta temperaturu
Yamer qarisig Temperatur, Yamea qarigrq | Temperatur,
oC oC

Moatbax gazi-hava | 1700-1840 Motbax qaz1-O2 | 2730
Propan-hava 1925 Asctilen-oksigen | 3100-3137
Asetilen-hava 2125-2397 Asetilen-N20 3200
Hidrogen-hava 2000-2045

Toyin edilon mohlulda maddanin oksidlagdiricilarla
(hava, oksigen) sixigdiriimasindan tayin edilon elementlar
plazmaya aerezol goklinds verilmasi anindan hayacanlanmisy
atomun stialanmasina qodar miirokkab proseslor getdiyin-
don, ayerezolda smoalo galon maye qaz holledicinin buxar-
lanmasi naticasinda bark acrezola (qaza) ¢evrilir. Sonra isa
bark hissaciklorinin buxarlanmasi va onun molekulunun
desorbsiyasi bay verir. Belo halda tayin edilon elementin
atomu, oksigen atomlart il ionlagirlar. Omolo golon metal
atomlarini 6ziinds saxlayan radikallar 6z novbasinda zo-
lagh spektrlori  siialandira  bilirlor.  Metallarin  sarbast
atomlarinin hayacanlanmasi ola bilsin ki, alovun plazma
radikalinin va hayacanlanmis molekullarin togquymasin-
dan va ya moveud enerji ilo kvantlarin udulmasi naticasinda
omala golsin.




Sabit goraitdo
spektral  xottin  inten-
sivliyi alovda olan elc-
ment  atomlarinin mi-
qdar1 vo ya analiz edi-
lon  mohlulda metal

d duzlarinin = gatiliglan
ilo miitanasibdir. Lakin
alovda gedan proseslo-

$okil 4. Atomun spektral xattinin  1in udulmasi, jonlay-
sialanmasinin intensivliyi ila mahlulda masi va texniki davamli
elementin gatilif arasindaki asilihg. birlosmalarin amala gol-

[-ionlasmaya tasir edan biilga masi naticasinda bu asi-

[1-diiz mulnnas:b!ﬂ( hulga:il fifi G5ila bbb, Ao

[IT-udulmaya tasir edan bolga o vl

- mun spektral Xattinin
sialanmasmn intensivliyi ilo mohlulda elementin qatilig
arasindaki asilihig gokil 4-da verilmigdir.

Mohlulda toyin edilon clementin orta qatibginda bu
asilihq diiz xott verir. Yiiksok gatiliq, plazmayada atomla-
rin emissiyasinin udulmasina tosir edir. Belo halda spektral
xattin ylialanmasinin intensivliyi, mohlulda olan clementin
qatiliginin kvadrat kokii ilo diiz miitonasib olur. Elementin
¢ox agagl qatihinda va yiiksok temperaturda, plazmada
atomlarin ionlagmasi prosesi omolo galmoya bagladigindan,
spektral xattin giialanmasinin intensivliyi gatilign kvadrat
ilo miitonasib olur. Hor iki halda doracali grafikda ayilmo
bag verir.

Yuxarnida izah ctdiyimiz grafiko bagsqa faktorlar da
tosir etdiyindon alov fotometriyasinda miigayisa ii¢iin stan-
dart mahlullardan istifads edirlar.

Analitik praktikada an genis yayilmig interferens isig
cithazlarin prinsipal sxemi gokil 5-da verilmisdir.
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Sakil 5. Alov fotometriyasi cihazlarin prinsipial sxemi.

l-analiz edilan mahlul, 2-piiskirdici, 3-atiq, 4-reflektor, 5-alov, 6-
diafragma, 7-kondensator, 8-interferen isiq filtiri, 9-linza, 10-goruyucu
sisa, 11-fotoelement, 12-mikroampermetr, 13-doydurucu blok.

Analiz olunan mohlul (1) hava ils sorucuya (2) iifiiri-
larak alova (5) aerezol goklinda verilir. Aerezoldan boyiik
damcilara stokanda kondeslogdirdikdan sonra atiq musku-
lundan (3) konar edilir. Alovun biitiinlikla siialanmasi ref-
lektorda sindigdan sonra diafragma (6) vo kondensatordan
(7) kegorok interferen igiq filtirina (8) golir. Buradan ¢ixan
stialar linzada (9) toplanaraq sel halinda qoruyucu siigadon
(10) kegib, fotoclementin katoduna (11) daxil olur. Siialar
giiclondiricidon (12) kegdikda omala golon elektrik signali
mikroampermetrlarin  gostagasini doyisdirir. Moanba (14)
enerjini sabit saxlamaq tgtin avtomatik cihazlarla tomin
cdilmisdir.

Son zamanlar ¢ox kanalli spektrofotometrlorin bilgi-
sayarlarla tomin edilmoasi naticasinda hazirlanan metodlar,
yiiksok hasashiga va seciciliys malikdirlor.
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Tacriibi hissa

Emission alov fotometriyas1 metodunda tocriiba islo-
rini aparmagq l¢iin imumi gostaris.

Tocriiba iglorina baslamazdan énca alov fotometriyas
cihazinin qurulusu va tohliikasizlik texnikasi qaydalar ilo
tamg olmaq, goriilon igin metodikas1 hagqinda atrafli ma-
lumat topladigdan sonra laboratoriyada olan xiisusi jur-
nala imza atmaq lazimdir.

Tahliikasizlik texnikasi tigiin géstoris

A) Tohliikosizlik texnikasi hagqinda malumati olma-
yan va jurnala imza atmayan talobolar (soxslor) iso buraxil-
mirlar.

B) I§ zamani cihazin diizgiin iso salib qapadilmasi-
yani 6nca hava sonra isa qaz muskulu agilir. Is bitdikdon
sonra isd onun 2ksino-0nea gaz, sonra is> hava muskullan
qapadilir.

C) ogor ig zamani cihaz iglomirss vo ya qaz qoxusu
varsa tacili olaraq qazi vo gorginliyi gapadihib, laboratoriy-
anin havasini doyisdikdon sonra, cihazi is qaydasina sal-
magq lazimdir.

D) 9gar har hansi bir sababdon alov sénarsa, tacili ga-
zin muskulunu gapadib, 3-5 dagiqo cihaz yenidon yandir-
magq lazimdir.

Alov fotometriyasi ils islamak qaydasi

1. Cihaz1 6lgmoalardon 30 daqigo énca carayanl moan-
bayi ilo birlogdirmoali

2. Etalon mohlullar hazirladigdan sonra yoxlama iy-
lorini almah

3. Tohlikasizlik gaydalarmi gozlamoaklo alov lampasi-
n1 yandirmali
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4. Lazim olan hassashg se¢dikdoan sonra, fotoenerji-
nin Olgiilon sahasini miilnyyanlogdirmali

5. Etalon va yoxlama islari ti¢iin olan mahlullari on azi
ii¢ dofa fotometrlagdirmoali

6. Daracali grafik qurdugdan sonra toyin edilon ele-
mentin malum olmayan migdarini tapmali. Mohlular no-
ticalorin dogru olmasina gadar saxlamal.

7. Yuxanida gostorilon gaydalara amsl etmoaklo igin
sonunda cihaz qapatmali.

o

% Emission alov fotometriyasi metodunda tacrubi islor

s |5 Nel. Darocoli grafik metodu ilo K* vo Na* mohlullar:
qansiginda K* va Na* ionlarinin qatih@imn toyini

Emission alov fotometrik analiz metodu mahlulda K'
va Na' jonlarinin istirakinda onlarin migdarinin tez vo do-
qig toyinina asaslanmigdir. Toyin edilon bir elementin no-
ticasindo basga bir clementin tosiri emprik yolla aradan
qaldinlir. Alovun temperaturu va cihazin konstruksiyasi,
tayin edilon ionun gatiligina va mancgilik téradon element-
lara boyiik tosir edir. Scciciliyin dlgiisiini birbaga veran ci-
hazlar ti¢iin mancgilik térodon elementin igtiraki ilo toyin
edilon elementin migdannt spesifik faktorlardan istifado
ctmoakla gobul edilmigdir. Spesifik faktor-manegilik 16radon
ionun migdarinin tayin olunan ion migdarindan nego dafa
¢ox olmasma baxmayaraq yalniz toyin edilon ionun 5
mkg/ml qatihginda signal vermis olsun.

Inferensiyon isig filtirli cihazlarda cyni mohlulda K va
Na elementlorini tayin etmok tgtin, spesiflik faktorundan
istifada edilmasi cadval 2-do verilmigdir.

,‘/ . —_—
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Cadval 2
inferensiyon filtirli fotometrls Na va K elementlorinin tayi-
ninda spesiflik faktoru.
(alov isiglandirici qazi-hava)

Tayin edilan element Spesiflik faktoru istirakinda
Na K Ca Li
Natrium - 200-7800 | 15-600 1900-3000
Kalium S00 - 17000 17000

Kaliumu toyin etmok tigiin on ¢ox 766,5 va 769,9 nm,
natriumu 153 589.0 va 589.9 nm uzunluglu intensiv rezo-
nans xatlorindan istifado edirlor.

Reaktivlor. NaCl-in 500 vo 100 mkg/ml gatihgh stan-

dart mahlullar.
KCl-in 5,00 va 100 mkg/ml qatihgh standart
mohlullar

Analizin apanlmasi. Analizo hazirhq uglin cihaz iso
salinir. Cihazin iy tslibu: havanin tozyiqi 0,4-0,8 atm. Qa-
7in tozyiqi alovun daxili konusunun 6lgiisii ilo tayin edilir.
50-100 ml-lik 5 6l¢i kolbalarinda Na' va K' ionlarinin
etalon mohlullar1 hazirlanir. Se¢ilmis sahado Nat vo K!
ionlarinin gatihglarinin Glgtilmasi etalon mohlullara nozo-
ron fargli olmast (10-15 va ya 2,5-10 mkg/ml), istifada edi-
lan emission alov fotometriyasi cihazinin markasina bagli-
dir.

50-100 ml-lik 6l¢ti kolbasina tayin olunan mahluldan
alikrot hisss tokib, garigdirmagla cizgiys kimi distilla suyu
il durulagdirilir. Onca bir element ligiin etalon va tayin
cdilon mohlul fotometrlasdirilir. Alinan naticalar laborato-
riya doftorina yazildigdan sonra intensivliklo gatiliq ara-
sinda doracali gralik qurulur. Dgor dorocoli grafik yaxy
alinarsa, ikinci element dgiin da Glgmolor aparihr. Daracoli
grafikdon istifado etmoklo verilmiy mohlulda Na' va K'
jonlarinin malum olmayan qatihglar tapilir.
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Laboratoriya daftarinin yazilma qaydasi

1. Isin ad1.

2. Isin yazilmas.

3. Etalon mahlulann hazirlanmasi.

4. Cihazin is prinsipi: hava va gazin tozyigi, 6lgma sahosi.
5. Fotometrlogon mahlullarin naticalori (cadval goklindo)

Etalon mahlularin Fotocarayamn kamiyyati, mA
nomrasi K Na Ca

6. Qrafiki vo hesablama metodlan ilo toyinatin no-
ticalari

is No2. Blava ctmo metodu ilo igmali suda K* vo Na!
toyini

Analiz edilon maddanin vo manegilik téradon ionlarin
kimyavi torkibina goro tayinatda xatalar ola bilor. Igmali
sularda olan kation va anionlar ¢ox miirokkab torkibs ma-
lik olduglarindan, bir ¢ox hallarda homin torkibin aradan
galdirilmasi iiglin, alava ¢tmd metodundan istifads ctmak
lazaim golir. Blava ctma metodunu tatbig etdikds fotocaray-
anla toyin edilon elementin gatilin arasindaki asilihg gox
inaml olur. '

Reaktivlor. 100 mkg/ml qatilighh K* ionu mohlulu
500 mkg/ml gatuligh Na' ionu mohlulu



Analizin apanlmasi. Analizo hazirhq dgiin cihaz iy
salinir. Fotometrik iy tislubu: havanin tazyigi 0,6-0,8 atm.
Qazin tozyigi iso alovun daxili konusunun yiiksokliyi ild
miioyyon edilir. K* va Na' jonlarinin e¢talon mohlullarinda-
ki gatiliglar ila qalvonometrin gostaricisi arasindak: xotti
asihlig yoxlamilir. Bunun iigin 50-100 ml-lik 5 6l¢i kolbala-
rina 2.5; 5.0; 10.0; 15.0; 20.0 mkg/ml Na* ionu va 2.5; 4.0:
6.0; 8.0; 10.0 mkg/ml K* ionun etalon mohlullarindan slavs
edib, qangdirmagla distillo suyu ilo cizgiys kimi durulagdi-
rilir. Segilmis sahads etalon mohlular fotometrlagdirilir.
Alinan naticalor laboratoriya daftorina yazildigdan sonra
intensivliklo qatililiq arasinda daracoli grafik qurulur. Do-
rocali grafikin xotti asihhign dogiq alinarsa suyun analizini
aparmagq olar.

Olavas etmak metodu figiin K* vo Na' jonlarinin eta-
lon mahlullart hazirlanir: 50-100 ml-lik ti¢ 6lgii kolbalarina
eyni niimunadon igmoali su, bagqa ii¢ Slglt kolbalarina 180
qatiligt molum olan K' vo Na® ionlarini olava etdikdan so-
nra qargdirmagla distillo suyu ils cizgiys kimi durulagdir-
hr (cadval 3). Daracali grafik soraitindo mohlullar foto-
metrlasdirilir. Milliampermetrin «0» vaziyyati distillo suyu
ilo miioyyan edilir. Analizi 2-3 dofs tokrar edib orta natico
cixarilir. igmoli suda K* vo Na* ionlarinin qatihiglar grali-
ki metodla toyin edilir.

Laboratoriya doftorinin yazilma qaydast 2 sayl igda
verilmisdir.

Cadval 3
i¢moli suda K* vo Na* ionlarini tayin etmak ii¢iin eta-
lon mohlullarin tarkibi

Etalon mahlularin Na*+va K* -un alava edilmosi, mkq/ml
nimrasi Mbohlul 1 Mbohlul 2 Mohlul 3
Na - 5.0 10.0
K - 2.5 5.0
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is Ne3. Standart alavo etma metodu ile Ca*! jonunun
toyini

Sarbast Ca atomu alovun agagi temperaturunda
(istqlandirict gaz-hava) moveud olmadigindan 0,1 mkg/ml
Ca2' jonunun toyini 622 nm-ds davamli olan intensiv mo-
lekulyar CaOH radikalinin termini giialanmasindan gozlo-
nilir. Na' ionu istirak etdikds CaOH sahasinin giialanmasi,
natriumun 589.0 vo 589.6 nm rezonans dubletindo gtialan-
mas1 ilo udularag, Ca?* ionunun analitik signalina tosir et-
diyindon analizin naticalorini artirr. Interferensiyon isiq
filtirlori ilo tamin olunan alov fotometrlori Na-a nazaron Ca
ligiin (15-600) agaf spesifik faktoruna malikdirlor. Bundan
basga CaOH radikalinin emissiyasi, niimunonin kimyovi
tarkibindan asih oldugundan Al (III), Ti (IV), Zr (IV) vo
foslat ionlar istirak ctdikda, ytialanma ani azalir.

Analizda tayin edilon ionun malum olmayan qatiligs
alava etma metodu vasitasiylo toyin edilir. Bagqa sozIo ana-
liz olunan mahlulun alikvot hissasina toyin olunan elemen-
tin malum migdarinin slava edilmasi naticasinda, borabor
hocmds olan mohlullar seriyasinin  analitik  signalinin
olciilmosini xarakterizo edir. Nimuno tgiin gotiiriilmiy ilk
mohlular seriyasina toyin edilon ionun malum migdari alavo
edilmir. Hazirlanmus biitiin mohlular qarigdirmagla cizgiys
kimi distilla suyu ilo durulagdirilir. Slavo ctmonin miqdari,
analitik signalin seriyalarda alda edilon ragomlardon iki da-
f> ¢ox olmasina gira miioyyan edilir. ©gor mohlullar scriya-
s1 iki niimunada fotometrlogibsa, 0 zaman analizin naticalori
asagidaki formul ilo hesablamila bilor.

C=Cily/ L~ (4)

Cy-niimunoaya olava etmadon Ca?' ionunun gatilii,
mkq/ml



Ci-niimunays slava etdikdan sonra Ca?' ionunun ga-

tiligl, mkg/ml

Ix- niimunaya slava etmadan mikroampermetrin gosto-

ricisi

Ix+1- niimunoayo alavo etdikdon sonra mikroampermet-

rin gostaricisi

Ca?* jonunun molum olmayan gatihgin, oslava etmo

metodundan istifads etmadikda, grafiki Gisulla toyin etmok
olar. Bunun tigiin mikroampermetrin gostaricilori ilo niimu-
naya slava edilon qatihg arasinda grafik quruldugdan so-
nra Cx komiyyati toyin edilir. '

Reaktivlar. 100 mkg/ml gatiligli Ca2* ionu mohlul ha-
zirlamagq tgiin 0,0250 gr CaCOs duzun-
dan niimuna ¢okib 100 ml-lik 6lgi kol-
basinda 10 ml 2 M HCI tursusunda holl
etdikdan sonra, qargsdirmagla cizgiya
kiim distills suyu ilo durulagdirilir.

Analizin apanlmasi. Analiz olunan igmoali suyu distills

suyu ilo elo durulagdirmaq lazimdir ki, Ca?* jonunun mi-
qdan 10 mkg/ml olsun. Sonra i¢ adad 100 ml-lik dlgi
kolblarinda 10 ml durulagdirilmis analiz edilon mohluldan
olava edib (10 mkg/ml), ikinci (10 ml) va dgiincii (20 ml)
kolbalarda Ca2* ionu tokorak garigdirmagla distilla suyu ilo
cizgiya kimi durulagdirnihr. Analiz olunan mohlullar foto-
metrlogdirildikdon sonra, onun naticalari laboratoriya dal-
tarinds cadval 4-da verilmis sokildo yazilir.

Cadval 4
icmoli suda kalsiumun migdarinn tayini
Mohlullar Analiz olunan Olava edilon Nimunada MkA
moahlullarin duru- mahlulun alava etmanin
lagdhigdan sonraka hacmi, ml qatihg,
hacmi, ml mkg/ml
| 10.00 - N
2 10.00 10.00) 10.00
3 10.00 20.00 20.00
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C, molum olmayan gatihigi vo ya hesablama metodlan
ilo toyin edilocak igmoli suda Ca®' jonunun migdarini
asagidaki formulla hesablamagq olar:

C=S,Vun/M, (5)

V- 0l¢ii kolbasinin hacmi, Vp-su durulagdigdan sonra
analiz olunan suyun alikrot hissosi, n-igmoli suyun duru-
lasma daracosi.

is Ned. Doracali qrafik metodu ilo mohlulda Ca, K va
Na migdarinin toyini.

Spektral sahads Na-589.0 va 589.6, K-766.0 va 769.0),
Ca-422.7 vo 622.0 na do toyin edilir.
Reaktivlar. 500 mkg/kl K* ionunun standart mohlulu
100 mkg/ml Na' ionunun standart
mohlulu
500 mkg/ml Ca? ionunun standart
mohlulu
Analizin apanlmasi. Analizo hazirhq igiin cihaz 30
dagigo ovval igo salinir. Fotometrin iy dslubu: havanin
tozyigi 0,6-0,8 atm. Qazin tazyigi alovun daxili konusunun
yiiksokliyi ilo toyin edilir (yiiksoklik=1sm). 50-100 ml-lik 5
olgti kolbalarinda K*, Na' va Ca?* ionlarinin (10-100
mkg/ml) etalon mohlullari hazirlanir. Todgiq olunan moh-
luldan alikvot hissa alib 50-100 ml-lik 6lgti kolbalarinda
garigdirmagla distilla suyu ilo cizgiys kimi durulagdirilir.
Etalon moahlullarda 6nca Na' ionu, sonra K* ionu, daha
sonra Ca2' ionu toyin edilir va analizin naticalori laborato-
riya daftorina yazilaraq daracoli grafik qurlur. Doracali gra-
fikdon istifads etmoklo, mohlulda gatiligr malum olmayan
Na*, K* va Ca?t ionlarinin migdarlan tapilir. Laboratoriya
daftarinin yazilmasi 1 sayli igdo verilmigdir.
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Atom-absorbsion spektroskopiyasi

Atom-absorbsion spektroskopik metod alov spekiro-
kopik metodlar icarisinda an geniy yayilmis metoddur. Dig-
ar alov-spektroskopik metodlarda oldugu kimi, bu metod-
da da tayin edilon madds alovda atom halina salinir v ig1g
udmaya ssason vasfi va migdari tayinat aparihr. Alovda
atomlarin hoyacanlanmas: diigon clektromagnit siialar1 he-
sabina bas verir:

A= E 1T,

Eam - sarbast atomlarin is1q udma smsali,

Cai - atomlarm gatilig

Atom -absorbsion spektroskopiyada madds migdari
toin olunan elementin sarbast atomlarinin udma spekiri
asasinda tapilir.

Bu metodda da madda alova ¢atdinilir va orada spek-
tri asasinda tapilir.

Bu metodda da madda alova ¢atdirilir va orada atom-
lagdirilaraq, hayaconlandirir, Bu mctodda istifads olunan
cihazlarin imumi sxemi agsagidaki kimi géstarmok olar:

~

2 - gaz lampas)
3 - monoxromator

)
:?p’l; I - sua moanbayi

yasargaz 4 - fotodedekor
—_— 2 2 - qalvonometr
A 6 - mahlul
oksiol ——
;:-—:t___
Sakil 6. Atom-absorb-
sion  spektro  fotometrinin

prinsipial sxemi




Atom-absorbsion spektroskopiyada alov gtia manbayi
stalandinlir. Stia monbayindon ¢ixan sialar polixromatik
olur. Monoxramator vasitasilo monoxramatik hala salinir.
Fotodedektorun koémayi ila clektrik cnerjising gevrilir va
gavlovonmetrda geyd edilir. galvonometrds va ya atomun
151q udmasi, ya da ondan kegan isiq olgtiliir.

Atom-absorbsion metodda kiivet rolunu alovun 6zii
oynayir. Metodun hassashg alovun uddugu dalga uzun-
lugundan asihdir. Atom-absorbsion metod tigiin xiisusi qu-
ruluslu gaz lampalarindan istifads olunur, bu lampalar
boyiik masafoli giia udma sahasi yaradirlar.

Atom-absorbsiyada maddonin alovda qosa vaxti az
oldugu ii¢iin atomllagma tap getmir. Bunun qarsisin almagq
igiin alovun yerina grafit peglordon istifads edilir. Pe¢in
qurulusu asagidak: kimidir.

2
2 4 e
1 - isig manboayi
2 - kiveta maddoni sprisla
tokmak tglin desik
+ o 3 - sabit carayan manbayi

Pe¢ Livovo torafindon icad olunmusgdur. Pegin asag-
daki tistunliiklori vardir:

1. Maddo peg¢do tam atomlagana gador gala bilar

2. Pego ¢ox az migdar madda daxil edib, tayin etmoak
olar.

3. Maddoanin oksidlogsmosi bas verdikda, grafit onu
reduksiya edir.



MeO + § >Me+80

4. Daha gemy dalga uzunluglannda 6lgma miimkiindiir.

5. Alovda miayyan dalga uzunlugunda havanin ok-
sigeni do is1g udur. Qrafitdon istifads rolunmasi bunun
garsisimi alir. Hoar bir atom &ziins xarakterik olan vo enerjisi
clektron kegidinin enerjisino barabar olan gtialan udur.
Atom-absorbsion analiz metodlarinin spektr xatlari asason
rezonans xatlordan ibaratdir. rezonans spektr xatlori - bi-
rinci hayacanlanma halindan clekironun asas saviyyoya ke-
¢idi zamam alinan xatlardir. Atom absorbsion xatlor ¢ox
nazikdir vo har bir element tgiin xarakterikdir. Bu alamats
gOra atom absorbsion analiz yiiksak se¢iciliys malikdir.

Atom spektrlori bir-birindan 0.01 A° farglonon g¢ox
nazik maddonin uddugu giianin eni spektrin enindan nazik
olmahdir. Yani atomun tzarino dison stiarin eni 0,01AY -
don kigik olmalidir. Bu talabati 6domoak {igiin monoxram-
taorlardan istifads edilir. Lakin an bahali monoxramator-
lar belo giiarin monoxramatikliyini asagi sala bilmir. Ela
siia monbayi segmok lazimdir ki, bu tolabati 6dosin. Maso-
lon: natriumu 589.6 nm dalga uzunlugunda tayin ctmok
ti¢iin stia manbayi kimi natrium lampasindan istifads edilir.
Demoli, hor atomun {izorino Oziiniin sialandirg gtianm sal-
maq lazimdir. Bunun iigiin yiia manboyi kimi i¢ibos katod
lampalarindan istifads edilir.

—1—{— 7«
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Burada anod volfram metali vo ya gratitdan hazirla-
nir. Katod 150 toyin olunan elementdon vo ya homin cle-
mentlorla Ortiillmis silindirdon ibarst olur. Elektrodlar va
stitunu tazyigds orqan gaz ilo doldurulur.

Gorginliyin miiayyan giymoatinda balondaki organ
1onlagaraq, katodu bombardman edir. Naticods kationlar
katodun sathindan aynilaraq atom buludu amals gatirir. Bu
yolla amalo golon atomlar gismoan hoyscanlanir vo xarakte-
ristik gtialar buraxirlar.

Atom-absorbsion spektrometriyada garsiya ¢ixan
problemlordon biri alovda hoyacanlanmis halda olan
atomlarin emissiyaya malik olmasidir. Qgor bu emissiya
aradan aradan asili olarag yaranmis fon Ber ganununa ta-
begiliya mane olur. Bu manegiliyl aradan qaldirmag giin
elektron va ya mexanikt modulyatordan istifads edilir.

Elektron modulyatordan istifado edildikda agiq ka-
todlu lampa ardiail olaraq yanib-soniir. Mexaniki mo-
dulyatorda gostarilon effekti sldo etmok dgiin firlanan co-
rayan kasicidan istifads edilir.

Atom-absorbsion analizdo yol verilan xata 1-2% olur.

Atom absorbsion analiz metodunda
tacriibi islor

Is Nel. Misin mohlulda toyini.
Metod mis atomunun propan-butan-hava alovunda

katoddan ¢ixmig lampanin 324.7 nm (428,2-42P%3;) spektral
xattinin rezonans sialanmasina ssaslanmigdir.
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Reaktivior. 1 mg/ml gatilligh Cu?* ionunun standart
mahlulunu hazirlamagq iigiin 500 ml-lik
dlgil kolbasinda 1,965 gr k.t. CuSOy4. 5
H>O duzundan niimuna ¢akib, 10 ml
1:4 nisbatnda H.SOy tursusunda holl
ctdikdan sonra distills suyu ilo cizgiys
kimi durulagdirilir. 0,1 mg/ml Cu?!
jonunun is¢i mohlulunu hazirlamag
igtin 100 ml-lik 6lgti kolbasina 10 ml
standart mohluldan tokarok garigdir-
magla distillo suyu - ilo cizgiysa kimi
durulagdirilir.

Etalon mohlullart hazirlamaq tgiin 1,2,4 vo 8 mkg/ml
olan dord mahlul hazirlanir. Bunun {giin 100 ml-lik dord
Olgti kolbalarinda 1,00; 2.00; 4.00 va 8.00 ml ig¢i mahluldan
tokiib, gangdirmagla distillo suyu ilo cizgiys kimi duru-
lagdirilir.

Analizin aparilmasi. Darocoli grafiki qurmaq igiin
cihaz igo salindigdan sonra, lampani ig¢i vaziyyatda qoya-
raq 15-20 daqiga gozlonilir. Lampanin carayani tolimatda
oldugu kimi saxlantlir. Monoxromaturun yangini mis xotti
lglin 324.7 nm, gostargonin gostaricisini 100, buraxilmani
(T) «O» ragamlarina gotirilir. Yangin uzunlugu 0,1 mm-don
¢ox olmahldir. Rotarda havanin stiratini bir saatda 480 litr
goydugdan sonra propan-butan-hava qangiginin veril-
mosiyld alov yandinlir. Piiskiirdiiciintin islonmasi vo alovun
sabit olmasit yoxlanihr. Alovun daxili konusu minimum
yiksoklikdo (1 sm) yagil-mavi rongds olmalidir. Cihazin
«O» udulmasi distilo suyun alova piiskirmasiylo aparihir.
Sonra ila sira i1sa standart mohlullar fotometrlasdirilir. Hor
standart mohlul fotometrlogdikdan sonra distills suyu ilo
cihazin  «0» udulmast yoxlanilir. Alnmis  ragamlori
laboratoriya daftorine yazdigdan sonra absorbsiya ila
gatilig arasinda daracali grafik qurulur,



Mohlulda misin miqdarimin tayini. Analiz edilon moh-
lul 100 ml-lik 6l¢ii kolbasinda gangdirmagla cizgiya kimi
distillo suyu ilo durulagdirilir. Analiz olunan mahlul cihazin
«O» udulmasi on az1 5 doafs distillo suyu ilo yoxlandigdan
sonra, dorocoli gratik goraitindo fotometrlagdirilir. 100 ml
mohlulda Cu?' ionunun miqdari daracali grafika goro tapi-
larag, metodun tokrarligi va nisbi standart konara ¢ixma
xotalarin1  hesablamagla laboratoriya daftarinda geydo
alinir.

is Ne2. Qurgusunun mohlulda tayini.

Mectod qurgusun atomunun propan-butan-hava alo-
vunda katoddan ¢ixmig lampanin 283.3 nm (63P)-73PY))
spektral xottinin rezonans stialanmasina osaslanmigdir.

Reaktivlor. 1 mg/ml gatihigh Pb2* jonun standart

mohlulunu hazirlamaq tgiin bir litrlik
olgii kolbasinda 1,599 gr k.t. Pb(NOs)»
duzundan nimuns ¢okib 1 ml gat
HNOQO; tursusu olavo ctmoklo, distillo
suyunda holl  edib, qangdirmagla
cizgiya kimi durulagdirilir.

0,1 mg/ml qatihiglt Pb** ionunun is¢i
mohlulunu hazirlamagq tigiin 100 ml-lik
6lgti kolbasina 10 ml standart mahlul-
dan tokiib, qangdirmagla distillo suyu
ila cizgiya kimi durulasdirilir.

Iitalon mohlullar hazirlamaq tgin 1200 ml-lik 5 6l¢i
kolbalarinda 5.00; 10.00; 15.00; 20.00 vo 25.00 ml is¢i moh-
lulundan tékiib, qarigdirmagla cizgiys kimi distilla suyu ilo
durulagdirilir.

Analizin aparidmasi. Doarocoli grafikin qurulmasi ha-
zirlanmiy ctalon mohlullarin | sayh igdo gostordiyi soraitdo
[otometrlasdirilir.



Mbohlulda qurgusumun tayini. Analiz lgin verilmiy
moahlul 100 ml-lik 8l¢ii kolbasinda garigdirmagla distillo su-
yu ilo cizgiyo kimi durulagdinihr. Analiz edilon mahlul ci-
hazin «0» udulmasin on azi 5 dafd distillo suyu ilo yox-
ladigdan sonra doracali gralik soraitindo fotometrlogdirilir.
100 ml mohlulda qurgusumun miqdar tapilarag inaml
sorhad va nisbi standart konara ¢ixmanin xatalari hesab-
lanir. Biitiin naticalar laboratoriya daftarinds cadval 3-do
verilmis formada yazilir.

Molekulyar absorbsion analiz metodu

190-800 nm dalga uzunlugunda xarici valent elekt-
ronlarinin elektron kegidlori zamam alinan analitik sig-
nalin tadgigini molekulyar absorbsion spektroskopiya
vasitasilo miisahids edilir. Molekulyar absorbsion spektral
metodlar prakiti vo noazori moasalolori hoall etmak iigin,
analitik kimyada bdyiik rol oynayir.

Fotometrik analiz

Fotometrik analiz verilmiy garnigigda tayin edilon
komponentin va ya maddanin optiki bilgada elektromagnit
siialarinin udulmasi ilo toyinina osaslanmiydir. Reaksiya
mohsulunun miqdan isig udmani Slgmokla toyin edilir.
Verilmis dalga uzunlugunda tayin olunan maddonin vasli
vo migdar informasiyasi analitik signalla miigahida edilir.
Qeyri iizvi birlogmoalori toyin etmok dgiin, oksor hallarda
amala galma, bazon iso pargalanma reaksiyalarindan istifa-
da olunur. Metallarin aksariyyati miixtolil kompleks birlay-
moalor amala gatirmok gabiliyystino malikdirlor. Ona goro
do fotometrik analizin totbig sahasi praktik olarag son-
suzdur. Hal-hazirda biitiin clementlori toiyn etmok tiglin gox
sada vo hassas fotometrik metodlar bollidir. Fotometrik
analiz kimyovi reaksiyalar iso xarakterizo etdiyindon me-
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todun hassashgi, daqigliyi, se¢iciliyi vo zamana baglihg bu
reaksiyalarin  aparilma  goraitindon ¢ox asiidir. lIsig
udmanin dogru &lgiilmasi do osas gortlordon biri sayilir.
Olbotts, biitiin bunlar laboratoriyada olan sartlarls da gox
baglidir.

Roangli birloymolorin mohlulda qatiiginin tayini bir
¢ox metodlarla, o ciimlodon gézlo miigayisa vo instrumental
analiz metodlar ilo aparilir.

Gozoyart miigayiso metodu ilo udulma doracasinin
miqdarini va ya mohlulun rongini basqa bir mahlulun
rongindan forglondirmoklo toyin etmak ¢ox ¢atindir. Géz
hagigaton ¢ox hossas bir manbo oldugudan, onunla yalni.
iki rongli mohlul ronglorinin boarabar olmasi haqda dii-
sinmoak olar. Hor bir toyinat iigiin miitlog standart mohlul
hazirlayaraq, toyin edilon mohlul ilo standart mahlullarin
ronglorinin eyni olmasini yoxlamagq lazimdir. Bagqa sozlo,
goz ronglorin mixtolif’ intensivliyi t¢iin deyil, ranglorin
forglonmasi li¢lin ¢ox hassas olan bir manbadir. Ona gora do
rongli birlosmalordo rongin migdarini toyin etmok iigiin
instrumental analiz metodlarindan istifads edirlor.

Isigin udulmasi fotoelementi olan cihazlarla Olgtliirso,
belo  cihazlar fotoclektrokolorimetr  adlanir. Dgor isig
udulmasi prosesi gedirso, fotoelektrokolorimetrik analis
metodu adlanir.

Texnoloji cohatdon tokmillogmis xiisusi monoxromat-
lardan istifads olunan cihazlara spektrofotometr deyilir.

Fotometrik analizds igiq gtiasinin intensivliyinin hac-
mi fotoelemetls dlgiliir. Spektrometrik analizda isa cihazin
yangi, prizma va ya difraksiya gofosi oldugundan qisa
spekir bolgalarinda rongli birlogmoalorin gatihgini 6lgmok
lgiin yararl oldugundan spektrofotometrik analiz metodu
adlanir. Fotometrik va spektrolotometrik analiz metodla-
rinin yardim ilo kompleks birlosmalirn kimyasinin nazori
tomali yaranmigdir. Fotometrik toyinati yerino yetirmok
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ligiin asagida verilmiy sxemdon istifado etmak moslohot
goriliir.

A) Nimunanin hazirlanmasi va toyin edilon kom-
ponentin va ya maddonin mohlul halina salinmasi, reak-
siyanin analitik formasinin slds edilmoasi.

B) Optimal goraitds reaksiyanin segiciliyini va hassas-
higini tomin edan rongli reaksiyanin aparilmasi noaticasindo
toyin edilon rangli birlosmonin analitik formasinin aldo
edilmoasi.

C) Analitik formalh mohlullarin 1519 udmalarinin
optimal goraitds 6lgmoklo toyin edilan birlosmalorin analitik
signalinin alinmasi

D) Analizin noticalorinin yoxlanmasi, analizin tok-
rarhgimin doyarliyi va son noticolarin metroloji xarakte-
ristikasinin hesablanmasi.

Is1g miixtolif’ dalga uzunluglarinda elcktromagnit siia-
lanmani tomin edir. Dalga uzunlugu nanometr (nm) va ya
millimikronla (mmk) dl¢iilir. Immk=0,1mk=10*. Inm=10"
m. Gostorilon vahidlordon bagga, dalga uzunlugu ba’zon
angstremla () do dlgiirlor. 1A=10% sm. Belo ki, 1 mmk=1
nm=10A

200 nm-don asagi bolgads isigin dalga uzunlugu ha-
vanin oksigeni va ya buxari ilo uduldugundan 6lgmolor yal-
niz vakuumda miimkiin olur.

200 nm-don 400 nm arasindak: dalga urunluglan ultra-
bondvsay spektr sahoasi adlanir; qisa dalga sahasi olan 200300
nm dalga uzunluglar uzaqg ultrabondvsoyi, 300400 nm ara-
sindaki dalga uzunluglari isa gbriinon sahaya yaxin olan spektr
va ya yaxin ultrabonivsoyi spektrsahasi odlanir,

400+800 nm arasindaki dalga uzunluglan goriinon
spektr sahosi, 8002000 nm (20 mk) arasindaki dalga uzun-
luglar infragumizt spektr sahasi adlamir. Infraqirmiza spektr
sahasinds iyigin udulmasi analitik moagsadlor iiglin, xiisuson
maddolorin qurulugunun Gyranilmasinda genig totbiq olunur.
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Bir suali spektrfotometrin prinsipial sxemi sokil 7-da
verilmigdir. Cihazi corayan moanbaina birlogdiridikdan 30
doqiga sonra, barabani harokat edilmoakla (6) prizmaya
bagh olan dalga uzunlugu toyin edilir. Sonra cihay sifir
ndqtasing gotirilarok, miigayiss mohlulunun (fon) kiivet
blokunda (8)yerlogdirib, fotoelementin (9) «O» indikatoru
(11) agibr. «O» indikator yerini doyisdiyi tigiin yarigin (4)
kémayi il yenidan sifir négtasing gatirilir. Daha sonra iso
fotometrlasan ig¢i mohlullar: kiivetda (8) yerlogdirirlar. Isiq
selinin intensivliyinin udulmas: fotoelementa (9) diisarak
«O» indikatorun déstorgasini azaldaraq déndorir. Baraba-
nin komoayi ilo cihaz sifir niqtosina goatirmoakla, corayani
kompensasiya edon blokda (12) udulmanin komiyyati
Olgtlir.

$akil 7 Bir stiali spektrofotometrin prinsipial sxemi:

I-i1q monbai, 2.5 -sferik ayna, 3-gabariq ayna, 4-girig va ¢ixis
yangi, O-prizma, 7-isiq filtirlor, 8-kivetlar, 9-fotoelement, 10-
guclandiricisi, 11-«O» indikator, 12-carayani kompensasiya edan
cihaz
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Rangli birlasmoalorin fiziki-kimyavi xassalori

Fotometrik analizdo maddonin miqdari, onun rangli
mohlulda i51q udmas: 1lo tayin edilir. Kimyavi reaksiyalarin
tiplorina gora fotometrik analiz metodunda toyin edilon
maddonin birbaga vo ya dolayis1 yolla aparmaq miim-
kiindiir. :

Birbaga metodla toyin cdilon M ionu L ligandinin
yardimi ilo ML rangli birlogms goklina salindigdan sonra
moahlulun isiq udulmas: 6lgiiliir.

Dolayst yolla, to’ymnatda M,L' rongli kompleks bir-
logymoasindon istifado edilir. Bu da 6z ndvbasinds toyin
olunan ionla qarsiligh tosirds oldugu zaman ya parcgalanir,
ya da rongli birlogma smalo gotirir. Bu magsadla:

1. Kationdayisma reaksiyast ilo rongli birlosmanin
omoly golmasi:

M + M|L! «—= ML!+MI
tayin olunan  rangsiz rongli birlosmo
ion kompleks

Mi+L «Z ML
rangli birlagmo

2. Kation va aniondayigma reaksiyalan ilo rongli bir-
lagsmoanin pagalanmasi:

A + ML &2 MA + L
to'yin olunan  rongli rongsiz
ion birlosmo  birlosma
M + ML &2 ML + M,
ta’yin olunan rangsiz
rangli ion birlosma  birlogsmo
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3. Toyin olunan ionun ¢atin hall olan birlosma soklina
salinmasi va onun ckvivalent miqdar ¢okdiiriiciisii ilo rongli
birlosma formasinda tayin edilmosi:

A +M €2 MA
to’yin olunan ¢okiintii
ion
M $ L e ML
¢Okdiiriicii rongli birlosmo

4. Oksidlogmo reduksiya reaksiyalari ila tayin olunan
ionun rangli birlasma formasina salinmasi:

5. Tayin olunan ionun igtiraki il> miirakkab iizvii bir-
logmalorin sintezi va ya parcalanmasi, sonucu rongli birlos-
manin omalo galmoasi:

6. Iki madda arasinda katalitik indikator reaksiyasi-
nin aparilmast zamani bunlardan birinin rongli birlogmays
kegmosi va s,

Dolayr metodla, asasan hallogen va ya sulfat ionlarin
toyin etmoak slveriglidir. Bu metod ¢atin vo daqiq olmayan
bir metoddur.

Roangli mahlullarin isiq udmasi, maddalarin tobiatin-
dan, omalo galmo soraitindan va komponentlarin torkibin-
don asihdir. Asagida rongli komponentlorin asas fiziki-
kimyavi xarakteristikasini, amala golmo goraitini va foto-
metrik tayinatlar nazordon kegiracoyik.

Rangli birlasmalarin davamhhg

Cox davaml istonilon kompleks birloymoanin (MLn)
migdarr xarakteristikast onun termodinamik davamlihy
sabiti ilo xarakteriza edilir,
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p=a, la, - a (1)

Jid

a-ionun aktivliyidir. Temperatur va tozyigdan asilihq anali-
tik praktikada birlosmonin davamliligi miqdan dayarini,
qatth@r va ya goriinan davamhliq sabitlorindan istmifada
ctmokls toyin etmok olar.

B, =[MLn]/[M][L] (2)

Tarazhgda olan M kationu va L-ligandi mohlulun tempera-
turu va ton qiivvasindan asihdir,

Normal goraitds toyin olunan ionla amals galon rongli
birloymo, praktik olaraq stexiometrik formada oldugun-
dan, sistemds dolayisi yolla heg bir reaksiya getmir.lakin
qatiigr davahilig sabitinin yardimi ilo qagrsiligh tasirda
maddoalorin tarazlig qatihgi, rongli birlosmanin amala golmo
doracasi, ligandin gatiligi hagqinda informasiya almag
miimkindiir.

Sulu mohlularda rangli birlagmalorin davamliligi onun
davamhlig sabitinin artmasi ilo arur. Ya'ni, MLn tipli ro-
ngli kompleks birlosmolor na gadar davamli olarsa, toyin
edilon M ionu L ligandi ilo tam rangli birlosmoa amolo gati-
rar. Belo halda mohlulda olan konar ionlar kompleks amalo
golmays az tosir ctdiyindan, fotometrik tayinatda metodun
daqiqliyi vo hossashigr artar. Masalan, Fe(IIT) ionunun tio-
sianidlo omolo gotirdiyi kompleksin birloasma daracasi azal-
digindan, fosfat turgsusunun istiraki ilo domir tiosianit
mohlulunu tamamilo rangsizlagdirir. Va ya xlorid ionunun
boyiik migdar praktik olaraq Fe(IIl) ionunun davamli sa-
lisilat kompleksino tosir etmir. Ona gora do fotometrik
toyinatda eld iizvi ligand se¢mok lazimdir ki, toyin olunan
ion ligiin oldo cdilon rangli birlogmo, miigayisa edilon malum
metodlara nazoron miitlaq davamlh vo segici olsun. Taassiil
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ki, real yartlorls analizin apanlmasi tayin olunan ion va li-
qanddan basqa konar ionlarin olmasi da tayinatin nishi da-
vamhiligina ¢ox tasir edir. Tasadiifi hal kimi analizin api-
rimasinda nisbi davamsiz birlasmolor oldugundan rongli
birlagmoalorin termodinamiki davamhiligina ¢ox tasir edir.
Tosadiifi hal kimi rongli birlosmolorin termodinamiki da-
vamlihq sabiti boyiik oldugu iigiin qarsithglh tosirda olan
hissociklor bagga komponentlarls da reaksiyaya girirlor.
Mbosalon, Fe(IlI) ionunun SSal kompleks (1gB=14.6) onun
tiosianidli  kompleksindan  (1gB=3,1) xeyli  davamhdir.
Clinki, Ssal ionunun turg miihitds giiclii protonlagmasi no-
ticasindo Fe(IIT) ionunun SSal kompleksinin nisbi davam-
lilig1, onun tiosianidli kompleksinin nisbi davamlibgina no-
zoran azalir. 9gor 1 M HCI tursusu mohlulunun barabar
hacmda 0.02 M FeCls mohluluna garigdirib, sistema 0.02 M
SSal turgusu slava edib NH;SCN mohlulu ila birlagdirsok,
bu yortlords NHsSCN mohlulunda intensiv gan ranjli kom-
pleks amolo golir ki, bu da Fe(III) ionunun tiosiandli kom-
pleksing xasdir. Eyni zamanda mohlulda olan SSal tursusu
rongsiz qahr. Daha dogrusu Fe(III) ionunun SSal kom-
pleksi praktik olaraq alinmir. Bu sababdon analizin apa-
rilma goratinds asas tarazhiga konar maddolor tasir etdikda.
gedon reaksiya tgiin yorti davamlilig sabitindon istifada ct-
mok moaslohat goriiliir.

Sarti davamliliq sabiti
Sarti davamhlyq sabiti dedikda gatihiq sabiti tdramasi-

nin xarakteristikast anlagihr. MLn kompleksinin gorti da-
vamhlig sabiti agagidaki barabarliklo ifada olunur:

B, =/ ML/ [Cy] [C" (3)

[ML.] -todgiq oliiunan rangli birlagmonin tarazhq gu-
tiligr, mol/; [Sm] va [C]-ML, rangli birloyma ilo alagada ol-
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mayan, ion formasi ilo toyin edilon kation vo ligandin top-
lam tarazhq qatiliglari, mol/l.

Manegilik térodon ionlarin istirakinda L kompleks
omola gatiricinin tarazhq gatiigi, MLn kompleksi il bir-
loagsmayan M kationu va L ligandinin tarazhgq gatihiglarinin
stexiometrik gatihgidir. Ciinki bu biitiin ion formasmda
olan tarazhq datiliginin minimum qatiligin tagkil edir. Ya-
ni;

[M]I[CM]: Cm
[LV[Ci)= o

MLn kompleksi ilo tamasda olmayan biitiin ion for-
malar ilo tayin olunan toplam tarazliq gatihglari, kom-
plekso daxil olan va olmayan formanin qatihglarinin comi
kimi ifads olunur.

[Cu]=[MH{MLI[+[ML:]+...+[ML,] (4)

Fotometrik ligandin toplam tarazhg qatihg [Ci].
MLn kompleksi ila tamasa olmayib, L-in stexiometrik for-
mast vo mixtalif protonlasan formalarinin cami kimi ifada
olunur.

[CLI=[LI+[HL]+...+[HqL] (5)

p-M ionunun ML kompleksinds maksimum koordinasiya
adadi, g-L ligandinin N* jonu ils kordinasiyas1 daxil
(tursunun protonlagmiy formasinin daxil edilmoasi nazara
alinmagla) maksimum kordinzlsiya adadidir.
Komponentlorin stexiometrik gatihglarinin dayarini,
yorti davamlilig sabitinin toplam tarazhq gatiliglarin [Cn]
vo [Ci] ilo avaz etsak va bu qatihglart da sorti olaraq bara-
bar etsok, ML, tipli istanilon rongli kompleksin gorti da-
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vamlilig sabitini istonilon gorait iigiin asagidaki kimi he-
sablamaq olar.

B [ MLn) B i
ﬁ'.m_u - ([ﬂ/[] / a.u )([L] / a, )n o ﬁ.m), a,, Q’,.

(6)

Toyin edilon ion ligand olaraq kompleksa daxildirsa
sorti davamliliq sabitinin yardimi ils toyin edilon M ionu va
L lgandin qathqglarmin  miqdari  agilibgin tapmagq
miimkiindiir.

Ogor tyin olunan ionla praktik olarag MLn tipli
kompleks amolo golirso, o zaman kompleksin tarazhq qati-
lig1, toyin olunan M ionunun
imumi gatuliginin 99% godoar pPlr
olacaqdir. Tarazhq soraitin- ML
do M va L komponentlarinin T
stexiometrik nisbotlori zama-
ni, reaksiyada L ligandimn 3 |
igtirak etmayan qatihign M ML,
ionunun gatiigindan n dofs 2}
¢ox olacagdir (S = nCy).

Fotometrik ligandin ta- ¢}
razhg gatubg ilo kompleksin

ML,

sorti davamhiliq sabitinin M L.t [ ¢t .,
ionunun  rongli  birlogmaya z 7 6 lf.ﬂﬁm
kegmoasi diagrami sokil 8-do Sokil 8. Fotometrik 1i-

gandin tarazliq qatibgr va sorti
davamliliq sabiti arasindaki asi-
lihg

verilmigdir.  Diagramadan
goriindiiyi kimi, kompleksin
sorti davamlilig sabitinin an
kigik doyari zamani, toyin olunan ionun biitiin migdarini,
praktik olaraqg rongli birlosma 1.102-dan az olmamaq sor-
tiyla (B'=210%) salmaq mimkiindiir. Lakin unutmaq lazim
deyil ki, istonilon mohlullari fotometrlogdirdikda miitlog pH
vo ligandin artiginda analiz apariimahdir.
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Reaksiyanm tarazhq sabiti

Kimyoavi reaksiyalarin siiratini va mexanizmini tadqiq
etdikdo onun tarazhigini yaratmaq lazim golir. Bunun
miigabilinds agagidaki sistemi nazardan kegirok.

ky
A+B&C+D (7)
k,
ke va ke-diiziing va tarsina olan reaksiyalarin tarazliq

sabitloridir. Diiziina reaksiyanin siirati A komponentinin
azalmasi siiratino barabardir.

-dA/dt = k{A]ITBF (8)

[A]f - A komponentinin aktiv formasdur. Tarsina re-
aksiyanin siirati iso A (dA/dt) amalo golmasi siiratina bara-
bar olaraq agagidak: tonlikla tayin edilir.

dALdI=k,[ C/+[ D] F (9)

Tarazhq baga ¢atdigdan sonra diiziino va torsina ge-
don reaksiyalarin tarazhq siirati borabar olur. Ya'ni, agagi-
daki baraborlik 6ziinii dogruldur:

kfA/+|B/f=k [C/HD/F (10)

(10) baraborlikdon ayagidaki nisbatlori yazmaq olar:

k, .. _[CI/ID)f

= i
R VIV VA

ki/k; nisbati tarazliq sabitidir (K). Sgor rcaksiya bir
pillada gedarsa, (11) baraborlikla reaksiyanin tarazhq sabi-
tini toyin etmok olar.
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Termodinamiki davamliliq sabiti

Mohlullarin tarazhgmin todgiq edilmosi onun tarazhq
sabitinin toyin edilmoasins ssaslanmigdir. Ogar tarazhq sabi-
tindo proton Luisa gora tursu olarsa o zaman onun ko-
miyyati reaksiyanin tarazliq sabitinin torsino olan komiyya-

tina barabor olacagdir.
0

H* sk oo HL
k,=1/K, =[H'1+[L1f /[HL)f (12)

ki-tursusunun dissosiyasiya sabitidir. Oksina, tursu
¢ziintiin metal 1onu (M), ligand (L) is> asas kimi apararsa o
rzaman reaksiyanin tarazhq sabiti Ky

kpr,

M+Le ML (13)

olacagdir. Reaksiyanin davamliliq sabitini asagidaki kimi
yazmagq olar.

k, =IMLIf/[MIfIL1S (14)
Bunun tarsi olan komiyyat davamsizhig sabiti adlanir.

| _[M][L]
"k,,  [ML]

(15)

Gox zaman reaksiyada metal jonu ila birdon ¢ox li-
gandlar koordinasiya cdilorok pillovari reaksiyam amalo
gatirir. Yoni, 6nco ML sonra iso MLn-i tipli komplekslor
amoalo galir. Masalon, Ag' ionu ilo amonyakin qarsiligh to-
siri naticosinda iki kompleksin amolo golmosini nazardon
kegirak.
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Ag* + NH. & Ag(NH,)"

[Ag(NH )T’

' [Ag"1INH,]

ki vo k2 komiyatlori pilloli davamliliq sabiti adlanir.
Qgor sOhbat tarazliq sistemindan gedirss, 0 zaman Ag' io-
nu vo amonyakdan omoalo golon Ag(NH,), ionunun smolo

(16)

golmasini nazordan kegirak.
Ag+2NH, T2[Ag(NH,),]'

Reaksiyanin davamlhiliq sabitini °f isaro etsok °f;
tumumi davamlihq sabiti olacagdir.

_ [Ag(NH,)

= = 18
[Ag NH T o)

0 [j{

Ogor metal jonu ligandla ikidon ¢ox kompleks amalo
gotirarsa bir nego davamhiliq sabitini yaza bilorik. Bu sabit-
lari imumilagdirib agagidaki gakilds yazag:

) [ML,]
k=t (19)
(ML, J[L]

(19) barbabarliya uygun olaraq davamhiliq sabitini 3,
asagidaki baraborlikds yazmaq olar.
. [MLn]
n o
[M][L]
Tobii ki, davamlhihg sabiti ila pillavari davamlihg sa-
bitlori arasinda bir nisbat méveuddur.
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Qatihqh davamhiliq sabiti

Yuxarida biitiin tarazhig vo davamhliq sabitlorini re-
aksiyada igtirak edon komponentlorin aktivliyindon istifado
ctmoklo toyin etdik. Lakin praktikada gatihgdan istifada
ctmoklo tadqgigat aparnildigda aktivlikdon istifada edilmir.
Qatiligla aktivlik arasinda asagidaki nisbot méveuddur.

[Af=[A]y, (21)

[A]-A komponentinin gatihgi, »A-nin aktivlik omsa-
hdir. Bir ¢ox hallarda, aktivlik amsalini toyin etmok gox
¢otindir. Ciinki, aktivlik omsali xeyli doracado mohlulda
olan bagga hissaciklorin gatiligindan va tatiabiton asili ol-
dugundan onu toyin etmok olmur. Ancaq nazori olarag
Debay Xukkel borabarliyindon istifads etmoklo aktivlik
omsalini hesablamaq olar. Yani termodinamik davamliliy
sabitini gatiligla vo aktivliuk smsal il ifads etsok agagida-
k1 barabarliyi ala bilarik.

0 IMIf  [M]  Tmy
[IMIfIL]f [MIIL] v, 7,

(22)

Qgor y,, /v, ¥, komiyyatlori sabit galarsa, o zaman

[ML]

K=—"— (23)
[M][L]
boraborliyini alarnig. K - qatiliq davamlihg sabitidir. (22)

boraborlikdo olan y,, /y,, -7, nisbatinin sabit olmas iKi

gortdon asilidir. Birinci sarta asason mohlulda garsiqhgh
tosirds olmagla sabit galir. Ikinci sortda iso metal va ligan-
din gqatiliglart haddan ¢ox asag oldugda, reaksiya natica-
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sinda bu gatihglarin dayigmasino ion giivvasi xeyli doracado
tosir etsin.

Qatihglh davamlilig sabiti termodinamiki davamlihg
sabiti soviyyasindo todqiq edilir.

Rangli birlagmolarin tarkibinin sabitliyi

Fotometrik analizds totbiq olunan rangli birlogshmalo-
rin sabit tarkiboa va verilmis kimyovi formulaya cavab ver-
moasi ¢ox Onomlidir. Rangli birlosmolorin torkibinin sabit
olmasi, homin birlosmolorin intensivliyinin sabit olmasini
tamin etmoaklo yanasi, fotometrik toyinatin dagigliyina da
tosir edir. lakin praktikada torkibin sabit olmamasi halina
da rast golmok olur. Bunun ssas sabablarini izah edak.

1. Rongli birlagmalorin tarkibinin dayigmoasi, onun pil-
lovari amalo golmoasi vo dissosiyasiyasi ilo slagodardir. Yoni
tayin edilon M ionu MLn rangli birlogma amola gotirdikdo
L ligand1 ilo miixtaldif ion formasi ilo birlogo bilor. Qksor
hallarda mohlulda miixtalif torkiblora malik olan kompleks
ionlar (ML, ML, MI.,....) eyni rangd vo miixtolif’ intensivli-
ukla tarazhigda olurlar. Mosolon, fe(lll) ionu tiosianid
SCN-ionu ila tiosianid ionunun artiginda (S, mol/l) miix-
talif intensivliys malik olan, qirmizi gan rongli kompleks
ionlar amalo gatirirlor.

Fe™ +SCN~ & [FeSCN " C=5-10"
Fe™ +2SCN™ & [Fe(SCN),]* C=1-2-0"
Fe' +3SCN™ & [Fe(SCN),] C=4-10~
Fe™ +4SCN™ < [Fe(SCN),]” C=16-10"
Fe™ +5SCN~ & [Fe(SCN), ]~ C=7-10"

Ligandin artiginda analiz cdilon ionun tarazhq qati-
lig1, ligandin qatith@inin artigi ilo tayin edilir.
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Analiz olunan rongli mohlullarin intensivliyinin sabit
olmamasi, analizin naticalarinin yanlis olmasina gatirib ¢i1-
xarir. Buna géra da toyin edilon ion iglin elo bir ligand
segmak lazimdir ki, toyin edilon ion ligandla ¢ox davaml
kompleks birlogmo amolo gotirsin. Dgor belo bir ligand seg-
mok geyri miimkiin hesab edilorss, o zaman tayinatin sabit
qatihgh ligandin artiginda standart mahlullarda aparmaq
lazamdir. Bu goarti nozora almagla muxtahf intensivliklora
malik olan rongli mahlullar amalo galor ki, bu da analizin
xatasinin ¢ox olmasina sabab olur.

2. Roangli birlogmoalorin zamana gora pargalanmasi.
Zamanla bagh bir ¢ox birlogmalorin ranginin dayigmasiylo
intensivliyi do doayigir. Bir gox hallarda amals goalon rongli
birlogyma ronginin intensivliyinin miioyyan zaman araliginda
(10-20 daq) artaraq sabit galmasi, rcaksiyanin stiratinin az
olmasi 1lo izah edilir, bagqa hallarda isa oksina, rangin in-
tensivliyi ani olaraq amala golir vo bir middat sabit galdi-
gdan sonra onun ranginin intensivliyi azalmaga baslayr.
Ciinki, sistemds ionlarin gargihgl tasir naticasinda ya ok-
sidlogmo reaksiya proscesi, ya da mohlulda kanar maddaslarin
tosirl, pH dayigmasi, protolizin amoals galmasi va s. getdikea
rongli birlogymani pargalayir.

Fotometrik analizda clo rangli birlogmalari tatbiq et-
mok lazimdir ki, onlarin ronglarinin davamhihgi an az 10-
15 dogiga olsun. Dgor dayanmigh rongli birlasma aldo etmoak
mimkiin deyilss, o zaman todqgiq olunan mohlula xiisusi
stabillagdirici maddalor - niyasta, ctil spirti, jelatin va bagqa
tizvi halledicilar alava edilir.

3. Konar maddolarin istirakinda toyin edilon M iou ila
L ligandinin reaksiyasi. Analiz olunan mohlulda tayin olu-
nan ionla birlikds konar jonlarin olmasi, fotometrik anali-
zin noaticalorina miioyyoan tosir edir. Ehtimal ki, kanar ionla-
rin da kompleks amolo gatirmok qabiliyati diggati calb et-
malidir. Dgor toyin edilon M ionu L ligandla kanar ijona
nazaron ¢ox az davaml birlosms omolo gotirarsa, o zaman
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ligandla toyin edilon M ionu praktik olaraqg mimkiin ol-
mur. Belo halda sistemdoan ya konar ionlar ayirmaq, ya da
bagqa ligand segmak, vo ya analizin aparlma soraitini elo
doyigmok lazimdir ki, fotometrik birlasmanin nisbi davam-
lilig kanar ionla amalo golon rangsiz kompleksin nisbi da-
vamhhigindan yiiksok olsun. Masalon, az migdar fliorid io-
nunun igtirakinda Fe(I1l) ionunna pH3 da tiosianidla tasir
ctdikds, az migdar F- ionunun tasirindan damir tiosianid
kompleksi rongsizlasocokdir. (B =3:2:10°). Ciinki, Fe3!
ionu F-ionu ilo ¢ox moéhkam damir florid kompleksi
(B, =1-6-10") amalo gotirdiyindon, mohlulda pH-in qiy-
matini va F- ionunun tasirini tonzimlamoak miimkiin olmur.

F-ionunun igtiraki ila Fe(ITl) ionunun basga ligandla
- salisilat turgusu ilo toyin etmok olar. Salisital tursusu
Fe(IlI) ionu ilo davamli salisilat kompleksi amals gatirir.
pH3-da Fe(I1l) ionunun monosalisilat kompleksinin nisbi

, . o e

davamhhgi ¢ox yiiksok olmadigindan (f,., =1-10°), flior
ionunun manegiliyini aradan qaldirmaq iigiin salisilat tur-
susunun dmumi qatiigi F- jonunun qatib@indan 1,5.10%
dafs ¢ox olmalidir. Ogar toyinat pH=10 dayarinda trisalisi-
lat kompleks goklindo aparilarsa (f 0 =2-107), fliorid

ionunun igtiraki ilo komponentlorin minimum qatihglar-
nin artigint agagidaki formul ilo hesablaya bilarik.

G, Z2pdon: g.. 1™ (24)

MLn kompleksinin iyiq udmasindan sorti davamli-
ligin sabitini hesablarkon, nainki kationun kompleks amolo
galmads baglihigini, hom da M! kanar ionun ligandla kom-
pleks amola golmasini nazara almagq lazimdir.
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Rongli birlasmanin amoala galmoasing pH-1n tasiri

Mbohlulda pH-in tosiri zamam rongli kompleks bir-
losmoalor miixtalif” formalarda birlosmonin pargalanmasina
vo tarkibin doyismoasino sobab olur. Bozon 1s2 mohlulda
méveud olan kanar jonlarla kompleks amoalo gotirdiyindon
birlogsmoanin holl olmasimi doyigarak, oksidlosmo-reduksiya
prosesinin gergoklagmasini tomin edir. Bilmoliyik ki, istoni-
lon metodla istanilon tayinat optimal soraitda yerind yeti-
rilmolidir. Bu da tadgiq olunan mohlulda analitik formanin
tam omola golmosini tomin edir. Optimal sorait dedikda
tadgig olunan sistemin optimal pH-1, ligandin artig1, anali-
tik reaksiyanm segiciliyinin to'minaty, intensivliyinin udul-
masini 8lgmak iigiin dalga uzunlugunun segilmasi anlagilir.

Tayin edilon ionun va ligandmn sabit gatiliglarinda
optimal pH se¢gmok igin, verilmis dalga uzunlugunda tad-
gig olunan mohlulun intensivliyina pH-in tasiri dyronilir.
Ciinki, mithim turgulugunun agagi salinmasi, daha dogrusu
mohlulda pH-in artmasi naticosinda, toyin olunan kation
OH-ionu ila reaksiyaya girarak gatin hall olan hidroksid vo
ya asast duzlar amalo gatirirlor. Rongli birlogmoalor belo hal-
da pargalanirlar. Ona gora do metal ionlar ilo qiivvatli tur-
sularin anionlar arasinda smalo golon rongli birlogmo reak-
siyasini lazim olan turg miihitdo aparmag gorakdir.

Analitik ligand kimi zail tizvi tursular (HL) istifado
edildikda (salisilat tursusu. alizarin, dimetilglioksim) moh-
lulun pH-1 xeyli doracada doyiyir. MLn rongli  birlogymado
M ionunun tam birlogmasi, mohlulda olan L- anionu ilo
Ni2* ionlarinin gatihglarina baghdir. Turs mihitds L-
anionunun gatihg ¢ox olmadigindan  sistemo ligandin
imumi gatihgindan olavo ctmokls L- anionunun gatihigini
arirmag hor zaman mimkiin olmur. (iinki, zail Gizvi tur-
sular bozon mohdud halledicilik xassosina malikdirlor. Belo
halda gatihigh pH-in artmasi ilo artirarag, tursunun ion-
lasmastyla tarazhgin doyismosini diiz formasi (L") torafa yo-
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noldirlor. Ona gora da metal jonlan ilo zoif tursunun ani-
onlar1 arasindan amoalo golms reaksiyani miimkiin oldugea
¢ox 721l tury mithitds aparmaq moslohat gériiliir.

Bir ¢ox rongli ligandlar zif iizvi tursu oldugundan
indikator xassasi dasiyirlar (alizarin, ditizon, arsenazo, tet-
raoksiazon va s.). Bu ciir ligandlar mohlulda pH-in dayiy-
masi ilo ronglorini dayigirlor. Tarazligin vaziyystindan asih
olaraqg HL indikatorun qurulugunun molekulyar formadan
anion formasina kegmosiylo yaranir. Mahlulun pH-ni ar-
tirmagla ligandin tursu formasimin diiz formasina kegmosi-
ni tomin edir. Mahlulun pH-nin asag salinmasi isa zoif tur-
sunun gatihgimin artmasina yonoalir. Ona gora da indikator
xassasi dagtyan ligandlardan istifads etdikdo, rongli birlag-
molarin omoalo golma reaksiyalarini toyin olunmus tursulu-
qda aparmaq lazimdir. Bufer mohlullardan yararlanarag
pH-1n gorak olan tursulugunu tanzimlomak olar.

# / Belolikla, rongli moh-
lullar tG¢tin optimal goraiti
! ilkin gotiiriilmis udulma-
| 2 4 3 ) 1 Neahi
simin forgi ilo  miigahids

| edilo bilar. pH-in giymati-
nin doyigmoasi praktiki ola-
raq mohlulun iy1q ud-
masina tasir etmir. Kim-
yavi nogteyi-nazarines to-
Copt Copt  C,. yin cdilon elementin va ya

ilkin gotirilmiiy maddalo-

|
!
{ )
f
I
|

sakil 9. 1.iq: imal aati= .. : ; ;
) Sakil ). I.n_](mdm optimal gat rin ion vaziyyatina tasir
hgiin segilmasi, ’

I-davamh kompleks edir. ) _ )

2 - davamsiz kompleks Toyin edilon ionun
analitik formaya kegmosi
tglin, sistema lazim olan

migdarda analitik ligand alava edilmalidir. Kompleks
smologalmads ligandin optimal gatihmin toyini diagram
sokil 9-da verilmisdir.
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Sokildon gériindiiyi kimi ligandin optimal qatilig
praktik olaraq tayin olunan madds ila tam analitik formani
omalo gotirmigdir. Ligandin sonraki miqdarinin slavasi
moveud analitik formaya tasir edir.

Fotometrlogon mohlul toyin edilon gatiligin biitiin
sorhaddinda gergok olmalidir. ©gor bu sart yerina yetiril-
mozss, daha kigik qatihglara vo ya qoruyucu kolloidlori
totbiq etmaklo bark fazanin amals golmasini 6nlomak olar.
Suda hoall olmayan analitik formani iizvi holledicilarin yar-
dimiyla su fazasindan {izvi fazaya ckstraksiya etmoakls ke-
¢irmok olur. Buna iralids baxilacagdir.

Fotometrik analizin istonilon variantlarinda tayin
edilon ionun analitik formasinin optimal dalga uzunlugunu
tayin etmak {igiin spektrfotometrls va ya isig filtlari ilo to-
min olunmug fotoelektrolorimetr cihazlarindan istifada
edirlar.

Asagidaki verilmiqy spektrirdo maksimum udulmanin
say1, onlarin intensivliyi, udulma sahasinin konturu xarak-
terizdo olunmusdur.

2 Al of

!
!
!
[
t
[
:

A ot nm Aa,f ‘nm Apfé

Sakil 10 Optimal dalga uzunlugunun tapilimas:
1-ilkin ligandin udulmasi
2-analitik formanmin udulmas
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Analitik formanin udulmasinda ligand ilo analitik
forma arasindaki forg, reaksiyanin kontrasthgin verir. Re-
aksiyanin kontrasthg no goadoar ¢ox olarsa, méveud reak-
siyani fotometrlagdirmak bir o godar asan olur. Mohlulda
analitik formanin intensivliyini miigayiss mohluluna (fon)
goro onun udulmasini optiki sifir gobul etmoklo olgiiliir.
Miigayiso olunan mohlul (fon), toyin olunan iondan basqa,
yerda galan biitiin ilkin maddalordan ibaratdir.

Rangli birlasmoalarin mahlulda isiq udmasi

Rongli mohlul tobogasindon isiq ke¢dikda, onun
miioyyan hissasi aks olunur, miioyyan bir hissosi udulur va
miioyyon bir hissasi iso moahlul tobagasindon kegorak kona-
ra gixir (yokil 11). 9gor rangli madda verilmis 6rnokdo su ila
avoz edilsoydi onda diiyon i51q stiasinin hamisi mohlul tobo-
gosindon kegorak onun intensivliyi 7 olardi. Diisan isig seli-
nin intensivliyinin (/o) mahlul tobagosinds udulan ¢ixmasi-
n1 asagidaki kimi ifads edils bilar.

[{)=I+[g'+19

— f lo -diigon, I,-udulan,
- - — — - [, -gayidan, I-¢ixan igigq
B e selinin intensivliyidir.

Mixtolif  moahlullar-
da isigin  udulmasi eyni
galinhgl kiivetls, gayidan
is1q selinin intensivliyinin

_ Sokil T1. Rangli mahlul tabo- 47 v5 ya sabit olmasini no-
Gpstnid onk ighe selintin kegidi zara alaraq lgiiyliir. Isgim

I- isiq selinin mehlul tabagoa- ;
sindan kegmasi, lu-isiq selinin inten- sapolonmasi  zamani  yox
sivliyinin rangli madds torafindan  olan is1g todqiq olunan

udulmasi, la-gayidan isig selinin® mohlulda az daracadadir.
intensivliyi
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Rongli mohlulda isiq selinin zoiflomasi ig1q enerjisinin
udulmasina (absorbsiyasina) gotirib ¢ixarir. Digan 151q seli-
nin intensivliyinin lo azalmasi ilo moahlulun gatihg toyin
edilir. Diison ig1q sclinin intensivliyi ilo rangli mahlul toba-
gasindon kegan isiq selinin intensivliyl arasindaki oalagoni
Buger-Lambert qanunu ila miloyyan edilir. Bu ganun riyazi
olaraq eksponensial tonliklo ifads olunur.

(1)

e-natural logarifma asash, a-udulma amsal, l-udulan tobs-

ganin galinhgidir.

I,%

50
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Soakil 12. Buger-Lambert ganunu-
nun grafiki ifadasi

ilo diiz mutonasibdir.

Sakil 12-da ekspo-
nensial yolla slds edilmiy
grafikda tobagads udu-
lan maddonin is1q selini-
nin intensivliyinin moh-
lul tabagasi arasindaki
asilillg verilmigdir. Udu-
lan mohlulun qatihig va
onun optiki sixhign ara-
sindaki asilihg 1g (lo/l
Ber ganunun ilo ifads
edilir.

Yoni, mohlulun op-
tiki sixlign moahlul tobo-
gosinin gahnlign va holl
olan maddanin qatilig

Lg(1/L)-K,C (2)

K-miitonasiblik amsali, 8- holl olan maddonin gau-

ligidur.

51



Isiq udmanin 3sas qanunlan

Monoxromatik igiq selinin intensivliyinin  roangli
mohlul tobagasindan kegdikda, diison isig selinin intensiv-
liyi, rangli maddonin gatiligi vo mahlul tabagasinin gatihig
arasindaki asililiq asagidaki tonlikls toyin edilir.

=i 10 (3)

K-isig udma omsalidir. is1q udma smsah hall olan madda-
nin tabistindan, temperaturdan, hoslledicidon va dalga
uzunlugundan asihdir. Bu ifads mo’lum olan Buger-
Lambert-Ber qanunu va ya isiq udmanin asas ganunu ad-
lanaraq fotometrik analizda geniy istilads edilir.

Ogor gatilignt 8 mol/l, mohlul tabagosinin galinhigini
S-in va K-in molyar udma amashni xarakteriza edon E ilo
avaz etsak (3) tonlik agagidaki yoklo diisor.

[=1,-107+ (4)

Is1g udmanin ssas ganunlarini nazara alaraq mohlu-
lun optiki sixhig1, mahlul tobagasinin qatihgi, molyar udma
omsali vo udulan maddanin gatihigr ils diiz mitonasibdir.

/
—]gjrg“:"TZAzg;.Cl (5)

Molyar udma amsali fotometrik analizin hassashgini
xarakterizo edir. molyar udma smsalinin adadi giymotui
1+100.000 arasinda doayigir. Molyar udma amsali dalga
uzunlugundan asih olub, mohlulun temperaturundan,
mahlul tabagasinin galinligindan vo hall olan maddonin ga-
tiligindan asth deyildir.

n
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Rongli maddoslorin torkibinda bir-biriyls qarsihgh to-
sirda olmayan bir nego rangli madds oldugda, onlardan hor
biri bagqalarindan asili olmadan udulur. Belo mohlullarin
optiki sixliglart moahlulda olan biitin isiq udan kompo-
nentlorin optiki sixliglari comina barabar olaraq asagidak
kimi hesablanir

A, = B4, =256, (6)

Bu ifada addutivlik “’4
prinsipi adlanir. Bu prinsipin =~ - - - ——— . - -
istifadasi ¢ox  komponentli
sistemlora aiddir.

is1g udmanin asas ga-
nunlarindan biri olan Ber
ganununda, gatiligla igy1q ud- -
ma amsali arasinda agagidaki
kimi asihliq vardir: A=f(c) :
funksiyasi Ber qanununa ta- [

1
!
|

S S —

be olarsa, onun graliki diiz /V::)ﬁ/u/u:r. gatiiys

xatt verar. Ber gqanununa ta- Sakil 13. Optiki sixhgla -mah-
begilik yalniz monoxromatik  ulun qatihg arasindaki asihihg
stalanmada 6ziinti dogruldur. Fotometrik analizds isig
stialarinin monoxromatik olmasi igiin monoxromatorlar-
dan istifado edilir. Fotokolorimetrik analizda iy isiq stialan
ilo apanlir. Optiki sixhg ilo mohlulun qatih@ arasindaki
asilihq yokil 13-da gistorilmomigdir.

Ber qanunundan kenara cixmalar

Fiziki vo kimyavi proseslorin tasiri naticasinda Ber
qanunundan konara ¢ixmalar ola bilor:



1. ©gor mohlulda rongin amala galmasi ionun clektron
tobagasinin deformasiyast hesabma olursa (KMnOs vo
K2Cr20- oldugu kimi) o zaman mohlulda olan konar elck-
trolit bu formasiyanin qiymatino tasir edarak, mahlulun ro-
ngini dayigdirorok Ber qanunundan konara ¢ixmani oamolo
gatirir.

2. Ber ganunundan kanara ¢ixma mohlulun dissosiya-
s1 ilo alagadardir. Ciinki, dissosiyasiya zamani molekulyar
forma bir ranglo, ion formasi iso bagqa bir ronglo olur. Mo-
solon, pikrin tursusu ilo birlogmoys ke¢mosinin udulmasi
agagidaki kimi tosavviir edak:

X + L o= XL
toyin olunan ligand is1q udan
ion birlosmo

SeN2(NO;3)0- + HY o CGHy(NO;)OH
sart agiq sarl

Yuxaridaki tonlik ii¢iin dissosiyasiya sabitinin giymo-
tini yazmagla onun dissosiyasiya sabiti darocosindon asi-
g vurguladigimiz halda, mohlulun imumi ronginin in-
tensivliyi, mahlulda olan rongli vo rongsiz hissociklorin nis-
batindan asih olacaqdir:

K=[X*][]/[XL] vo K=cx’/1-a (7)

Mohlulun gatiligini doyiydikdo dissosiyasiya sabitinin
giymoti do doyigdiyindon Ber ganunundan kanara ¢ixma
bas verir.

3. Bir sira rongli birloymalor mahlulda N' ionunun ga-
tiliina ¢ox hassas olurlar. Bunun naticosinda rongin dayiy-
moasi, yoni Ber ganunundan konara ¢ixma bag verir.

Cr.0;” + HOH < 2HCrO; < 2H" +2CrO;
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4. Iki mollekulun garsihigh tasirindan komleks bir-
logsma amoalo golir:

CoCl, + CoCl, < [COCL, ]*~ + Co**

Qati mohlulda CoC/, mavi rongli, durulagmis mohlul-
da 15> bondvsgayi rongo kegdiyindon Ber ganunugjan kanara
¢ixma bag verir.

5. Holledicilorin tobiatindoan va tasirindan asili olaraq
Ber ganunundan konara ¢ixma miimkiindiir:

[Cu(NH,),]** + H,0 < [Cu(NH,),H,0]** + NH,OH
[Cu(NH,),H,0]** + H.O & [Cu(NH, ),(H.,0), ]** + NH,OH

Ahnmig kompleks birlosmoalorin hamisi 6z ranglorino
gbra bir-birindan forqlonirlor. Eyni zamanda ranglarin doy-
iymosiylo molyar udma omsallar1 da bir-birindan farglon-
diyi iigiin konara ¢ixma bas veracokdir.

6. Elo komplcks bir-
lagmoalor vardir ki, onun of
temperaturdan asih ola-

L

raq pargalanmasi sokil -
14-dok kimi Oziinii gos-
torir. Zamanla bagh ola- -

raq rangin amolo golmosi
bir g¢ox hallarda ol- -
dugundan tadqig olunan

metod ckspress sayila bil- ! 1 1 ',
maz. Mosalon, molibde- tc
nin fosforlu birlosma ila Sokil 14. Kompleksin tempera-

omolo gotirdyi kompleks turdan asililg grafiki
birloymanin sabitlogmoasi, yalniz 50 dogigadan sonra bag ve-
rir. ©ksino, kiplenantla vanadimum  tetraoksiaronlarla
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molibden, volfram, sirkonium vo misin rongli birlogmolori-
nin alinmasinin sabitlogmoasi ani olaraq almnir.

7. Bozi komplcks birlogmolorin omologalmonin i
gandlarin arugindan asili olmasi Ber qanunundan kanara
¢ixmaya sabab olur.

M+L+pH—>A,
MApH+I. —A,
pHAM+1. A,

Hor ii¢ halda optiki sixliglarin giymati eyni va ya
miixtalif ola bilar. Optiki sixlifin giymati eyni oldugu halda
Ber qanunundan konara ¢ixma bag vermir, miuxtalif oldu-
qda iso konara ¢ixma olur. Digor halda iso, alava olunan
ligandin hocmindan asili oldugda konara gixma bag verir.
Yuxarida anlatdiglarimiz biitiin konara ¢ixmalara sobob
olan amillor, analiz zamam aradan gotirirmolidir. Daha
dogrusu ¢lo optimal sorait lazimdir ki, Ber qanunundan
konara ¢ixmalar gizlonilmosin.

Ultrabandvsayi va giriinan bolgalards maddalarin
qatiliglarinin tayin olunma iisullar

Verilon bélgalords maddonin gatihglarini agagidaki
tisullarla toyin etmok olar.

1. Miigayiso metodu ilo madda qatihgmin toyini. Me-
todun mahiyyati - axtarilan maddanin ctalon mohlulu ha-
srlanir, Ftalon gatih@n cla segmok lazimdir ki, oldo edilon
gatiliq axtarilan gatihga toxmini yaxin olsun. Sonra hazi-
lanmis ctalon mohlullarm optiki sixhiglan olgilir. Ftalon
mohlullar iiciin agsagidaki barabarlik dogruldur.

A EC,.1 (8)



E-axtanlan maddonin molyar udma amsahdir. Eyni
soraitdo gatih@ axtaran maddanin va etalon mohlullarin
optiki sixhiglan olgiilorak miigayiss olunur. Tadgiq olunan
mahlulun optiki sixligi agagidaki formulla ifads olunur.

A-ES,.1 (9)
Cx - tadqiq olunan maddanin gatilig, mg/ml olarsa

C, C—A"C"’
c P T4

at et

£
4,

9dad tadqiq olunan maddonin gramlarla migdarini
tapmagq istasok, durulmasini nazora olmagla onun miqdar-
n1 agagidaki formulla hesablaya bilorik.

£= _—,‘; (10)

Vo - tadgiq olunan rongli mahlulun hacmi, ml

Vk - tadqiq olunan mohlulun iimumi hacmi, ml

Va - rongli mohlulu hazirlamagq iigiin tadgiq olunan
mohluldan gotiirtilon hacm, ml

2. Molyar udma smsalina géro gatihgim tayini. Tadqig
olunan mohlulun optiki sixhgini (Ax) 6lgdikdon sonra
molum dalga uzunlugunda molyar udma amsalimi I, bil-
moklo agagidaki formulla tayin olunan maddanin qatildigi-
ni Sx (mol/1) tapmagq olar

C, =— (11)

Tayin olunan maddanin gramlarla migdarini agagi-
daki boraborlikdon hesablamagq olar
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(12)

Ma - toyin olunan maddonin mol kiitlasidir. Molyar
udma omsalini tapmagq tigiin gatihgl daqiq molum olan
ctalon mohlullar (mol/l) hazirlanaraq mioyyan edilmiy da-
Iga uzunlugunda optiki sixhigdan olgiilir.

Aur = ‘L"A : C«r .[
. A_ il l 3
&A - Cw ] ( - )

3. Daracali grafika goro maddonin gatihgmin toyini.
Doracali grafik dedikda Ber ganununa tabegiliyinin fun-
ksional grafikinin asthhign A=F(s) aghmiza golir. Buna gora

da toyin olunan maddo-
nin artan gatiligh stan-
dart mohlullar seriyasi
hazirlanarag, optimal
dalga uzunlugunda op-
tiki sixligdan  olgulir.
Alinmiy etalon moh-
lullarin optiki sixhqla-
C rinL Ay A, ordi-
nat oxunda, §, < 5, <
Sakil 15. Daracali grafika dara gati- ...Sn< seriyali .m:!hlu.l-
ligin tayini larin gahglrini iso absis
oxunda yahmagla op-

tiki sixligla gatiliq arasindaki grafik cizilir (sokil 15).

Sonra isa gatihg toyin olunan maddanin tohlullarim
hazirlayib verilon yoraitda optiki sixhglar olgtildiikdon so-
nra olda edilon optiki sixhigdan qiymoati ordinat oxunda
geyd olunur. Daracoli grafikin absis oxuna paralel diiz xatti

1

|

'.
Ce
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kosono kimi apararaqg, abses oxuna perpendikulyar endiri-
lir. Homin ragom tayin olunan maddanin S, migdarndir.

4. Diferensial metoduna goro maldanin mohlulda qga-
tiliginin tayini tadqig olunan etaloon mohlulun optiki six-
i1 toyin edilon ionun rongdli mohluluna gora Olgiliir.
Miiqayiss tgiin gotiiriilmig mahlulun gatihgs, tadqiq olunan
mohlulun gatihgindan S, godar az olmalidir. Dgor miiqayi-
so mohlulundan kegon is1g selinin intensivhiyi i, tadgiq
olunan mohluldan kegan 1519 selinin intensivliyi I, udulan
tobagonin gatiligi / va toyin olunan maddanin molyar udma
omsali € olarsa Buger-Lambert-Ver gqanununa gors asagi-
daki baraborliyi alarq

/
ngr’— =A' =¢(C -C,) (14)

Borabarlikdon gortindiyii kimi tadgig olunn mohlulun
nisbi optiki sixhg ilo Ax onun qatib@ Sx arasinda
Alx=f(c) funksional asililig vardir. Bu asihilig1 daracali gra-
fikin komoyi ilo yerino yetirmok olar. Bunun iigiin toyin
edilon maddonin miixtalif gatihgl etalon va §,, §,,...S, qa-
tihgh miigayiso mohlullan hazirlanir. Etalon mohlullarin
optiki sixhglan A4, 4, ...A4, miigayiso mohlullarina goéro
Olgtilorak doracoli grafik qurulur. S, gatihg daracali grafiko
gora toyin edilir. Tadqiq edilon mohlulun gatiligint hesab-
lama metodu ilo toyin etmak olar. Bunun ii¢in So gatihgli
ctalon mahlullar hazirlanir. Etalon mohlulla tadqiq olunan
mohlullarin optiki sixhglart miigayiso mohlullarina goro
olgiiliir, etalon vo todqiq olunan mohlullarin nisbi optiki
sixliglarin komiyyatinin nishoti bu va ya miigayiso mahlul-
larinin gatihglar: forginin nisbati kimidir:

A'JA", = (C,-Co)/(C,-Co)

Buradan
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C'X:C'()-l-A '\_(C',,—Cu)//l ’” ( 15)

Baxilan metodla toyin olunan komponenti ekspres tayin
etmok mumkiindiir.

Fotometrik analiz metodunda segicilik

Fotometrik analiz metodunun segiciliyi tadqig olunan
iona manegilik téradon maddolorin tosirindon asilidir. Do-
rocali grafikin orta daracasina gora kor tocriiba hazirlana-
raq optimal soraitde optiki sixhglar olgiilir. Digor bir
tocritbada tayin olunan ionun hamin migdan tizorino kanar
jonun moalum miqdarlarini slava edarak doaracali grafik go-
raitinda fotometrlagdirilir. Optiki sixliglar 6lgmadoan 6neo
mohlulda ¢okintiiniin olmasina, rangin va pH-in doyismo-
sina diggat edilmolidir. Kanar ionlarinin migdarinin tasiri
intervali 24%-don ¢ox olmamalidir.

Fotometrik analizin yiiksok daqigliys malik olmasi
tayinatin yoraiti vo tadqig olunan ligandin segiciliyi ilo xa-
rakteriza edilir. Analiz olunan elementin torkibinds miixto-
lift finksional gruplar olan iizvii ligandlarin diizgiin segil-
masi boyiik shamiyyato malikdir. Masalon,torkibinda oksim
grupu =N-OH olan ligandlar Ni?' ionu iigiin, -N=0 vo OH
grupu olan ligandlar Co*" jonu iiglin va eyni zamanda tio-
vo amin gruplar olan spesifik ligandlar Cu?' ionu Ggiin
tatbig edilir. ©malo golon rongli birlagmolor davamli vo
sabit torkiba malikdirlar.

Uzvi ligandlanin segiciliyi vo spesifikliyi A.Babko
tarafindan toklif edilmis miidddoalardan ¢ox asthdir.

A) A4 =4, -4, komiyystinin maksimum udulma
arasindaki siiriismoasi reaksiyanin kontrasibgim xarakteriza
edir. 2, va A olarsa [otometrik reaksiyanin kontrasthgi

¢ox yiiksokdir.
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v) Molyar isig udma omsalinin haqiqi va nisbi
doyismasinin  boyiikliyt Ade=¢,, —¢, va ¢, /¢, ko-
miyyatlori ila bilinir.

s) tizvi ligand ilo metal ionunun amoalo gotirdiyi rangli
birlasmonin amolo golmosinds pH-in ¢ox miixtalif olmasi:
ArN=rN,, -rl1,

d) pH-1n on boyiik intervalinda mahlulun sabit optiki
sixliga malik olmasi.

Fotometrik analizda optimal saraitin tayini

Praktikada fotometrik toyinat zamani optimal gorai-
tin tapilmasini iki metroloji yaxinlagmadan istifads etmoaklo
toyin etmok olar. Mctodun hazirlanmasinda yeni iizvi ana-
litik ligandlarin dstinlilyi nazoro alinarsa iglonon rcaksiya
atrafl tadqiq edilir. Ikincisi isa gox genig yayilmig va balli
olan tizvi ligandlarla amalo galon rangli birlogmanin termo-
dinamik xarakteristikasindan tayin edilir. Reaksiyanin ste-
xiometrik dyranilmasi nazora alinmur.

Yeni analitik tizvi igandlardan istifado etmoklo yeni
metodlar hazirlandigda, har seydon 6nea normal iggi garait
yaradilmalidir. Sonra iso kompleks vo ligandin optiki xa-
rakteristikalarini (udma spektrlori, maksimal, molyar udma
omsall) toyin edirlor. Bu moagsadlo kompleks amolo galmo-
nin pH-in toyin edilir. Bu mogsodlo kompleks omoalo gol-
moya R-nin, ligandin artidigin, zaman vo temperaturun to-
sirlorini tadqiq etmokla verilon rongli mohlullarin isig ud-
malar1 6lgiliir. Nimunado [otometrlogon moahlulun son
hacmina gira optimal gatiigin son haddini A=F(¢) diiv.
xattindon istifada ¢tmoklo omoalo galon rongli birlogmolorin
stexiometrik torkibini va davamlilig sabitini tayin edirlor.

Fotometrik analizda optimal soraiti tapmaq lgiin
asagidaki ardicilligdan istifado ctmok lazimdir.
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1. Tadqiq edilon mohlulun optimal dalga uzunluguoun
tapilmas. Bunun iigiin 210750 nm va ya 360750 nm da-
1ga uzunluglarinda spektrofotometr cihazi ilo toyin edilon
komponentls ligandin S,/C,, nisbatlorinds omoala gatirdiyi
kompleks birlogmolarin  optiki sixhglan pH-in miixtolil
giymotlarinda ligand vo ya tomiz halledici fonunda dlgiila-
rak spektlor gixarihir. Moahlullarin isiq udma spektloring go-
ra maksimum dalga uzunlugu (optiki sixhigin Amaks daya-
ri) vo ya AA maksimum dalga uzunlugu (optiki sixhiglarin
fargino gora) tapilir. Sonraki biitiin todgigatlan toyin edil-
mis maksimum dalga uzunluglarinda aparihr.

Isig udan maddonin migdari ¢ixim, istifads edilon -
gandin 2-1 dafs artiginda daracali grafikin qurulmas: ligtin
¢ox ohomiyyatlidir. Ciinki, doracali grafikin yuxarn toyin
olunma sorhaddinda ligandin optimal gatiliginin olmasi
vacibdir. Fagat, ligandin gatihginin artigi, fotometrlogon
komponentin nisbi davambfindan vo manegilik téradon
maddalardan xeyli daracada asithdir, Bu qatihg nazori va
tacriibi islora gora hesablamaq olar. 8gor optimal saraitdo
ligandin ©zii iy1q udarsa, 0 zaman onun ¢ox artiq gatihif-
nin alava edilmosi kor
tocritbanin (fon) yiik-
sok optiki sixhiga ma-
lik olmasina sabab f
olar ki, bu da arzu .
edilmozdir. '

2. Optimal pH-
in tayini. Fotometrik
analizdo optimal pH ),
toyin ctmok lgiin to-
yin edilon ionun v j | .
ligandin sabit qati- 4 3 @‘_m—fﬂ
higlarinda mixtolif pH
mohlullan  istirakinda
omalo  golon  rongl

|
t
|
1
1
|
'
1

Sakil 16. Ligandm optimal gat-
ligimin tayini
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mohlullarin optiki sixhglan dlgiilir. A(AA)=f(pIl) arasinda
grafik qurularaq optimal pH toyin cdilir.

3. Liqandin miqdarmmn tayini. Rongli mohlullarin ana-
liz olunan ionun tam birlagmosi igiin lazim olan ligandin
migdarint maksimum dalga uzunlugunda va optimal pH-
da tacriibi olaraq reaksiya mohsulunun isiq udmasini 6lg-
moklo tayin edilir. Yani, toyin olunan ionun gatiligini sabit
saxlamaqgla (S,,=sabit), ligandin miixtalif artanqatiligla-
rinda mohlullar hazirlanaraq, optiki sixliglart dl¢iildikkdon
sonra A(AA) ila Sy arasinda grafik qurulur. A4(4A4)=f(C,)
ayrisi davamli rongli birlogmonin amoalo galmasini gostarir
(sakil 16).

Kompleks birlagmolorin spektrofotometrik analizi

Fotometrik analizda istifads olunan rangli kompleks
birlogmalorinin tam xarakteristikasim bilmak {igiin amoalo
golon kompleks birlomonin kimyoavi reaksiyasimin tonliyi,
torkibi, reaksiyanin tarazhq vo davamhhq sabitlori, molyar
udma amsali va kompleks ionun yiikiiniin toyini gox énam-
lidir.

Spektrofotometrik analiz metodunda rongli birloy-
molorin tadqiqi kiitlolorin tosiri va isigin asas qanunlarindan
birlikda istifada etmaklo aparilir. Bu da rongli birloymalarin
torkibini, davamliligini va optiki xarakteristikasinin toyini-
ni Oziinda birlogdirir.

Adobiyyatda kompleks birlogmalorinin analizi igiin
boyiik sayda mixtalif spektfotometrik analiz metodlan
molumdur. Komplcks birlogmalorin torkibini toyin  etmok
ficiin on geniy yayilmigt Ostromislenski metodudur. Foto-
metrik reaksiyalarda molyar udma amsalin va reaksiyasi-
nin tarazhq sabitini Komar metodu ilo doaqiq tayin etmok
mumkiindiir.
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Spektrofotometrik analiz metodunda kompleks bir-
logmolorin tadqiqi iiglin an ¢ox yayilmis metodlarn qisa
mozmunu ila tanig olag.

Kompleks birlasmoalarin tarkibinin tayini
I izomolyar seriyalar metodu

Metod 1910-cu ilda 1.Ostromislenski torafindan toklif
edildikdon sonra P.Job tarafindon onun naticalori dagiqlosy-
dirilmigdir. Daha sonralar i1sa A.Babko torafindon izo-
molyar seriyalar metodu mitkommol iglonorak totbig sahasi
tapmigdir.

Mectod komponentlarin gargiligh tasviri naticasinda
omoalo golon Mm Ln kompleks bélmoasinin maksimum ¢i-
ximla cavab veran va reaksiyada istirak edon komponentlo-
rin izomolyar gatiliglan nisbatinin tayinino asaslanmigdir.
Kompleksin ¢iximi gokil 17-doki ayrida gostorilon noqto-
lardo mahlullarin nisbatini xarakteriza edir. Bu nogtalor
mM+nl.eMmln reaksiyasinda omalo goalon MmLn kom-
pleksinin maksimum gatihgma cavab veron m vo n stexio-
metrik omsallarla baghdir.

¥

maks

=C,/(C,+C, )=n/m+n (16)

Sy va S, garythgh olan M va L komponentlorinin

ilkin dznllhqlnrldlr. Analizi  aparmaq {igin hor iki
komponentlorin - molyar gatiliglarn  sabit  saxlanmagla
hazirlanir:
[M/+[L/=C
Indi taberial balans barabarliyini yaza bilorik:
|M/=-C(I-x)-[MLn/ (17)
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{L]=C

N-H

[MLn/

(18)

[ML,]=pn[M/[L]" (19)

x-ligandli mol rayidir (16) va (17) barabarliklorinin
birinci toramoalarini [M], [L] vo [MLn] dayissok, Xmaks da x

komiyyati iiglin

n-X

boraborliyini  ala-
riq. X, yalmz n-
don asihidir. Opti-
mal dalga uzunlu-
gunda  mohlulun
is1q udmast pay:
arasindak: asililigi
qursaq, yokil 17-do
verilmig ayrini ala-
rig. Maksimum dal-
ga uzunlugunda
alimmiy optiki six-
lgin x,.,., komiy-
yoati 0,5-5 barabor
oldugu tglin onu

/1-X

mak s

(20)

maks

o

.

© 92 o4 g6 o o &

Sokil 17. Komponentlorin  torkibinin 1:1
nisbatinda olan izomolyar seriya gratiki

(20) boraborlikdo yerino yazsaq kompleksin torkibini

1:Inisbatinda alarng.

9gar X, ... komiyyati 0.67-0.76 araliginda olarsa o
szaman stexiometrik nisbatlor 1:2 va ya 1:3 olacaqdir.

Analizi aparmagq t¢tin hor iki komponentin gatiligla-
rinin sabit saxlamagla antibatik nisbatlorinda - 0,1:0,9-dan
0,9:0,1 va ya 1:5-dan 5:1 ganigiglar hazirlanir. Hor iki kom-
ponentin mollarinin saymn comi gargigin imumi hacmin-
do sabit saxlanilir. Hazirlanmig mohlullar seriyasmin optiki
sixliglart optimal yoraitda sabit ion giivvasi olan mohlullar-
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da olgiliir. Tacriiba naticasinda cizilan A=F(V /V,,) va ya
A=F([S,/ )/ C,,/+[C,;/ qgrafiklari izomolyar seriyanin
maksimum udulmasinin voaziyyatini toyin edir. Maksimum
udulmaga izomolyar ayri dogiq alinmazsa, o zaman syrinin
voziyyatini ekstrapolyasiya ilo toyin edirlor.

Umumi halda optimal dalga uzunlugunda isig, NmLn
kompleks birlogmos ila yanagi ilkin M va L komponentlorini
do udur. Bels halda optiki sixhigin doyismasinin additivliyi
AA=3A-A,,-A, arasinda grafik cizalaraq tarkibi tayin edilir.
2 A-mohlulda olan bitiin komponentlarin optiki sixhqglan-
nin comi, A, vo A, M va [ komponentlorinin izomolyar
garngiginin gatih@gina barabar olan mohlullarin optiki six-
higlandir.

Ogar A=fC,/(C,,-C, ) grafikinds gériinon maksimum,
analiz olunan izomolyar seriyalarin mixtalif qatihglar ilo
list-Usto digorsa, amalo golon kompleks birlogmonin torkibi-
nin sabit olmasmi séylomok olar. Izomolyar seriyalarin
mixtalil’ gatihglan dst-iisto digorsa, amoalo golon kompleks
birlogmonin torkibinin sabit olmasini séylomak olar. To-
assiif ki, izomolyar seriyalar metodu universal deyildir. Mc-
tod yalmz agagida verilon gartlor yerino yetirildikds totbig
oluna bilar.

-Qarsiligh to’sirda olan kimyavi reaksiya stexometrik
olmalidir. Sistemda olan alava proseslor (protoliz, assosiya-
siya) reaksiyanin getmasini ¢atinlagdirmomolidir.

-Sistemda yalniz bir kompleks birlogma amola galma-
lidir.

-[zomolyar seriyalar mohlullarinda ion qiivvasi sabit
saxlanmalidir.

Gox dagig noticalor almagq iigiin kompleks amalogal-
mado igtirak edon M vo L. komponentlorinin iki gatihigin-
dan istifads etmoklo, hazirlanmiy izomolyar gatihgh moh-
lullarin optiki sixliglari, miixtalif’ dalga uzunluglarinda 6l-
¢lilorok grafik qurmagqla torkib toyin edilir.
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II. Tarazhgm dayismasi metodu

Metod birniivali kompleks birlagmoalorin tadqiqi tigiin
istifado edilir. MLn kompleksinin gorti davamliliq sabiti
istifadasindon, M komponentinin sabit gatihginin kom-
plekslogymosinin nisbi daracasinin doyigmoasindon (tarazhgin
stiriismosi) ikinci komponentin tarazliq qatiliginin asihilig
tapilir.

il o rre 7 (a1
[Cy] ’- :

Komplekslagsmanin daracasinin dayigmasiylo mohlulla-
rin optiki sixliglarinin doyigmoasinin miitonasibliyinin bora-
bor olmasini asagidaki kimi yazmaga imkan verir.

=nlg({C, ] (22)

I
Sy

A,(AA,) -tocriibada alinmig optiki sixhiginin son had-
dinin komiyyatidir. M komponentinin sabit gqatilight vo L.
komponentinin dayigon qatibigh mohlullarinin 4(AA4) 6l-
¢illon optiki sixhglar, # stexiometrik omsalini toyin edir.
Koordinatda lg(AA/AA-A) ilo lg[l.] grafiki qurularaq »
kamiyyat 1ga bucagimin meyl ctmosino gora tapilir. Bu-
nunla yanasi tarazligin siirigms metodunun mixtalif” vari-
antlarini nazardan kegirok.

Molyar nisbatlar metodu (Doyma metodu)

Davamli kompleks birlagsmoalarin, tadqiqinds molyar
nisbatlor metodunun 6z yeri vardir.  Mctodun  mahiyyati
AA(A) birinci komponentin molyar qatiligini sabit saxla-
magqla, ikinci komponentin qatiliginin artmasi va ya aksino
olan asihhgdir. S,=sabit qatihgda A(AA)-nin C,/C,, ara-
sindaki asililig ayrisi yokil 18-da verilmigdir. Qyrida noqto-
nin donmasi dogiq olmazsa, o zaman onu ckstrapolyasiya
ctmoklo olda edirlor. Asagida tadqiq edilon sada reaksiyada
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stexiometrik omsallart M +nl.< MLn vo ya MM+l
Mml. analitik yolla tayin ctmok tgiin gorarhidir. M kom-
ponentin sabit gatiliginda (S,,=sabit) L. ligandimin qatihg
ilo optiki sixhiq arasindaki asthligin vo aksino dyronilmoasi,
analoji olarag L ligandin sabit gqatihginda (C;=sabit) son
haddin kamiyyatini 4(A/) hesablamaq olar. Belo halda n
va m stexiometrik amsallar gériinon molyar udma omsalla-
rinin nisbotlori ilo xarakterizs edilir.

aff
d(o5) & ZiB
"=y T a1
|
|
; g AWC,
| rn:.__:ggg’__.'___
f g AFCy
B 5
n:m CL/C,;, - Optiki sixhiglar
Sakil 18.Molyar nisbatlor metodu-  eyni galinhgh kiivet-
nun ideal diagrami lorda 6lgiiliir.

n=A,C/AC,, m=A"CJAC,  (23)

£ vo £-5,,=5,=sabit oldugda goriinon molyar udma
omsallandir.

Starik Barbanel metodu

Metod reaksiyanin stexiometrik amsalinin cabri comi
barabarliyinin vo maksimum nisbi ¢ixim noqtasinda gari-
sigin torkibinin xarakterizo edilmoasino osaslanmigdir. Mc-
todla komplcksin torkibini toyin etmok {i¢iin istonilon ste-
xiometrik tonlikdan istifada edilir:
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mM+nl. <Mmiln

M kompleksinin sabit vo [. komponentinin dayigon
gatihglarinda Barbanel borabarliyi agagidaki gakil alir.

c, n-I
C =4 (24)

Yom om4n-=1

Analizi aparmaq tgiin iki seriyali mohlullar -~ M
komponentini sabit saxlamagla L ligandinin doayigon gati-
ligh mahlullar seriyasi hazirlanir. ikinci seriyada iso oksina
L ligandinin gatihg sabit saxlamlir va ligandin fonunda
mohlullarin optiki sixliglar1 optimal soraitds fotometrlagdi-
rilir. ©lda edilmis noticolora géra MmLn kompleksinin tor-
kibini tayin etmok iigiin S,/S;, K vo ya AA/C;-AA/A; maks
va S; = sabit oldugda koordinat sistemdo SkZSm-Sk/Ci.k vo
ya AA/S;-AA/Ai arasindaki tocriibi gixim ayrisi qurulur.
Absisin maksimum ndgtasina giro n vo m-nin stexiometrik
amsallar A/S;=maks. oldugda agagidak: kimi hesablanr:

N
T 1-AA/ M,
MmL kompleksinin analizindo m stexiometrik omsali
analoji olarag C, = sabit va 4A4/5,, nisbotinin maksimum
dayorinda

n (25)

/
m=———— (26)

T 1-A47 A,

tonliyi ilo hesablanir. Qrafikdo doyison qatiliglarda maksi-
mumun olmamast ML va ML tipli komplekslorinds kom-
ponentlarin stexiometrik omsali m=n=1 olur.

Starik Barbanel metodu izomolyar seriyalar meto-
dundan farqli olaraq, ¢ox istifada olunan bir metoddur. Bu
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metodun bagga metodlardan tstiinlityt istanilan stexiomet-
rik reaksiyalara tatbiq edilmosi, istanilon kompleks birloy-
molors (davamli vo davamsiz) totbiq edilmosi, qatiliq inter-
valinin az vo ¢ox olub olmasina ragman tatbiq edilmasi va
ilkin mohlullarda reaksiyada istirak edon komponentlordan
birinin gatiligi ma'lum olmadiqda tatbiq edilmasidir.

Kompleks ionun yiikiiniin tayini
1. Zoif tursu ila omoalo golon kompleksin yiikiiniin
toyini. ©gar M metal ionu zoif L ligand ils agagidaki reak-
siyada oldugu kimi qarsihgh tasirds olarsa
M'+NmlL < [MH, L]/ """ +nM'

alariq. Reaksiyanin tarazlhiq sabitini yazsaq

C H + n
K, = LA (27
(C.\r - Ck }(C.' - Cn.- .)a.u A s,

Se-[MH,, L/"™"" kompleksinin tarazliq qatihigi, Sw-
M' ionunun ilkin gatihgt, S;-Hmy zaif tursunun (ligandin)
ikin gatihgidir. C¢ kompleksinin gqatilign Cy = Cu A/A1 nis-
bati ila tapila bilor. Ci nin kamiyyatinl Cy = Cu A/A1 ko-
miyyati ilo doayigsak, tacritbada metal ionu ilo ligand ¢kvi-
molyar mohlullardan istifads cdoarak logarilmalasaq n ko-
miyyatini tapariq:

IgK,, =lgY+nlg [H'] =lgY-n pH
n=(lgY-lgY,)/ (plli-pHk) (28)
n komiyyatini tacriibi olaraq toyin etmak tgin metal

ionu ilo ligatin (C,, - C,) iki ekvimolyar gatihigh mahlullar
hazirlanaraq, pH in miixtalif giymatlarinds optiki sixhglar
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olgiiliir. Optimal pH-da bilinon maksimum optiki sixhigina
(A1) gora lgY - pH arasinda grafik qurmagla n hesablanir.
2. Kompleks amalo golmodos ayrilan (H') ionlarinin
sayim1 Astaxov metodu ilo toyini. Istonilon kompleks bir-
losmonin pH sarhaddinds pH-in miixtalif giymotlorinda sc-
riyali moahlullar hazirlanir. Mohlullarin optiki sixhiglar
A, - A,
(A, -A,)
ila pH arasinda asilihq grafiki qurulur. tgo bucaginin meyl
ctmosino gora reaksiyada ayrilan protonlarin sayi (n) he-
sabdlanirlar.

maksimun dalga uzunlugunda dlcilorak /g

Asmusun diizxatli metodu

Metod ikin komponentlorin udulmas: olmadigda az
davamh birniivali komplekslorin tarkibini toyin etmak iigiin
tatbiq edilir. Kiitlalorin tasiri vo isigin asas qanunlarimi tat-
biq etmaklo kompleks omologolma reaksiyasini yaza bilorik:

M+nL < ML,

(Cox mirakkab olmayan yolla Asmus ayagidaki asili-
l1g1 oldo etmigdir:

/ AB I B
et Rl S e (29)
v K m, K
A Vi
nl-i =, = rn 4 L] n (3())
' I V+KV/CV;)

A" vo B - verilmiy tocriiba seriyalarinin sabitlori, K -
kompleksin davamsizliq sabiti, n - kompleksin torkibindo

71



komponentlarin stexiometrik nisbatlori, Vi - M komponen-
tinin Vy sabit hacmino olavo edilon L ligatinin hacmi, Cy
vo C;, M va L komponentlorinin ilkin gatiliglari, V - analiz
olunan mohlulun tmumi sabit hocmi, ma - optiki sixhgin
moduludur.

Qarsihigh tasirde olan komponentlorin stexiometrik
nisbatlorini grafiki iisulla toyin edirlor. 9gar ordinat oxun-
da 7/V] va absis oxunda 1/ma komiyyotlorini yarsaqg, n-o
miixtolif giymotlor vermakls, koordinat sisteminda 7/}
ilo 1/m, arasindaki grafikds bir ne¢a ayri alinacagdir. n-in
haqigi giymatinda bu ayrilordan biri diiz xatt veracakdir.

Tacriibada Cy gatihgh M(Vy) komponentlorinin sa-
bit hocmina Ci. gauligh ligatin mixtalif hacmlari Vi, slava
edilorok mohlulun iimumi hocmint V sabit saxlamagqla opti-
ki sixhglar olgtlir. m, =A/ komiyyati tapildigdan sonra
1/V ila I/ma arasinda n-in mixtolif’ adodlorini vermoklo
gralik qurulur.

ilkin gotiiriilmiiy mohlullarin gatihglart malum olma-
digda, kompleks amologalmado istirak edon komponentlo-
rin nisbatini Asmus metodu ila tayin ctmok, onun basgga
metodlara nozaran tstinliyiidiir.
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TOCRUBI HiSS©

Spektro fotometrik analiz metodunda tacriibi islori aparmaq
igiin iimumi gostaris

Tacriiba iglorino baglamazdan 6nca agagida geyd olu-
nanlarla strafh taniy olmaq lazimdir.

- taklil edilon iglora diggatls yanagmagq va goriilocak iy
hagqinda bilik almagq ti¢iin kitab oxumali

- Standart va etalon mohlullarin hazirlanma metodi-
kasin1 bilmoli, gotiriilon mahlullarin hocmi maksimum do-
giglikla daracali pipetlo alinmali

- Intensivliyin 6l¢iilmasinda istifada olunan kiivetlor
tomiz olmaly; kiivet 6nea gatt HCl-la sonra iso distilla suyu
ilo yumagla qurudulur. Kiivetin xarici sothini yumsaq par-
¢a ilo silmoali.

- Kiivetlori cihazin kiivet blokunda bilinon gaydada
yerlagdirmali.

- Cihazlanin iy Gslubu ils tamy oldugdan sonra igo
baglamazdan 30 dagigo 6nco isa salmali

- Laboratoriya doftorinin yazilmas: verilon ardiciligla:
a) tadqiq olunan igin adi, b) tadgiq olunan igin mahiyyati
va reaksiya tonliyi, ¢) mohlullarin hazirlanmas: iigiin qisa
molumalt, d) biitiin dlemalorin naticalari.

is Nel. Ug farqli mahlullarin miiqayisoli
spektral xarakteristikasimin éyronilmasi

Aparilan igin mogsodi miixtalif' xassali udma spektrlo-
rino malik di¢ forgli mohlullann - MnO, Cr,0I v
[Cu(NII,),/”" spektral xarakteristikasinin dyranilmasidir.
Mohlullann iy1q udma srektlarinin tadqiqi, yani optiki six-
lifin dalga uzunlugundan asihihg, maksimum dalga uzun-
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lugunun tapilmasi, molyar udma omsallarinin hesablanma-
st metodunun mahiyyatini tagkil edir.
Reaktivlar: 1) 4 mg/ml gatligh Cr.O;" ionunun stan-

dart mohlulu.
7) 8 mg/ml gatihgh Cu’* jonunun stan-
dart mohlulu
3) 0,05 N gatihigh MnO; ionunun stan-
dart mohlulu
4) 10% 1i NH 011 mohlulu.

Analizin apanlmast. Ug forgli mohlullarin miigayisoh
spektral xarakteristikasini dyronmok iigiin analiz asagidaki
ardicilligla apariimalidir.

a) 100 ml-lik él¢ii kolbasina 0,5-1,0 m1 0,05 N gatihiqli

MnQ; ionu mohlulu; 50 ml-lik Gl¢i kolbasmna 5 ml 4

mg/ml gatihgh Cr,0; ionu; 50 ml lik 6lgii kolbasina 8 ml 8
mg/ml qatihgh Cu?' ionu va 10 ml 10% li NH,0I1 mahlul-
lart tokildiikkdon sonra garnsdirmagla cizgiya kimi distilla
suyu ilo durulagdirihir.

b) isiq filtirlorinin segilmasi. Hazirlanmg mohlullarin
optiki sixliglart FEK M markal fotoelektrokolorimetrda 1
qalinligh kiivetdo miixtalif iyiq filtirlorinda su fonunda fo-
tometrlagdirilir. Optiki sixliglarin maksimum qiymatloring
gora igiq (iltrlori segilir (cadval 5). Hazirlanmig har mahlul
figiin segilmiy maksimum igig filtirinds daracali grafik qu-
rulur (cadval 6).

Moahlullar seriyasini hazirlamagq tigiin 6 adad 100 ml Tik dl¢i
kolbalarinda 0,05 N gatiigh MrO; ionundan 0.2, (0.4, 0.8,
1.0. 1.2 ml; 6 adad 50-100 ml lik dlgii kolbalarinda 4 mg/ml
qatthqh Cr,0: ionundan 1.0, 2.0, 3.0, 4.0, 5.0, 6.0 ml va 6

adad 50 ml lik 6lgii kolbalarinda isa 8 mg/ml gatihght Cu'
jonundan 1.0, 2.0, 3.0, 4.0, 5.0, 6.0 ml vo 10% 1i NH4OH
mohlulundan 10 ml alava etdikdan sonra gangdirmagla dis-
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tillo suyu ilo cizgiys kimi durulagdiriir. Optimal dalga
uzunluglarini tayin ctmak iigiin hor bir maddanin optik six-
liglan 350-700 nm dalga uzunluglarinda olgtliir. Alinmiy
rogomlora gora optiki sixhgla dalga uzunluglar arasinda
qurularaq maksimum isig udma miiayyon edilir.

Cadval 5
isiq filtirinin segilmosi
(I=... sm, ... mahlulu, c...)
Is1q filtirlorinin NO 1 2 3 9

A

Mbohlullarin optiki sixhiglarini toyin edilmiy maksi-
mum dalga uzunluglarinda (isiq filtirinds) 1=1,0 va ya 0,5
sm galinhigh kivetlords su fonunda olgiirlor. Olda edilmiy
optiki sixhiglara gora hor mohlul iigiin optiki sixhgla A qa-
tiliq arasinda C doracali grafik qurulur. Mbohlullarda Mn?',
Cr3* va Cu? ionlarinin gatihglar agagidaki formulla he-
sablanir.

(; = (,'\, ° V\/memu

A

Mohlullarmn biitiin gatiliglarinda molyar udma amsali
hesablanaraq onun orta kamiyyoati dayarlondirilmalidir.

Cadval 6
Daracali qrafik
(isiq filtiri NO..., | = ... sm
mohlulun NO | 2 3 4 5 6
A :
C, mg

is Ne2. Sulfosalisilat tursusu il> domirin (I11) tayini
Metod Fe?' ionunun sulfosalisilat turgusu ilo rongli
kompleks birlogmanin amoalo golmasing asaslanmigdir. pH-
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dan asili olaraq amalo galon kompleks birlogsmalor miixtalif
rongs, tarkiba va davamlihq sabitlorine malikdirlor: pH 1.8-
2.5 arasinda bondvgoyi rongli olan kompleksin maksimum
dalga uzunlugu 510 nm, torkibi 1:1 nisbatinda, & = 1800,
IgBi =14.4; pH 4-8 arasinda qurmizi rangli kompleksin
maksimum dalga uzunlugu 550 nm, tarkibi 1:2 nisbatinda,
e=580, [/gf,=252; pH 9,0-11,5 arasinda iss> sar1 rongli
kompleksin maksimum dalga uzunlugu 415 nm, torkibi 1:3
nisbatinda, €=5800, lgBs =32.3 xarakteristikalarina malik
olan rongli birlogmalor amolos gatirir. Kompleks amala galma
sulfosalisilat  tursusunun tarkibinda olan 0-hidroksi-()-
karboksi funksional analitik gruplarin hesabma gedir.
Kompleks amologalma reaksiyalar: asagidak: gostorilon gor-
ti sxem ilo gedir:

= 3 00 *
OS 4 COOH OSS\A/C\ - "
) + £t NS YL Z
\\/\OH /\0

- COOH 0
055@, +F ¢ [ JO\/ ) g-f%/
-~ O
5_
- : AP
_ 0.5 A COOH s@( % ,
il g Fe|+éH
r " ¢
3 @\/OH the — VAN
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Domir sulfosalisil kompleksinin rangi elektronlarin
orbitdon kegorak ligandla vo metal atomunda lokallasmasi
ilo izah edilir. Praktikada Fe** jonunun toyini reaksiyasimin
turg vo galovi miihitda aparilmas ilo analiz yerina yetirilir.
Domir sulfosalisil kompleksinin turs miihitds toyinino Bi,
In, Ga, Zr, Hf va Th clementlori manegilik tératmirlor. Me-
tod asetat, borat, foslat vo tiosianid ionlarinin istirak: ilo
domiri tayin etmoys imkan verir. F- jonu miihitda mane
olur.

Reaktivlar: 1) 0,1 mg/ml gatihgh Fe (III) ionunun

standart mohlulunu hazirlamaq {igiin
04838 gr k.t. (NI{,),Fe(SO,) 12 H,0)
duzundan niimuns ¢okib kimyavi sto-
kanda 25 ml 2M H»SOs tursusunda
hall etdikdon sonra bir litrlik 6l¢ii kol-
basinda qangdirmaqla distillo suyu ilo
durulagdirilir.

2) 0,01 M gatihiglt SSal turgusu moahlulu
3) Asetat bufer mahlulu, pH4.

Etalon moahlullarin hazirlanmasi. 50 ml hoacmli dl¢ii
kolbalarinda domirin beg standart mohlullar seriyalan ha-
zirlanir: 50 ml-lik 5 6lgii kolbalarinda is¢i mahluldan 10; 20);
30; 40 vo 50 mkq Fe (IIT) ionu mahlulu, 30 ml 0,01 M gat-
ligh SSal turyusu mohlulu va 5 ml bufer mohlulu slava et-
dikdon sonra, qangdirmagla distillo suyu ilo cizgiyo kimi
durulaydirlir. 10 doqiga sonra mohlullarin optiki sixhiglar:
olgiilir. Kor tocritba (fon) hazirlamaq dgiin toyin cdilan
iondan bagqa, biitin komponentlor istirak edirlor. Onca
ig1q filtiri segilir. Sonra iso segilmiy maksimum dalga uzun-
lugunda (is1q filtirinds) hazirlanmis mohlullar seriyasinin
optiki sixliglart olgiilorak, optiki sixhgla qatliq arasinda
daracali gralik qurulur.
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Fe(I1l) jonunu toyin etmok figiin yoxlama isini do-
rocoli grafik soraitinds fotometrlogdirdikdon sonra onun
migdari doracali grafika gora tayin edilir.

Alinmig noticalar laboratoriya daftaginda cadval for-
masinda geyd olunur.

is Ne3. Lantamn arsenazo Il ilo tayini

Metod arzenazo 11 ligandi ilo La’ jonunun amolo go-
tirdiyi rongli kompleks birloymonin omalo golmasina osas-
lanmigdir. Lantan ionu xromofor xarakter dagimadigl
{igiin, onun analitik formasinin alinmasinda rongli ligand-
lardan, o ciimlodan xromotrof turgusunun bis azo toromosi
olan arsenazo 11 ligandindan istifados edilir.

AsQf/~  HO OH AsOsH™
+
C§—~:~ V=N~ +ld
8 50;
W P g
0 =43 > la—o A OsH

4‘ OH
~ Srumrgf =D
0,8 so;

Arsenazo 11 ligand1 torkibinda funksional analitik
gruplarin olmast ilo yanagi analitik aktiv (SOsH) grup-
larinin olmasi, metal ila ligand arasinda kompleksin amoalo
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golmasini tomin edir. Arsenazo HI ligand1 ilo hidratlagmiy
[La(H20).)** ionu reaksiyaya girir.
Reaktivlor. 1) 0,1 mg/ml gatihgh La* ionunun

standart mohlulunu hazirlamaq igiin
0,07788 qr k.t. La(NO,),-6H,0 du-
zundan niimuna ¢akib, 250 ml-lik dl¢i
kolbasinda distillo suyu ilo hall edarak
garnigdirmagla  ¢izgiys kimi duru-
lagdirihir.
2) 0,015%-11 arsenazo ligandinin sulu
mohlulu
3) 0,08 M gaulighh HCI tursusu moh-
lulu.

Ftalon mohlullarin hazirlanmasi. 50-ml-lik 5 &lgi
kolbalarinda 10; 20; 30; 40 va 50 mkq lantan ionu, 12 ml
0,015%-li arsenazo 1 ligandinin sulu mohlulu va 2 ml 0,08
M gatiigh HCl turgusu mohlullarini tékdiikdoen sonra,
gangdirmagqla cizgiys kimi distillo suyu ilo durulagdirihr. 10
dogigadan sonra mohlullarin optiki sixhglan dlgiilir. Kor
tacriitbanin  hazirlanmasinda toyin edilon iondan bagqga,
biitiin komponentlor igtirak edir.

Analizin aparilmasi. Optimal dalga uzunlugunun
toyini iigiin ligand vo kompleks birlogmonin 500-700 nm
dalga uzunlugu arahginda 1=1 sm galinhgh kiivetdo optiki
sixhglart Olgiilir. Almmg raogamlora géro optiki sixhqla
dalga uzunlugu arasinda qrafik qurub, ligand va komplek-
sin maksimum igiq udmasi tapilir.

Doracali gralikin qurulmasi A maks dalga uzunlugun-
da biitiin standart mohlullar ligandin fonunda I=1Ism da-
hinhgh kiivetda fotometrlogdirilir. Hor bir dlgmo iig dofa to-
krar edilir. Analizin naticalori codvalda yazildigdan sonra,
optiki sixhgla qatilig arasinda grafik qurulur.

Qartyigda lantanin migdarinin toyini. Qarigig NTE-r1
istiraki ilo hazirlanir. Qangigdan 50 ml-lik 6lcii kolbasinda
yoxlama isi alib iizorina 12 ml 0,015%-1i arsenazo I ligan-
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dinin sulu mohlulunu, 2 ml 0,08 M HCI tursusu mohlulunu
tokdiikdon sonra, qangdirmagla cizgiys kimi distillo suyu
ilo durulagdirihr. 10 daqgiga sonra mohlulun optiki sixhg
daracali grafik goraitinda Glgiilorak, doracoli grafiks géra
lantanin migdan toyin edilir. Riyazi statistik iisulla meto-
dun nisbi standart xotalan hesablanaraq, biitiin naticalarls
birlikds laboratoriya daftarinda yazilhr.

is Ned. MnO ionu soklindo mangamn tayini

Mangan (II) ionunun miirokkob niimunolords toyini
onun HMnOy turgusuna kimi oksidlogmasina asaslanmis-
dir. Oksidlagdirici kimi kalium peryodat, natrium bismutat
vo ya ammonium perfosfat maddalarindon istifada edils
bilor. Kalium peryodatla manganin oksidlosmasi 4-5%-lj
H>S04 vo H3POy tursulan istirakinda aparilir:

2Mn™ +510, +3H,0 = 2MnO; +510; +6H*

H;POs tursusu manqan peryodatin ¢okmasinin garsi-
sint alir. Ogor Mn?' jonu Fe’' ionunun istiraks ilo tayin
cdilirsa, o zaman fosfat jonu domirlo rongsiz kompleks bir-
loyma omola gatirarok onu pardaloyir. Tursunun qatihg 4-
5%-don artiq olarsa rongin zayiflomasi, asag gatiligda ol-
dugda iso> MnO>-HO  tursusunun amoly golmasini tomin
edir.

Manganat turyusunun isiq udmast 525-550 nm dalga
uzunluguna uygun golir. Toyinata praktik olaraq Ti*' jonu
manegilik toratmir. Xlorid ionu manganat tursusuna re-
duksiyacdici kimi tosir etdiyindon, mohluldan ¢ixarilmali-
dir. Bunun {giin kalium peryodatin migdarimi artirmagla
H:80, buxarinin tam ¢ixmasina kimi mohlulu qizdirirlar.

Reaktivlar, 1) 0,1 mg/ml gatiigh Mn2* ionunu

hazirlamaq  igiin+ 0,1304 gr k.t
Mn(NO;),6H,0 duzundan niimuna
¢akib 250 ml-lik 6l¢ii kolbasinda 10 ml
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4M HNO; tursusunda holl etdikdon
sonra, garigdirmagla distilla suyu ilo
cizgiya kimi durulagdirilir.

2) kalium peryodat duzu.

3) gati1 fosfat turgusu

4) 3M gatihgli sulfat turgusu

5) 4M gatihgl nitrat turgusu

6) 1 mg/ml mangan olan KMnO , moh-
lulu.

Analizin aparilmasi. Etalon mohlullan hazirlamag
tigtin 50-100 ml-lik 5 6l¢ii kolbalarinda 30 ml distillo suyu,
0.05; 0.1; 0.2; 0.5 va 0.7 mq mangan ionu, 6 ml 3 M gau-
ligt H2SOy4 turgusu, 2 ml 3M HsPO; tursusu vo 0,3 qr
kalium peryodat duzunun kristallarmi tékdiikdon sonra,
alda edilmis qarisigr 5 dogigo qaynama temperaturuna kimi
qizdirirlar. Mohlulu soyudaraq garngdirmagla cizgiys kimi
distilla suyu ilo durulagdirilir. Mohlullarin optiki sixhglar
530 nm dalga uzunlugunda 1=1 sm galinhgh kiivetds su fo-
nunda fotometrlogdirilir. Alinmig ragamlora gora optiki
sixligla gatilig arasinda doracali grafki qurulur.

Analiz cdilon niimunads mangan (II) ionunu tayin
etmok ticiin 50 ml-lik dlgii kolbasinda 30 ml analiz edilon
mohluidan tékdiikdon sonra, etalon mohlullarin hazirlan-
masi yaraitinda optiki sixliglar olgiilir. Manganin migdar
doracali grafika gora toyin edilir. Dlda olunan biitiin no-
ticolor laboratoriya doftorina yazilaraq nisbi standart kona-
ra ¢ixma Xotalari hesablanir.

is NeS. Tetraoksiazon NS ligandi ils molibdenin tayini.

Metod tetraoksiazon NS ligandinin (2,2,3,4 - tetra-
oksi-3-nitro-5-sulfoazobenzol) molibden (VI) ionu ila ro-
ngli kompleks birlosmanin smalo golmasina asaslanmigdir.
Kompleks amola golma ligandda olan 0,0-dioksi funksional
analitik gruplarin hesabina bay verir:
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Mohlulda tetraoksiazon NS ligandinin ion tarazhg:
gati va duru mineral tursu vo pH mohlullarindan asihdir.
Qiivvatli tury mithitdo (Ha804) azogrup proton birlogdirdiyi
ti¢iin ligandin rangi sar1, galovi mithitds isa OH- qruplarinin
dissosiyasi noticasinda girmizi rongda boyanir.

Tetraoksiazon NS ligandinin molekulunda funksional
analitik gruplar metal ionlar ilo reaksiyanin omala galmo-
sini tomin edirsa, bu gruplarla yanagi analitik aktiv hidrolil
sulfogrupun olmasi praktik olaraq reaksiyanin mexanizmi-
na tosir etmir. O yalmz ligand vo kompleksin suda hall ol-
masini tomin edir.

Analitik reaksiyanin amalo galmasinds molibden (VI)
ionunun mohluldakt voziyyati mioyyon gadar kompleks
omolo golmaya tosir edir. Kompeks amolo galmada tetraok-
stazon NS ligand: il> molibdenin  hidratlasmis  ionu
[MoOx(OH,)]*" reaksiyaya girir. Tetraoksiazon NS ila mo-
libdenin (V1) kompleks amoala golmasinin pH-dan va dalga
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uzunluglar arasindaki asihglar

dir.

{ - s L L 1 1 f
[H]Me 2 5 9 pH 4o 500
Sakil 19. Tetraoksiazon NS (1) va  §akil 20. Tetraoksiazon NS (1) va
onun molibden kompleksinin (2) onun molibden kompleksinin (2)

[H*] ionlarindan asililig. isig udma spektrlor:
CL=8-10°M, Cmo=4-10°M CL=8-10°M, Cmo=4-10°M, 2M
]=1sm, fon-su 2S04, 1=1 sm, fon-su

Sokil 19 va 20-don goriindiyii kimi kompleks amalo
goalmonin optimal pH ¢ox turg miihitda, yoni 4M=+0,1M [H']
jonlarinin istirakinda vo 500 nm dalga uzunlugundadir.
Reaksiyanin tury miihitdo aparilmasi onun  segiciliyini
tomin edir.

Molibden ionunu tetraoksiazon NS ligandr ilo amolo
gotirdiyi reaksiyaya Al, Mn, Cd, Pb, Ni, U, NTE, Bi, Co,
Cr, Zn va s. clementlori praktik olaraq manegilik toratmo-
diklori iigiin, hazirlanmig metod gox segicidir. Tayinata Fe''
ionu manegilik tératdiyindon onun 1:1000 nisbati askorbin
tursusu ila pardalonmoklo aradan qaldirilir. Kompleks bir-
lasmanin molyar udma amsali 500 nm dalga uzunlugunda
2100, toyin olunma integrali 0,2-5,0 mkg/ml, optimal pH
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4M=0,1 M H:S80y tursusu miihitindadir. Reaksiyanin ta-
razliq sabiti 1,5-108-dir.
Reaktivlor. 1) 0,1 mg/ml gatihigh molibden (VI)

ionu  mohlulunu hazirlamaq  Uglin
0,06302 gr Na:MyOs - 2H20 duzundan
niimuna ¢akib 250 ml-lik dlgii kolba-
sinda distillo suyunda holl edorak ga-
rigdirmagla cizgiya kimi durulagdirihr.
2) 1-103 M gatihgh tetraoksiazon NS
ligandinin sulu mohlulunu hazirlamag
iigiin 0,0925 gr Ci12HoN3Oy {izvi mad-
dadan (M,=371) niimuna ¢akib su ha-
maminda 250 ml-lik 6l¢ii kolbasinda
100 ml distillo suyunda holl etdikdon
sonra, qarigdigmagla cizgiya kimi dis-
tillo suyu ilo durulagdirihr.
3)2 M vo ya 0,1 M sulfat turgusu
mohlulu.
4) 1M qatiligh askorbin turgusu
mohlulu.

Analizin aparilmasi. Etalon mohlullari hazirlamag
tigiin 25 ml-lik 5 6lgii kolbalarinda 10; 20; 40; 60 vo 80 mky
molibden ionu va 3 ml 1-103M qatiligh tetraoksiazon NS-
in sulu mohlulundan tékdiikdon sonra 2 M vo ya 0,1M sul-
fat tursusu ilo cizgiys kimi durulagdirihir. Mohlullarin opti-
ki sixliglarn 500 nm dalga uzunlugunda (isiq filtiri 5) 1=2 sm
galhiglh kiivetda reaktiv fonunda &leiildiikdan sonra, op-
tiki sixhgla qatilliq arasinda A f(c) doracali grafik qurulur,
kor tacritba (fon) toyin cdilon iondan basga, yerda galan
komponentlarin igtiraki ilo hazirlanr.

Orintilords molibdenin toyini. Mixtalif’ arintilorda
molibdenin migqdarini tapmaq f¢iin 0,5 qr niimuna ¢akib
200 ml-lik kimyavi stokanda 35 ml qangigla (150 ml qat
HCI+150 ml su+50 ml gatt HNOs+5ml gati H2804) qum
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hamaminda hall edilir. Mohlulu 5-6 ml hacmo kimi buxar-
lagdirdigdan sonra, soyudularaq 100 ml-lik 6l¢ii kolbasinda
distilla suyu ilo cizgiyo kimi durulagdirihr.

Hazirlanmis mohluldan 2 ml alikvot hisso gotiiriib 25
ml-lik 6l¢ii kolbasina tokiilorak iizorino 2 ml 1 M qatiligh
askorbin tursusu (Fe3* pordalomak iigiin) vo 3 ml 1-10°M
qatihgh tetraoksiazon NS-in sulu mohlulunu tékib 2 M va
ya 0,1 M sulfat tursusu il cizgiyo kimi durulagdirihr.
Mbohlulun optiki sixlifn optimal goraitds fotometrlagdirilo-
rak molibdenin migdarini doracali grafiko gora va ya asagi-
daki formulla hesablayaraq tayin edirlar:

. Ci¥s
% = —~. 100 (31)
alik ’

C, alikvot hissodo molibdenin migdari, mkq; Vi toyin
olunan mahlulun hacmi, ml; Vi - toyin olunan mahlulun
alikvot hissasi, ml; ¢ niimunoa ¢okisi, gr.

Analizin naticolori nisbi standart konara ¢ixma he-
sablanmagla laboratoriya doftorinds yazilir.

Ekstraksiya fotometrik metodu

Ekstraksiya fotometrik metodu tayin edilon mad-
donin ckstraksiya olunmasindan sonra fotometrik toyinino
asaslanmisdir. Metod ¢ox miirokkab gangiglarda oksor
clementlarin istirakinda toyin cdilon jonun an kigik mig-
darini tayin ctmayp imkan verir. Ekstraksiya, noinki toyin
edilon ionun an kigik migdarinin ayrilmasini, hom do sis-
temda onun gatilagdirilmas prosesini tomin edir. Ona gors
do ckstraksiya fotometrik metodu vasitasila ¢ox yiiksok
daracali kimyavi materiallarin torkibinda olan on kigik
migdarlarin toyini atom vo yarimkegiricilor sonayesinda
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geniy istifada edilir. Ekstraksiya fotometrik metodu g¢ox
hassas metodlardan biridir.

Miixtalif ligandli komplekslarin ekstraksiyasi analitik
kimyada on g¢ox totbiq olunan sahoslordon biri sayilir.
Miixtalif ligandli komplekslorin yardimi ils nainki tayin
edilon ionlarn metall-kompleks amolo gatiricilarla, hom da
anion-ligandlar goklinds birbaga toyin c¢tmoak mimkiindiir.
Miixtalif ligandli komplekslorin ckstraksiyas: ckstraksiya
fotometrik analiz metodunun hassashigini, segiciliyini vo
toyin olunma imkanini artirir.

Ekstraksiya fotometrik analiz metodu toyin edilon
komponentin miixtalif sistemli ekstraksiyanin xarakterin-
don, toyin edilon komponentin tabistindan, hall olan mad-
donin torkibindon va ckstraksiyanin aparilma goraitindon
asithidir. Ekstraksiya tarazliginin migdan xarakteristikasi
agagida 1zah edilir:

I. Paylanma sabiti Kp=[ML,]+/[ML,] - maddoanin ML,
tizvi fazada ekstraksiya olunan formasi qatiliginin, onun
tarazliq soraitinds su [azasinda hamin formadaki gatihgina
olan nisbatidir. Normal tozyiqds istonilon sistemdas su ilo
garigmayan iizvi halledicilorin paylanma sabitinin kamiyyo-
ti, yalniz mohlulun ion qiivvasi vo temperaturundan asih
olmagla sabit qalir. ©gar har iki faza bork fazaya nisbaton
doymug olarsa va tarazliq baga ¢atarsa, o zaman paylanma
sabiti izvi vo su fazalarinda paylanan maddanin hall olma-
sinin nisbatina barabar olacagdir.

K. =

D

S

2. Paylanma smsali D¢=[Cy]+/[Cy] tarazhq goraitin-
do tizvi fazada maddslorin imumi analitik qatihglarinin,
onun su fazasinda olan timumi analitik gatiliglarina olan
nisbatidir. Umumi analitik gatilig miixtalif ion formasinin
comi oldugundan, su fazasinda olan nisbatlorin pH vo li-

806



gandin gatithgindan asih olmasina gora paylanma amsalinin
komiyyati sabit olmur. Clinki paylanma omsal reaksiyanin
aparilma goraitindan va paylanma sabitindon asilidir.

3. Qiivvatli paylanma amsalh Dm=Qi/Q - tarazhq so-
raitindo  {izvi fazada paylanan maddslorin migdarinin
(mmol) onun su fazasinda olan migdarina nisbatidir. 9gor
Dc va Dm ifadslorini garsilagsdirsaq, asagidaka

D e DmW D = D('I/ 7
c I" Vo m W ("')

baraborliklari alarig. V vo W-su va tizvi fazalarin hacmlori-
dir. Qgoar ckstraksiya aparildign zaman V/IW=v=1 olarsa, D¢
va Dm komiyyatlari eynilogocokdir. Kiitlovi paylanma am-
salina goro, ckstraksiyanin tam getmoasini, ilk ekstraksiya-
dan sonra su fazada galan maddonin molyar migdan ilo
toyin edilir.

_Q.U._Q;-,_ Q _ /
Q. 0.+Q D, +I

(3)

d dofs ekstraksiyadan sonra igo asagidaki ifads alinar:
a=(1+Dm)* (4)

Ekstraksiyadan sonra maddanin gala bilon migdarim he-
sablasaq ¢ixartlma doracasini alang

0, D. D.
E=>= ;= (5)
Q, D.+W/V I1+D,

verilmiy goraitda ¢ixarilma daracasi su fazasinin hacminda
olan ilkin maddanin, tizvi fazanin ckstraksiya olunan hac-
mindoki (V) faizlo migdarini ifados edir. ©gor su fazasini
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ekstragentin d hacmi ilo ardicil olaraq ekstrasiya edilirsa vo
har ckstraksiyada tizvi faza ilo su fazanin nisboti V/W=r
olarsa, o zaman g¢ixarilma doracasi agagidaki kimi olacaqg-
dir:

Ed=1 - (rD+1)" (6)

d=1 va r=1 gobul edilorso,

D
= 7
Z I+D ()

ifadasini alanq. Cixarilma daracosi paylanma omsalinda
olan faktorlardan bagqga, tizvi faza ilo su fazanin hacmlori-
nin nisbatlarindan dos asili olur.

4. Zonginlbgsmo faktoru §', /M, - iizvi fazada iki
maddonin ayrilan migdarlari nisbatinin, ayrilmadan 6nco
ilkin nisbatino aid olan migdandir. Zanginlosmo faktoru
Ozini amsal kimi tosvir edib, iki ayrilan maddanin ilkin
migdari nisbatinin, aynldigdan sonra iizvi fazadaki migda-
rin nisboatinin hasili kimi tosvir edilir.

S, 1-(1+rD, )"
M, I-(1+D, )

(8)

d=1 vo r=1 ifadolori nazara alinmazsa agagidaki tonliyi ala
bilorik.

Srn, D‘If, f]+D=1,,)

Mn - D.u,, (! i D.u, )

5. Aynlma faktoru §,, /M, =D, / D, - ikiaynlan

clementlorin (M; vo My) paylanma omsallart nisbatlaring
borabordir.

(9)



6. Ekstaksiya sabiti keks. - ekstraksiya reaksiyalari-
nin tarazhq sabitidir.

7. pH,.,— D=1 oldugda iizvi fazada ilkin madds mi-
gdarinin 50%-nin ckstraksiya olunmasini gostarir.

Ekstraksiya prosesinds paylanma omsali ¢ox geniy
yayilmig xarakteristikalardan biridir. Bu xarakteristika ek-
straksiyanin ayrilma goraitindon, ekstraksiya ilo paylanma
sabitinin alagasindan asili olaraq, analizin real soraitindo
gergok migdan informasiyanin alinmasina imkan yaradir.
Oksor hallarda paylanma amsah tocriibi yolla tayin edilir.
Lakin xiisusi gortlor tigiin paylanma omsalini nazari olarag
programlagsdirmagla hesablamaq olar. Bunun iigiin ekst-
raksiya olunan birlogmonin torkibini vo paylanma sabitini
bilmok yetarlidir.

is Ne6. Ekstraksiya fotometrik metodla bismutun tayini

Ikstraksiya fotometrik metodla bismutun toyini
2,3,4-trioksi-4-yodazobenzolla (TIAB) amola gotirdiyi qir-
miz1 rongli kompleks birlagmasinin CCl-n-butil spirti va ya
CHCls-n-butil spirti qarisiginda (3:2) ekstraksiya olunmasi-
na asaslanmigdir:

H,L+Bi(OH)”* < [Bi(OH)(H,L), ] +2H"

Bismut (111) 7/ABla 0,4+0,0I/M [H* ] mihitinda ro-
ngli kompleks birlogma omalo gotirir. Kompleksin maksi-
mum isiq udmasi 490 nm (5-ci filtir), ligandin 1519 udmasi
152 400 nm dalga uzunluglarina uygun goalir. 0,05 M HNO;
turgusu mithitinds kompleksin molyar udma smsali 71000,
toyin olunan integral 0,2-10 mkg/ml, mahluldaki kompo-
nentlorin nisbati Bi:L=1:2-dir.

89



Optimal goraitdo Cu, Ni, Co, Zn, Pb, Cd, Sn, golovi vo
golovi torpaq elementlari praktik olarag bismutun tayinino
manegilik toratmirlor. Domir (I1l)-iin Bi:Fe=1:500 nisbati
askorbin tursusu igtirakinda pordslonir. Reaksiyanin sc-
¢iciliyi ligandin tabiotindon va reaksiyanin turs miihitdo
aparilmasina baghdir. Turg miihit bismut kationunun hid-
rolizinin garsisini aldii t¢iin segiciliyin artmasina  tosir
edir.

Uzvi fazada alinan rongli birlosmoanin ekstraksiyasi
soffaf’ vo davamlidir. Tayinati birbaga reekstraksiya etmo-
dan miixtalif hocmos malik olan su fazasindan (15-50 ml)
bismut (111) ionunun gatilagmasini dogiq toyin etmok olar.
Beloliklo, TIAB ligand: ilo bismutun mikrogram miqdarla-
rin1 iizvi fazada gatilagdirmagla toyin etmoak olar.

Reaktivlor. 1) 0.1 mg/ml Bi'" ionunun standart

mohlulunu hazirlamaq i¢iin 0,05825
gr Bi(NOs); - 5H;0 duzundan niimuna
¢okib 250 ml-lik 6l¢t kolbasinda 10 ml
8 M HNO; tursusunda holl ctdikdon
sonra, garigdirmagla distillo suyu ilo
cizgiys kimi durulaydinhr.
2) 1107 qatihgh TIAB ligandini (Mr -
356,1) haarlamaq tg¢lin  C;HoN,Osl
birlogymasindan 0,08925 gr niimuna ¢o-
kib 250 ml-lik Ol¢t kolbasinda aseton-
da holl edoarak gangdirmagla cizgiya
kimi durulagdinhr.
3) Xloroform va ya CCl,.
4) IM askorbin tursusu mahlulu.
5) n-butil spirti.
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6) 0,05 M qatiligh HNOs tursusu
maohlulu.
7) Aseton

Analizin aparilmasi. Etalon mohlullan hazirlamag
iiglin 25-50 ml-lik 5 dlgii kolbalarinda §; 10; 20; 40 va 50
mkq bismut (III) ionu, 3 ml 1-10% M qatiigh TIAB-in asc-
tonlu mahlulunu tokditkdon sonra 0,05M HNO; tursusu ila
cizgiya kimi durulagdirilir. Alinmig rangli mohlullan ayirici
qifa kegirtdikdan sonra, iizorina 10 ml CCl-n butil spirti
gangigindan (3:2) tokdiikdon sonra bir dogiga ckstraksiya
edarak, iizvi fazamn optiki sixligini I=2sm gahinlhigh kiivetda
490 nm dalga uzunlugunda (5-ci filtir) ligandin fonunda
slgilir. Optiki sixhigla gatihg arasinda doracali grafik qu-
rulur. Kor tacriiba (fon) tayin edilon iondan bagqa, yerds
galan komponentlarin igtiraki ilo hazirlanir.

Qarigigda bismutun migdarinin toyini. Yoxlama igtn
verilmig mohlulu 25-50 ml-lik 6lgii kolbasinda 2 ml 1 M as-
korbin tursusu alavo etdikdon sonra (Fe*'-ii reduksiya et-
moak iigiin) daracali grafik goraitinda fotometrlogdirilir. Bis-
mutun migdart daracali graliko goro tapilir. Alinmig biitiin
naticalor laboratoriya daftorina yazilir.

Fliiorimetrik analiz metodu

Eliiorimetrik analiz metodu toyin edilon maddonin
xaricdan ultrabandvsoyi siialanmast zamani molekulun giia
buraxmasina gora elcktron spektrlorinin hayacanlanmasina
va onlarin fotoliimenesensiyasinin dlgiilmasino osaslanmiy-
dir. Ultra bandvsayi siiallanmani fluoresensiya da adlandi-
rirlar. Madda iizoring diigon gtia zamani hayacanlanaraq 15
vaziyyatina kegorak gox az zaman araliginda, yoni 10* san
miiddatinds méveud ola bildiyindon, kegid enerjisina malik
olan enerjini udur. Ogar molekula uddugu enerjini yia yok-
lindo aywrarsa bu hadisays liminesensiya deyilir. Butun
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enerji heg bir yera sorf olunmadan gayidirsa buna rezonans
liminesensiyasi deyilir. Hoyacanlanma singlet va triplet
anlayiglart ilo xarakteriza edilir. Uzvi birlosmalorin molc-
kulunun hayacanlanmamig vaziyyati singlet kimi diigtiniiliir.
Bagqa ifads ilo, molekulun singlet anlayigi onun anti paral-
lel spintli hali nozords tutulur. Tripletds iso spinlar eyni is-
tigamoatli olurlar. Singlet hoyacanlanmas: iigiin daha ¢ox
enerji lazimdir. Ciinki, belo halda spinlor oks istigamotda
ik olurlar. $akil 21-don goriindiiyii kimi
molekulanin  hayscanlanmasi  zamani
T wiplet  elektronun titrayigli horakatinin singlet
singlet  kegidlori  §, - §}*  miimkiin
olur. Daha dogrusu enerji foton va ya releksiya soklinda
ayrila bilir. Releksiyanin siirati (1013 san*!') fotonun siiratin-
don (10% san) gat ¢oxdur. Releksiya vaziyyatina kegdikdon
sonra isd titrayigli enerjinin artigi S saviyasinds hayacan-
lanaraq  glialanmayan  daxili  konversiya  prosesino
S} — 8} sorf olunur. Daha sonra clektronun an agagi so-
viyado titrayigli harokatina asason S, — S (liiorensiyanin
kvantini gtialandirirlar. 9gar hayacanlanmis vaziyyst nisbi
davamli olarsa, o zaman hoyacanlanmiy singlet soviyyado
Si»olan elektron gozlonilmayan qaydada interkombinasiya
kegidini (IKK) S — 7 cdarok hayacanlanmis triplet so-
viyada olacagqdir. Hoyacanlanmiuy triplet soviyasinin yaya-
mast 104 saniyodon [-2 saniyo arasinda oldugundan
miimkiin olmayan triplet-singlet kegidlorinin ehtimal ¢ox
azdir. Bunun naticasinds fosforosensiya miisahida edilir.
Clinki fosforosensiya uzun miiddat yagayir. Daha dogrusu
hoyacanlanmis tripletin an asagn soviyyadon hayacanlan-
mamiy voziyyota gqayitmasi [oslorosensiya adlanir.
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Sakil 21. Flilorosensiya va fotorensiyanin energetik diagrami.

Dalga uzunlugu ilo enerji arasindaki baghhq agagida-
ki1 disturla ifads edilir.

I
E=hy=h (1)

Liiminensensiyanin dalga uzunlugu spektrin dalga uzun-
lugundan biyiik oldugunu gostorir. Liminesenensiya olayi
todqig edilon maddoanin tobistina ¢ox baghdir. Liminesen-
siyada kvant anlayisi on mithiim amillordon biri sayilir.
Kvant ¢iximi anlayisi udulan enerjinin na gadarinin Liimi-
nesensiyaya gevrildiyini xarakterizo edir. Kvant ¢iximi si-
firdan 100% araliginda doyisir. 9gor kvant ¢ixima 100%
olarsa bu rezonans liminesensiyast adlanir,

Fotometrik analizo nazaran liminesent analiz metodu
bir ¢ox hallarda yiiksok hassashga malik olurlar. Liiminc-
sent analizin asas xarakteristikasini [otometrik analizlo
muqayisd edak.

Maddani elektromagnit sialart ilo  stialandirdigda
hayacanlanma zamani amolo galon enerjinin bir hissasinin
istilik enerjisina kegmasi ilo yox olur. Ona gora da liimin-
sensiya zamani ayrilan igigin kvant cnerjisi, isigin hay-
acanlanmasindan alinan kvant enerjisindon az olacaqdir.
Basga bir ifads ilo lijming§cnsiya isiglanmada dalga
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uzunlugu spektrinin kigik sahasi xagic, igigin hayacanlan-
masi dalga uzunlugundan boyiik oldugundan hoyacanlan-
ma va liiminesensiya bir birinin istiinii ortirlor. Bu anlayiy
kvant nozariyasindon énca Steks torafindon dyranilmis vo
Steks gaydasi adlanir. Steks qaydasina géra liminensiya
spektri udulma spektrindon forgli olaraq, daha uzun dalga
uzunlugu torafo strtlir (sokil 22).
Bir ¢gox maddaslor
igiin belo spektrlor ay-
y 2 na simmetriyast adla-
nir. Spektrlordo mak-
simumlar  arasindaki
forq steks siirligmosi
adlanir. Steks siiriigmo-
si arasindaki farq no
godar gox olarsa, ig1gin
hayacanlanmasini
asanhgla ayirmagq olar,
Bu iso limincsensiya
stialanmasinin Ol¢iilmo-
sinin  qgargisini alir.
Liminesensiyanin bagsqa qaydalarina gora igigin hayacan-
lanmasinin intensivliyi ilo olan olagosi gox oOnamlidir.
Liiminesensiya zamani gtialanmada amolo golon kvantlarin
miqdart (N;) nisbatinin, udulan kvantlarin migdarina (N,)
olan nisbati kvant ¢iximini verir.

I

nm

Sakil 22, Spektrin udulmasi (1) va
liminesensiyas: (2)

Lakin S Varilov, spektrdon konarda miioyyan edilmig kvant
¢iximinin dalga uzunlugundan asih olmamasini Gyranmiy-
dir. Yoni liminesensiyanin encrji nisbati (E;) isigin udulma
enerjising (E,) olan nisbati kimidir.
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¥ EJ
V=t (3)

Kvant enerjisi igigin tezliyi ilo diiz, dalga uzunlugu ilo iso
tors miitonasibdir.

C

E=hy=1}
y=h-

(4)

h-Plank sabiti, ¢ - isigin siiratidir.

Fliorosensiya metodunun yiiksak intensivliyi onun
asag toyin olunma interval ilo (104%) xarakteriza olunur.
Fliorimetr cihazinin prinsipial sxemi gokil 23-ds verilmis-
dir. Moanbo 1 sialandigda birinei filtirdon (2) kegorok
niimuns olan kiivets (3) golir.

=0

#

2
Q‘N\ £~

.3
Sakil 23. Fliiometr cihazinmn prinsipial sxemi.
1 - ultrabandvsayi siialanma manbayi, 2 birinci igiq filtiri, 3
kivet, 4 - ikinci igiq [iltiri, 5 - fotoelement, 6 - elektron giclondirici, 7
milliamperiometr.

ikinci igiq filtirinds (4) molekulun fliorosensiya ytialanmasi
Iy fotoelementa (5) diigorak, fliorosensiya intensivliyino
miitanasib elektrik signalini amalo gotirir. Bu da elektron
giiclondiricini (6) giiclondirarok milliamperiometrda geyd
olunur.

Fliorimetrik analiz metodu vasitosilo iizvi maddalo-
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rin, vitaminlorin, antibiotiklorin, kompleks birlogmalorinin
va neft moahsullarini an minimum migdarlarini tayin etmok
li¢iin genis tatbig olunur.

Liiminesent analiz metodunda tacriibi islor

Tacriibi islora baglamadan 6nca agagidaki omaliyatlan
yerina yetirmak lazimdir.

a) Liiminesent cihazin tasvir edon molumatlarla tanig
olmagq

b) Goriilon is hagginda oxumagq, reaksiyanin mexa-
nizmi hagqinda mithakima yliritmok.

¢) Standart mahlullara gors ig¢1 mahlullan hazirlamag

d) isiq filtirlorini va kiivetlori laboratoriyada imza
atmagla alib tohvil vermok.

¢) Is yerino yetirildikdon sonra cihazi qapadib iy yeri-
ni saligoya salmagq.

is Nel. 2-naftol-6,8-disulfotursunun tayini
2-naftol-6.8-disulfotursunun anionu pH 9-10 da ul-
trabandvsoyi suallarla hayacanlandigda mavi rongls fluoro-
sensiyaya ugrayir.
SO3H -
OH

80,
0~
(I +300" — XY 44,0
HOS i :
,S

Reaktivlor. 1) 1 mg/ml gatuhglh 2-naftol-6,8-disulfo-

tursusunun natrium duzu

2) 0,1 M gatihgh NaOH

Analizin aparilmasi. Daracoli grafiki qurmaq dgiin 6
adad 100 ml-lik 6l¢i kolbalarinda 0 (fon); 2; 4: 6: 8 va 10
ml 1 mg/ml gatihgl 2-naftol-6,8-disulfotursunun natrium
duzu mahlulu, 4 ml 0,1 M natrium hidroksid mohlullar
tokdiikdan sonra, gangdirmagla distilla suyu ilo cizgiya ki-
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mi durulasdirilir. Fliorimetrin kiivetlorini etalon mohlulla
yaxaladigdan sonra mohlullar seriyasinin intensivliyini 2-3
dofa tokrar etmokls 6lgiiliir. Alinmis ragomlora gora floren-
styanin intensivliyi ilo Ir 2-nattol-6.8-disulfotursunun gatihig
arasinda daracali grafik qurulur.

2-naftol-6,8-disulfotursusundan yoxlama isini 100 ml-
lik olgti kolbasinda alib iizorina 4 ml 0,1M NaOH mohlulu
tokiib distills suyu ila cizgiy » kimi durulasdirilaraq intensiv-
liyi olgilir. Deoracali grafike géra 2-nattol-6,8-disulfo-
tursunun gatihgr tapilir.

Is Ne2. Aliiminiumun 2-oksi-3-naftoy tursusu komplek-
sinin siialanmasi ilo aliiminium toyini.
Aliminium (III) ionu 2-oksi-3 naftoy tursusu ilo pH-in
3 dayarinda kompleks birlosma amals gatiracok, mavi rangli
isigla fliiorosensiya edir. Ligandin 6zii bu miihitds yasil ro-
ngli isiqla fluorosensiyaya ugrayir.
Reaktivlor. 1) 5 mkg/ml gatiigh aliiminiumun
standart mohlulunu hazirlamaq iigiin
250 ml-lik 6l¢ii kolbasinda 0,5930 gr.
KA(SOy4)2 12 H,O duzundan niimuna
¢okib 10 ml 1:1 nisbatinda H,SO, tur-
susunda hall edarak, garigdirmagla dis-
tillo suyu ilo cizgiys kimi durulasdirihr.
2) 10 mkq/ml qatihgh, 2-oksi-3-naftoy
tursusu hazirlamaq tigiin 250 ml-lik
6l¢ili kolbasinda 0,0025 qr CoHoCOOH
tursusundan niimuna ¢okib 10 ml 1 M
NaOH mohlulunda hall edarak qaris-
dirmagla distillo suyu ilo cizgiya kimi
durulasdirilir.
3) Asetat-bufer mohlulu - bir litrlik
6l¢ii kolbasinda 108 ml 1 M CH3;COOH
tursusu vo 100 ml 1 M NaOH mohlulu
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tokdiikdan sonra garigdirmagla distillo
suyu ilo cizgiys kimi durulagdinlir.

Analizin aparilmasi. Doracali grafiki qurmagq tigtin 50-
100 ml-lik 6 adad 6l¢ii kolbalarinda 10 ml asctat bufer
mohlulu, 10 ml 2-oksi-3-naftoy turgusunun natrium duzu
mahlulu va 0 (fon); 2; 5; 10; 15; 20 mkq A" jonu alava edi-
lir. Distilla suyu ilo gangdirmagla cizgiys kimi durulagdiri-
lir. Bir saatdan sonra hazirlanmig mahlullarin intensivliklo-
ri 320-390 nm va 400-520-nin dalga uzunluglarinda olgdliir.
Flitorosensiyanin intensivliyi ilo Iy aliminiumun gatihglan
Ca arasinda doracoli grafik qurulur.

Yoxlama ii¢iin alinmig mahlul 100 ml-lik olgti kolba-
sinda 10 ml asetat bufer mahlulu, 10 ml 2-oksi-3-naftoy
tursusunun natrium duzu mohlulu tokiib gangdirmagla ci-
zgiya kimi distillo suyu ilo durulagdiraraq intensivliyi
Slgiliir. Daracali grafiko gora Al jonunun migdar1 mohlul-
da hesablanir.

Analiz noticalorinin asas metroloji xarakteristikasi.
Statistik xarakteristika

Analizin naticalorini dayarlondirmak figiin tacriibads
slds etdiyimiz empirik ragamlorin paylanmasinin olgtlori
asas rol oynayir. Paylanmanin tezliyi iki kamiyatdon - orta
va sapalonma kamiyotlori ilo verilir. Ciinki, aksar hallarda
orta kamiyatin naticalori giisurlu olur.

Analitik naticalori yalniz orta cobri, hondoasi va ya
mediant tatbig etmoklo hesablamag olur. Verilon problem-
da dlgmolar aparildil zaman bu va ya basqa rogomlarin or-
ta kamiyatlari segilorak, onlarin naticolori miigayiso edilir.

Orta kamiyat. Tutaq ki, Xi, X2, X3,..., Xu ayr1-ayri ko-
miyatlari tacriibada olda edilmiydir. O zaman orta cobri ko-
miyat agagidaki formulla hesablana bilar:
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X, +Xx,+Xx.+..+X nXx
‘Xr_ ! 2 3 "o i

n 1

(1)

Tacriitbada ¢oxlu migdarda 6lgmolorin olmasina ragmon,
orta cobri dlgmalor X oksor hallarda orta komiyata yaxin
olur. Orta cabri va handosi ragamlori bir ne¢d ragomlarin
paylanmasina géra hesablamag olmaz. Yalmz miigayiso
edilon goromlori miigayisa etmaklo orta komiyati hesabla-
magq olar. Umumiyatlo orta kamiyati tapmagq tigiin on azi i
ayr1 olgmolor aparmaq lazim golir. Hesablamada 1so an
agag1 vo ya yuxari 6lgmoalori atmaq olmaz. Clinki, orta ko-
miyat kobud xatalara gotirib gixara bilor.

Median. Olgmalorin naticolorina gora medianin tayini
slds edilon kamiyatlorin nizamlanmasina asason hesablanir.
Yoni, n Olgmalorin segilmasindon xi<x2<xX3<... <Xu sonra
median hesablanir. Dgar n tok ragamdirso, median x siranin
orta garomina borabar, ciit ragamdirss isa siralanmay kamiy-
stlorin hor iki orta kamiyatina barabar hesablanir. Masalon:
n=3 igin ¥ =x,
n=4 ligin X=x,+x,/2
Median x, n>10 oldugu Slgmolorda orta komiyat magbul
sayilmir. Ciinki, biitiin dlgmoalorin hamisindan bir va ya iki
olgmo nazars alinir.

Sapalonma sorhaddi. Har bir dlgiilon komiyatin pay-
lanmasi orta kamiyatin otrafinda sopalanir ki, bu da ro-
gomlorin ikinci xarakteristikast adlanir. Analitik kimyada
sapalanmo sorhaddi tamamilo kvadratlagma xatalarn va ya
standart konara ¢ixma adlanir.

Orta kvadrat xoatalar (standart konara ¢ixma). Orla
kvadrat xatalar agagidaki boraborlikla hesablamag olar:

g =yLf——— (2)
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x, - ayri-ayr 6lgmolorin komiyati, X - biitiin x, 6lgmalari-
nin orta komiyati, n - biitiin 6lgmalorin sayi.

Standart konara ¢ixmani orta komiyato bilmokls nisbi
standart konara ¢ixmani (§,) ala bilarik.

Q
1
=19

(3)

(2) tonlik sopalonmonin élgiisti olub, analizin tasadiifi
xatalarini xarakterizo edorak analitik Kimyada genis istifada
edilir. Orta kvadrat xota uygun komiyyatin on alverisli ya-
xinlagmasidir. Onun kvadrati uygun olaraq (8%) dispersiya
adlanir.

(2) baraborliyin siiratinda kvadratin comi agagida ve-
rilmiy tonlikls hesablanir:

I(x,—%) =Z(x; -2xX+x’)=Zx] - 2% +x° ) = Zx - XZx, +1°

Buradan

o . (Zx,):
Z(x —-x)° =Zx,'——”—— (4)

va ya Zix =) =ix=ni (5)

(4) boraborlik yalniz kigik xotalari, (5) borabarlik iso xatala-
rn bilgisayarda hesablamag tigiin istifada edilir. (2) tonliyin
moaxracinds n-1 kamiyati azad doraconin sayidir. Bu ko-
miyyat [ ilo iyars edilir. Masalon, molibdenin tayininda aga-
gidaki rogomlor alinmuiydir.

0,39 0,40 0,37 0,36 0.37
0,38 0,37 0,39 0,38 0,38
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Molibdenin %-lo orta kvadrat xatalarinin hesablan-
masi olob olunur. Olgmoalorin naticalorini x,=100x-38 for-
mulu il hesablasaq agagidaki rogomlori alarig

+1 +2 -1 -2 -1 Zx=1
0 -1 +1 0 (0 n=10

(4) borabarlikdan kvadratlarin comi tapilir:

5 =2 2 2 2 (—]):
Z(x —-X) =I'+2"+I+.+ 70 = I3

o=~13/9=12

sonra 152 aksina, orta kvadrat xotalar £=9-da 6=0.01% M,
hesablanir.

Fotometrik analizin metodoloji xarakteristikasi

Fotometrik analiz metodunda elementlorin 100%-dan
10-%% gadar olan nisbi migdarlarini toyin etmok lazim galir.
Segilon metodlar gostarilon intervalin migdarini toyin et-
dikdon sonra metroloji: hassashq, tokrarlig, toyin olunma
intervali, doqiglik vo s. xarakteristikalar miiasir cihazlarin
olmast ilo analiz metodlarini avtomatlagdirmaq imkani
dogulur.

Fotometrik analiz metodunda hassasliq maddonin an
minimum migdarinin toyinina asaslanmigdir. Toyinatin mi-
gdan xarakteristikast [UPAK-in nomenklaturasma gora
hossashq sabiti kimi xarakterizo olunur.

Hoassashq sabiti -~ daracoli grafiklo toyin edilon mad-
donin miqdandir. Daracoli grafikin A funksiyasinin komiy-
oti tayinatin C miqdarinin tayinino asaslanmigdir.
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(34) .
S"((T & ©)

Dgor segilmis dalga uzunlugunda yalniz analiz edilon mad-
ds igiq udarsa, o zaman doracali grafikin funksiyas: (6) ba-
raborliya gora diiz xatt amolo gatirar. [sigin osas ganununa
ssasan daracali grafikin birinci funksiyast Esl komiyatino
barabor olacagdir. Fotometrik toyinatda E;l sorti hassasliq
smsali (tangesin meyl etma bucagi) adlanir.

Fotometrik reaksiyalarin hassashg isiq udan birlos-
moanin analitik xarakteristikasi va reaksiyanin aparilma go-
raitina gors miiayyan edilir. Mctodun hossashgi aparilan
reaksiyanin hassashgindan, niimunanin analizo hazirlanma-
sindan, manegilik téradon ionlarin toyin edilon 1ona tasirin-
don, istifads edilon kimyavi reaktivlorin tomizliyindan va .
asthidir. Hossashifi maksimum dorocays gatdirmaq tgiin,
doracali grafikin qurulmasinda optimal soraiti daqiq izlo-
mak lazimdir.

Analizda clementlorin minimum migdarinin (izinin)
toyinin miimkiinliyi asagidaki sarti hoassashigin nozori Xa-
rakteristikasinin hesablanmasinda istifado edilir.

A
Cl)i!‘i. = = ( 7 )
-

raksd

Cuw mohlulda clementin minimal gatiligi, m - toyin
edilon minimum gatiig, me ~ Sendel amsali, a yorti amsal,
Cuin qatihgi hesablamag figiin agagidaki formuldan istifado
cdilir:

Cmm = A / ]:‘ruuk_\ " ( x)

nun

Qgor spcktrofotomclrik olgmolorda Amin = 0,001, Eupaks =
105 va 1=1 sm olarsa, o zaman Cu 1:10% mol/1 olacagdr.
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Mbohlul tabagasinin galinhgint sarti olarag 10 sm gobul et-
sok Cuw asagl salmaq mumkiindiir. Lakin praktikada 1-2
sm qalinhigh kiivetlordan istifads edildiyindan, toyin edilon
rongli birlagmonin molyar udma omsali oksor hallarda
5-104-don ¢ox olmur.

Dksar hassas reaksiyalar tgiin mg 0,01+0,001 mkg/sm?,
yiiksok hassas rongli reaksiyalarda iss mg 0,002+0,003 ara-
sinda dayisir. Beloliklo Sendelin sorti hassashgi, toyin edilon
elementin mikrogramlara migdarinin udulan birlogmays
kegmoasi naticasinda 1 sm? igiglanma 0,001 optiki sixligin
komiyatini gostarir.

2. Analizin doqiqliyi. Fotometrik analizin dogqigliyi
sistematik xoatalarin komiyatlori ilo xarakterizo edilir. 9gor
onlar sistematik xatalarin monasini doyigorsa, analizin na-
ticolori, daha dogrusu bu xatalar ¢ox az olur. Analizin no-
ticalorinin daqigliyini yoxlamaq ii¢iin migdan bilinan stan-
dart nimunalor, standart materiallar vo ya daqiq tarkiba
malik olan etalonlar talob olunur. Tasadiifi xatalan nazor-
don kegirdikda instrumental va analitik sistematik xatalar
farglondirmok lazimdir. Instrumental va analitik sistematik
xatalar asagida verilanlordon asili ola bilar: a) monoxroma-
tik olmayan igsigdan, b) cihazlarin dalga uzunlugu bélgalo-
rinin diizgiin doaracalonmamasindan, ¢) cihazin optiki sixhg
gostaricisinin diizgiin daracalonmamosindon, d) siialanma-
nin seyrak sapalonmosi, istifada olunan cihazlarla rongh
mohlullar fotometrlagdirdikda, onun intensivliya tasirindon
Vo s.

Mosalon, dalga uzunlugunun bélgalorini daracolomok
iigiin standart matcriallarin seriyalart tatbiq edilir. Sistemi-
tik xatalarin asasini isa analitik xatalar togkil edilir. Bu da
toyin edilon ¢lementin mikrogram migdarinin tayin edilmo-
sindo negativ va pozitiv naticalar vero bilor. Praktikada
analizin sistematik xatalan, standart alava etma mctodun-
dan va ya tayin edilon elementin malum qatiligh niimunolo-
rindon istifads etmaklo aradan galdirila bilor.
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3. Inamh sorhoddin hesablanmasi. Inaml sorhod
{imumi halda analitik tocritbads aldigimiz ragamlorin no-
ticalarinin dogru olmasini siibut edir. Ona goro do inamh
sarhaddin hesablanmasinda t paylanmasindan yararlana-
raq, normal paylanmada qatiligi nazors almaq lazimdir.
inaml sarhaddin orta kamiyatini x (1) boraboarliyi ilo ana-
loji olaraq orta kamiyati hesablamaq iigiin istifads edilir.

g ol W S 9)

Bela halda olava olarag P gergokliyini segmoak lazimdir.
T(P, ) komiyatlarini cadval 7-don gotiirmok lazimdir.

Cadval 7
t paylanmasi kamiyatinin P gercakliyi vo f asilihg
f P

0,75 (0,90 0,95 0,98 0,99
1 241 6.31 127 31.82 63.7
2 1.60 292 430 6.97 9.92
3 1.42 235 318 4.54 5.84
4 1.34 2.13 2.78 375 4.60
5 1.30 2.01 2.57 337 4.03
6 1.27 1.97 245 3.14 3.7
i 1.25 1.89 2.36 3.00 3.50
8 1.24 1.86 R | 2.90 3.36
9 1.23 1.83 2.26 2.82 3.25
10 1.22 1.81 2.23 2.76 3.17
1l 1.21 1.80 220 2.72 311
e 1.15 1.64 1.96 2.33 258

(9) tonliklo hesablanan inamli sarhad paralel toyinatin say-
larindan asihidir. P gergokliyi olan inamli sarhad analizin
naticaloring xotalarin olmasi barads xabardarhqg edir. Ax
inamli sorhoddi hesablanmiy komiyotin xatasinin hansi ger-
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¢oklikla gostarilmasini tomin edir. Lakin o, xiisusi analizin
xiisusi xotalarini xarakterizo etmir. Ola bilsin ki, bazi ko-
miyatlor A¥ inaml sarhadda nishatan gox xotalar verdiyin-
don a=1-P oldugundan, inamli sorhaddin rogomlori hor
zaman P gerg¢akliyi ilo hesablanacagdir. Adaton inamh sor-
haddi hesablamaq tg¢tin P=0,95 komiystlorindon istifado
edilir. Bazi daxili téramali ragamlor tigtin P=0,90- komiyat-
lari kifayat edir. Ancaq yiiksak 6nomli analizlorda ~ formo-
koloji analizds P=0,99 kamiyyatlorindon istifada edilir.

Yuxarida verilonlorin hamisinin naticalori metroloji
xarakteristikani ifads edir. Ancaq unutmaq olmaz ki, ana-
lizin asas metroloji xarakteristikasi tokrarhq, doqiglik, mi-
nimum gatilifin tayini va s. olmagla yanas: cihazlarin met-
roloji dagigliyindoan, istifads olunan &lgii kolbalarinin, pi-
petlarin, burerlorin vo analitik tarozinin daqigliyindon, isti-
fade olunan kimyavi reaktivlorin keyfiyystindon, analiz
olunan niimunanin tabiatindan do asilidir.
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