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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-

10



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,



