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1 FOSIL

1 islonmis sulfat tursusunda tursunun
miqdarimn tayini

Tasyinat analiz olunan moahsulun galsvi mohlulu ils titirlonmasi-
no osaslanir.

1.1. Tayinat iiciin lazuim olan kimyavi reaktiviar va gablar
500 ml hacmli 6l¢ii kolbas:

50 ml hocmli pipet

250-300 ml hacmli konusvari kolba

I n natrium hidroksid mohlulu

1% fenolftaleinin spirtli moahlulu (indigator)

YVVVVY

1.2. Tayinatin gedisi

Texniki torozids 10 qrama yaxin analiz olunan moshsulu ¢akir-
lor, sonra dlgii kolbasina tokarak cizgiys qadar distills suyu ilo duru-
lagdirib, digqatle qarigdirirlar. Konusvari kolbaya pipet ilo 50 ml
durulagmis tursudan tokiib, S0 ml distills suyu va bir ne¢s damci fe-
nolftalein slavs edirlor vo 1 n natrium hidroksidls ¢ahray: rang ali-
nana gadar titirlayirlor.

Sulfat tursusunun miqdarmi ¢aki %-lo (X) asagidaki diisturla
hesablayirlar.

_a-£-0,049-500-100 a- f-49

X
q q
Burada;
a - titrlomays sarf olunan I n N natrium hidroksid mohlulunun hacmi,
ml.

[ - 1n natrium hidroksidin faktoru
q - analiz iiciin gotiiriilon turgunun ¢akisi, gram.
0,049 ~ dogig 1 n golovi mohlulunun Iml —5 uygun sulfat tursusunun
migdari,qram.

Tayinata sarf olunan vaxt 10+15 daqiqga.
Yol verilan xata 0,5%.



2. Natrium hidroksid mohlullarinda natrium
bidroksidin migdarinn tayini

Tayin olunan mohsulun analizi fenolftaleinin istiraki ilo tursu
mohlulunun titirlonmasine ssaslanir.

2.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyovi reaktiviar va gablar
» 200-250 ml hocmli konusvari kolba
» 1 n xlorid va ya sulfat tursusu mohlulu
»  1%-li fenolftaleinin spirtds mohlulu

2.2. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbada texniki torazi ils 0,01-0,02 gram dagiglikla
5 gram analiz olunan niimunani ¢akirlor, 30 ml distills suyu, bir ne-
¢a damci fenolftalein slavas edirlor vo 1 n tursu mohlulu ils rang ita-
no gador titirlayirler. Natrium hidroksidin migdarini, ¢oki %-la (X)
asagidaka diisturla hesablayirlar:

X = a-f-0,040-100 a-f-4
q q

burada: :

a - titrlamaya sarf olunmus In turgunun migdar:, ml
[ - In tursunun faktoru

q - analiz olunan mahlulun migdari

0,040 - daqig In tursu mohlulunun Imi-> uygun natrium hidroksidin
migdari, gram.

Tayinata sarf olunan vaxt — 10 dagigay» yaxin.
Yol verilan xata:

1) 5%-s gadar olduqda-0,2%

2) 5-dan 20%-don olduqda - 0,3%

3) 20%-dan yuxar1 olduqda — 0,5%

3. Hipoxlorid mahlulunun analizi

Hipoxlorid mohlulunda faal xlorun miqdan yodometrik iisulla
(2), galovinin migdan titirlama (b) ils tayin olunur.
Aktiv xlorun hipoxlorid mohlullarinda yodometrik toyini
agagidaki reaksiyalara ssaslanir:
NaOCI+H;S04+2KJ = NaCl+K;SO4+H,0+];
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J2+2NayS:03= 2NaJ + Na,S40¢

3.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktivlar va qablar
»250 ml hacli konusvari kolba
» 10 ml hacmli pipet
»10%-li kalium yod moahlulu
>0,1 n sulfat tursusu mshlulu
»0,1 n hiposulfit mshlulu
» 1%-li nisasta mohlulu (indigator)

3.2. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbadak: 50 ml distilla suyuna biiretden daqiq miq-
darda 0,1 n tursu mohlulu (hipoxloritds feal xlorun miqdarindan
asili olaraq 40-dan 80 —dok ml) vo 10 ml kalium yod mohlulu slavs
edib kolbani tixacla baglayib 0,01-0,02qram daqiqliyi ilo texniki
torazida gakirlar. Sonra kolbaya 1,5+2,0 qram analiz olunan hipox-
lorid mahlulu olave edib va tixacla baglayib, yena de ¢okirlar. Ayril-
mus yodu 0,1n hiposulfit mahlulu ils agiq sar1 ranga gador titirlayir-
lor. Sonra 1-2 ml nigasta mohlulu slavo edarak titirlomoni nigastanin
slavasindan alinan goy rang itens kimi, davam etdirirlor.

a) Aktiv xlorun miqdarni ¢goki %-lo (X) asagidaki diisturla he-
sablayirlar.
_a-f-0,00355-10 _a- f-0,00355

X
q q
burada:
a - aynlan yodun titrlamassina sarf olunan 0,In hiposulfit
mahlulunun migdari, ml
f - 0,1n hiposulfit mahlubunun faktoru
q - hipoxlorit mahlulunun ¢akisi, qram

0,00355 - daqiq 0,1 nw hiposulfit mahlulunun Imi-a2 uygun olan xlorun
miqdari, gram.

Tayinata sorf olunan vaxt: 10+15 daqiqs.

Yol verilon xata: 0,3%.

b) Azad gslavinin tayini faal xlorun tayininds slavs olunan sul-
fat tursusu gqaligmimn titrlomasinas asaslanir.



3.3. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivisr va qablar:
» 0,1n natrium hidroksid moahlulu
»  0,1%-li metiloranj mohlulu

3.4. Tayinatin gedisi
Xloru tayin etdikdan sonra mshlula 1-2 damci metiloranj
mohlulu olava edarak 0,1n galovi mohlulu ilo rongin ¢ohrayidan sa-
riya kegana qadar titrlayirlar.
Azad qolovinin miqdar: ¢oki %-la (y) asagidaki diisturla
hesablayirlar:

_a-fi~(a,-f,—a- [)-0,0040-100

y (2)
q
burada:

a, —aktiv xlorun tayini digiin gotiirilmis 0,1n tursu mohlulunun
migdari,ml

i —0.1n tursu mahlulunun faktoru

a, ~ alava olunmug tursunun qaligimn neytrallasmasina sorf
olunan 0,In galavi mahlulunun migdari, mi

f - 0, 1n tursu mahlulunun migdar

0,004 - 0,1n tursu maklulunun 1 ml uygun olan natrivm hidroksidin
migdar1, gram.

Qalan isarolsr diistur 1-ds oldugu kimidir
Tayins sorf olunan vaxt: 54 deqigs.
Yol verilon xata: 0,5%.

4. Emilqatorlu tursunun tursulugunun tayini

Emilgatorlu tursunun tugulugu gslavi mohlulla titrlomakls tayin
edilir va 10 gram analiz olunan mehsulun neytrallagmasina sorf
olunan 1n golovi mehlulunun millilitrle ifads olunur (tursunun
«titri» adlandirlir).



4.1. Tayinat iigiin lazsm olan kimyavi reaktivlor va gablar
»200-250ml hocmli konusvari kolba
> Etil efiri
» 1n natrium oksid mahlulu
» 1%-li fenolftaleinin spirtli mahlulu

4.2. Tayinatin gedisi

Analitik terozids (0,001 qram daqiqliyi ilo) konusvari kolbada
1,5+2 gram analiz olunan niimunsni ¢akib 100ml distillo suyu slava
edirlor vo kolbanin igindaskini, emilgatorlu tursu suda hsll olunana
qadar qizdirirlar. Kopiiyl dagitmaq tgiin bir nego ml etil efiri alavas
edirler, sonra bir ne¢o damci fenolftalein mshlulu slavs edib ¢ahrayi
rang alinana gadar 1n gslovi mahlulu ils titirlayirlar.

Emilqatorlu turgunun tursulugunu (titrini) asagidak: diisturla
hesablayirlar:

y=4 f-100
q

burada:

x - 10 gram analiz olunan turgunun neytrallagsmasina lazim olan In
natrium hidroksid mahlulunun migdar:, ml.

a titrlamaya sarf olunmus In natrivm  hidroksid mahlulunun

migdari,ml.
[ - Inqalavi mahlulunun faktoru
q - niimunanin ¢okisi ,qgram

Analizs sorf olunan vaxt: 1015 daqgiga.
Yol verilon xata: 0,7ml/ 10 gram.

5. Emilqator mahlulunda natrium xloridin tayini

Toyin olunan emilqator moshlulunu cive nitrat mohlulu ils
titirlamasinden ibarstdir, indigator kimi difenilkarbazon ya difeni-
karbazid-an istifads olunur. Reaksiya asagidaki tenltys uygun gedir.

2NaCl+Hg(NOs), — HgCl+2NaNO;

5.1. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivisr va qablar
» 200-250 m! hacmli konusvari kolbalar
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100ml hacmii 6l¢ii silindiri

0,In civa nitrat moahluiu

1%-li difenilkarbazon yaxud difenilkarzidin spirtli mshlulu
0,1n nitrat tursusu mohlulu

YV VVYV

5.2.Tayinatin gedigi

Texniki torozido konusvari kolbada S qrama yaxin emilgator
moahlulu (quzdirtlmig) ¢akib, 100 ml distills suyu slavs edib, nitrat
tursusu mohlulu ilo titirleyirlar, 3-4 damai indigator slava edirler.
Niimune ¢okisi holl oldugdan sonra kolbanin igindakini 0,In cive
nitrat mohlulu ilo rengin saridan yasamons doyigone gadar titir-
layirlor.

Hesabat1 agagidaki diisturla aparirlar.

X = a-f-0,00585-100 a-f-0,585

q q

burada;
X - natrium xloridin migdari, ¢aki %o-la;
a - mimuna ¢akisinin titirlamasing sorf olunan 0,.1n civs nitrat
mahlulunun migdary, mi;
S -0.1n civo nitrat mahlulunun faktoru,
0,00585 - daqiq 0.1n civa nitrat mahlulunun 1 mi-no ekvivalent olan
natrium xloridin migdar1 (0,00746-KCl tayininda };
g - emilgator nimunasinin ¢akisi, gram;
Analizs sorf olunan vaxt:15+20 degiqge

Qeyd: Nekalin toyininde ayrilan putadaki duzlarin ¢okiin-
tiistindon natrium xloridi tayin etmsk olar.

6. Emilqator mohlulunda domirin tayini

Usul nekahn mineral iisullarla pargalanmasina, butil spirtinde
ekstraksiya ila yuxari tabagenin (organikanin) kenarlagdirilmasina
V9 su tabagasinds domirin (Fet++) kalorimetrik toyinins ssaslanir.

6.1. Tayin iigiin lazim-olan kimyavi veaktivlor va qablar:
» 100-150 ml hacmli kimyavi stokanlar
» 10 va 50 ml hocmli dl¢ii silindirleri
» 75-100 ml hacmli ayiric1 qif



100 ml hacmli 6lgii kolbasi

10 ml hacmli pipet

Nitrat tursusu (xiisusi ¢okisi 1,32 q/sm?)

xlorid tursusu (xiisusi gokisi 1,19 g/sm?)

Butil spirti (113-120°C fraksiyasi)

15% -li ammonium rodanid

I ml-nin tarkibinds 0,0001 gram damir olan, demir ammonium

zayinin standart mashiulu
0,864 gram domir ammonium zoyini (NH4):SO4Fex(SO04)s -
24H,0 1 litr suda hall edirlor vo 4 ml qat1 sulfat tursusu ilo tursu-
lagdirib, mahlulda olan domirin qatiligini ¢aki fisulu ils tayin edirler.
Bu moahlulun 10ml-ns 100 ml gador distillo suyu ilo durulagdirirlar
vo taorkibinds domirin migdart1 molum olan mshlul alirlar
(=~0,000001 g/ml). Mahluldan yalmz hazirlanan giinds istifads olu-
na biler.

VVVVVVYY

6.2. Tayinatin gedigi

Texniki torazido stokanda 5 grama yaxin 60°C-ys qader qizdiril-
mis emilqator niimunssi ¢akirler, ona 10 ml xlorid tursusu, 1 ml
nitrat tursusu vo 10 ml distills suyu slavs edirlor. Stekanm iginda-
kini 5 daqiga qaynadib, soyudurlar. 10 ml butil spirti slavs edib
aywrict qifa kegirirlar, 1 daqiqs arzinda qangdirirlar.

Tam tabagslasdikden sonra asagidaki su tobaqesini 100 ml-lik
ol¢ti kolbasina bosaldirlar, yuxaridaki tabageni bir defa distills suyu
ils yuyub, asas mahlula alavs edirlor. Kolbadaki mohlulu distillo su-
yu ilo cizgiys qadar durulagdirirlar ve yaxsica garigdirirlar. 50 ml
hocmli 6l¢li silindirine pipet ilo 10 ml alinan mshluldan tokirlar,
10 ml ammonium rodanid, 10 ml butil spirti vo 9 ml distills suyu,
Iml xlorid tursusu, 2-3 damci nitrat tursusu, 10 ml ammonium
rodanid ‘moahlulu slava edarak, tixacla baglayib garigdirirlar. Sonra
biiretdsn har iki silindira ranglori barabarlogdirarak tarkibinds damir
olan standart mshlulu slavs edirlar.

Damirin miqdarmni, ¢oki %-lo agagidaki disturla hesablayirlar.

X=a~k-100-10

q

Burada:
a - ikinci silindirds alava olunmusy standart mahlulun migdan, mi;
k  -Iml standart mahlulun tankibinda olan damirin migdar, gram,
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g - emilgator niimunasinin ¢akisi, gram,

Tayina sorf olunan vaxt: 40+45 dagiga
Yol verilon xota: 1) 0,005% oidugda -0,001%
2) 0,005% artiq oldugda - 0,002%

6.3. Qeyd:

Emilqator mohlulundan domiri kézertmakls ayirmaq olar.
Bunun iiglin 5 qram emilgator niimunasini ¢ini putada quruyana
godor qum hamaminda buxarlandiririar, qaligi tiind renge
boyanmig zarraciklor tam itons kimi mufel sobasinda kozordirler,
soyuduqdan sonra 3-4 ml xlorid tursusu ve 1-2 ml nitrat turgusu
oslava edib, putani gapaqla drtiib, ¢okiintii tam holl olana qoadar su
hamaminda qizdirirlar. Bundan sonra mshlulu 100 m!-li 6l¢ti kolba-
sina kegirib, distillo suyu ila 100ml-s qadsr durulasdiririar, garisdi-
rirlar vo yuxarida gosterilon kimi demirin miqdarmi kolometrik
tayin edirlar (butil spirtini alavs etmamok da olar).

7. Emilgator mohlulunda nekaln va duzlarn tayini

Usul nekalinin butanolla ¢ixardilmasina ve vakkum altinda
sonraki qovulmasina esaslanir; emilgator mehlulunda olan duzlar
(natrium sulfat vo natrium xlorid) butanolda hali olunmurlar ve
stiziilorok ayirirlar.

7.1. Tayinat iiciin lazxm olan kimyavi reaktivlar va qablar

» 0,5 litr hacmli siise qab;

» Bir Litr hacmli siiso qabli ya kiiragikli soyuducu;

» Cihaz borusunun hor iki ucu asag: ayilmis vo onlara sliflonmis
kolbalardan; yuxari ucuna - 500ml, asagi ucuna-150 ml
hacmli (kolba gebuledici), 0,5m uzunlugu olan soyuducu-dan
ibaratdir; soyuducu borusunun 6tiirmssi nasosla birlosib;

1 litr hacmli Bunzen sliga gab
N2 voN3 masamoli giigs dibli qif
250 mi hocmli 6lgii kolbasi

25 va 50 ml hacmli pipet

80-10 ml ¢ini puta

Tomiz butanol

VVVVVY
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7.2. Tayinatin gedigi

Analiz {igin niimuns gotiiriilmemis, oks soyuducu qoyulmus
kolbada yaxud siiso qabda emilgator mshlulunu ¢okiintii tam hall
olunana gader su hamaminda qizdirirlar.

0,01 gram doqiqlikls ¢okilmis cihazin kolbasmna (500 ml-li)
150+200 ml butanol tokiib yenidan ¢akirlar. Sonra pipetka ilo 25 ml
ihq emilgator mehlulu slavs edirlor, yens do ¢okib analiz {igiin gtii-
riilmiis niimunsnin ¢okisini hesablayirlar. Kolbaya yens 50+100 ml
butanol slavs edib, qovma cihazina qosurlar va su hamammmn qiz-
diricisini va su sirnaglt nasosu igs salirlar. Bitiin suyu ve butanolun
osas kiitlasini azetrop qarisiq halnda qovurlar. Duzlarm ¢okiintiist
ilo qalan butanolu vakkum altinda, tixacina taxilmis masamsli siige
dibli qifdan, quru Bunzen gligo qabma siiziirler. Kolbani va qifdak:
¢okiintiinii butanolla yuyub, butanol filtiratina slavs edirlor. Kol-
banmn divarlarinda galan duzu distille suyunda hall edib, ¢okiintii
olan va gabaqcadan bagsqa Bunzen siisa gabina qoyulmus (su
filtirats tigiin) qifa kegirirlor. Cokiintiinii tam holl etmok ii¢tin onu bir
nega dofa distills suyu ils yuyurlar va filtirat: eyni giige gaba yigirlar.

Sonra butanol filtiratinda nekalin miqdarim, su filtiratinda iss
duzun migdarint tayin edirlar.

Butanol filtiratint yeniden govucu kolbaya bosaldib, cithaza qo-
surlar vo butanolu qovurlar. Biitiin butanol govulduqdan sonra ¢6-
kiinti olan kolbani cihazdan ayirib, Bunzen siiso gab vasitasi ilo onu
su sirimh nasosa qosarag, qaynar su hamaminda vakuum altinda 1
saat saxlayirlar. Sonra toqriban quru ¢6kiintii ile kolban: 115+1200C

1 saat quruducu skafda saxlayirlar, soyudurlar va gokirlr.
Nekalin migdarim ¢oki %-la (X)asagidaki diisturla hesablayir.

Y= a-100 )

Burada;
a - kolbada ¢ékiintiiniin migdari, gram;
q - analiz olunan niimunanin ¢akisi, gram;

Su filtiratini giiso qabdan 250ml hocmli 6l¢ii kolbasma kegirirler
va 250 ml hacmo gador distills suyu ils durulagdiririar.

Texniki torozide ¢okilmiy ¢ini putaya pipet ilo 50 ml alinan
moshluldan tokiib,180-2000C qoder quzdirilmus quruducu skafa qo-
yurlar. Biitiin su buxarlandigdan sonra ¢okiinti ilo putant soyu-
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durlar vo 0,01gram daqigliyi ilo ¢akirlor va ¢okiintiiniin ¢akisino gors
duzlarin miqdarin ¢oki %-lo (y) asagidaku diisturla hesablayirlar:
y= a-5-100

@
: q
burada;
a - ¢okiintiiniin ¢akisi, qgram;
g - emilqator mahlulunun ¢akisi, gram;

Tayins sorf olunan vaxt: 4 saata yaxin olur.
Yol verilon xota: nekal li¢lin-2%-o qador; duzlar iciin ~ 0,5%
goedar olur.

7.3. Qeyd:

Texniki butanolla isladikda yoxlayici tacriibs aparirlar. Yox-
layic1 tocriilba mohsullarin toyininda butanolda govulmayanlarin
miqdarim toyin etmsk tiglin aparilir vo sonra onlara gére emilgator
mohlulunun analizina diizalis verilir.

8. Emilgator mohlulunda va lateksda sarbast
birlagmis galovinin toyini

Sorbost vo birlogsmis qolovini tursu mohlulu ile titrloms noti-
cosinds toyin edilir, belo ki, fenoftaleinin istiraki ilo sorbast ve
birlesmis (karbonatlar) gelavinin comi titirlonir.

8.1. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar
250-300 ml hacmli konusvari kolba

10 vo 50 ml hocmli pipetlor

0,1 n sulfat va xlorid tursusu

1%-1i fenolftaleinin spirtli mohlulu va 0,1%-li metiloranj
mshlulu.

YVVYVY

8.2. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbaya lazim olan migdarda niimunoni daxil
edirlar (emilgator mohlulunun analizinds -10 ml, lateks analizinds -
100ml), bir ne¢s damci fenoftalein olave edorak rong itons qoadar
0,In tursu mohlulu ilo titrlayirler. Indiqatoru damci-damct alave
edorak titirlomanin sonunu tayin edirler: agar damae diigdiiyii yerds
¢ohrayr rong alinmursa, titrlomeni qurtarilmis hesab etmok olar.

12



Sonra mshlula 2-3 damci metiloranj mohlulu slavs edirlar ve eyni
tursu mohlulu ils ¢shrayr rong alinana kimi titrlomeni davam et-
dirirler. Indiqator damcis: diisdityii yerds ¢shray: rong ahindiqda,
titrlomoani qurtarirlar.

Emilgator moahlulunda sorbast gelovinin migdarini fenolfta-
leinin igtiraki ilo 10 ml mahsulun titrlomasina sarf olunan dsqiq 0,1n
tursu mohlulunun miqdan ilo ifads edirlor, birlogsmis galsvini isa
metiloranjin igtirak: ila titirlomays sorf olunmus tursunun migdar:
ils ifads edirlar.

Lateksds sarbast galavinin migdari fenolftaleinin istiraki ila 100
ml yaxud lateksin titirlomssins sarf olunan dsqiq 0,In tursu
moahlulunun miqgdar: ile ve imumi qalavinin (sarbast va birlogmis)
miqdar1 fenolftalein vo metiloranjin istiraki ilo titrlomoys sarf
olunan doagiq 0,1n tursu mahlulunun migdari ils xarakterizs edilir.

Tayins sarf olunan vaxt -10 daqigs olur.

9. Paratoluidinin istiraki ilo nekalinin tayini

Usul dibutilnaftalinsulfotursunun natrium duzunun xlorid tur-
sulu paratoluidinls garsiiglt tasirine ssaslamir. Bunun naticasinde
alinan mohsul (aminosulfon tursunun duzu) dérdxlorlu karbonla
¢ixardilir va krezol-rotun (indigator) istiraki ils natrium hidroksid
moahlulu ils titirlonir. '

9.1. Tayinat iigiin lazum olan kimyavi reaktivlsr va qablar:
> 200-250 mi hacmli ayiric1 qif

» 25 va 50 ml hacmli 6l¢ii kolbalar:

> 15 ml hacmli biikslar

> Etil spirti, rektifikat

» Dérdxlorlu karbon

> 3% -li xloridturgulu paratoluidinin sulu mahlulu

» 0,1n natrium hidroksid mahlulu

»  1%-li krezol-rotun 20% -li spirtli mshlulu

9.2. Tayinatin gedigi

Bir qadar nekalr biiksa yerlogdirirlor vo homin biiksa siiso ¢u-
bugu (sgar nekal 6zliiliidiirse) ya borucugu (sgor nekalin durudursa)
qoyub onlar1 birgo analitik torazido ¢akirlor. Sonra nekalin bir
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hissasini (2,0 qram) ayirici qifa kegirirlor va biiksii yenidan ¢okir-
lor.1ci va 2-ci ¢okilor arasinda forqs gbro nekalnin ¢okisini
hesablayirlar. Sonra ayiric1 gifa 50 ml 3%-li xlorid tursulu parato-
luidin moshhulu vs 25 mil dérdxlorlu karbon slavs edib, qifi tixacla
baglayirlar. Nekalim tam hoall etmok iigiin S daqige calxalayirlar.
Tabagalogdikdon sonra (1-2 dagiqo), asagidaki tabagani i¢inds 50 ml
etil spirti olan konusvari kolbaya bosaldirlar. Takrar ekstraksiyani
doérd xlorlu karbonun yeni hissasini (25ml) eyni ils aparirlar va agagi
tobagani kolbaya bosaldirlar.

Kolbanin i¢indakini -2 dameci krezol-rot mohlulu alava etmakla
0,In golovi mshlulu ilo zsif yasomon rongi amsolo golons kimi
titirlayirlor.

Hesabati asagidaki diisturla aparnirlar:
a-f-0,0342-100 a-f-3,42

X =
q q
Burada:
X - dibutilnaftalinsulfanatrium duzunun migdari, ¢oki %-i;
a - titirlamaya sarf olunan In natrium hidroksid mahlulunun
migdari, mi,
f - 0,1n natrium hidroksidin faktoru;

0,0342 - 0,In galavi mahlulunun 1 mi-n> uygun olan dibutilnaf-
talinsulfonatrium duzunun migdar, qgramla;
q - nekalimin ¢akisi, gramla.

Tayina sarf olunan vaxt:30 daqiqa olur.
Yol verilan xata: 0,5%.

9.3. Qeyd:

1. Xlorid tursulu paratoluidini, efirds doymus paratoluidin
mohluluna gat1 xlorid turgusu slavs etmoklo hazirlayirlar. Bunun
ticin 200-250 m! hacmli kimysvi stokana 20 qram paratoluidin
¢okirlor vo tizorine doymus mohlul alinana qadar etil efiri slava
edirlor. Mahlulla stokani buzlu suya qoyurlar vo damci-damei gats
xlorid tursusu alava edirlar, bu zaman stakanda ¢okiintii omalo galir.

Cokmonin sona ¢atmasini damci niimunssi ils yoxlayirlar. Siige-
nin iizorina bir damci efir mohlulu v bir damci tursu tékiirlar, sagar
¢okiintii smals galmayirsa reaksiyani sona ¢atmis hesab etmok olar.
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Sonra stokanin igindokini Biixner qifina kegirirlor, 2-3 dafs efirlo
yuyub, havada qurudurlar.

2. Hazirlanmig 3%-li xlorid tursulu paratoluidin mehlulunun
tursulugunu yoxlayici tacritbs aparmagla toayin edirlor. Bunun iigiin
stiziilmiiy mahlulun 50 ml-ni ayinc: qifa tékiirlar vo 25 ml dérdxlorin
karbon slavs edirlor vo 2-3 daqigs galxalayirlar. Tebagslosdikden
sonra agagl tobagoni iginds 50 ml spirt olan konusvari kolbaya
bosaldirlar va krezol-rotun istiraki ils 0,1 galovi mahlulu ils titir-
loyirlor. Titirlomays sarf olunan galovinin miqdar analizds neka-
Inmin miqdarmi hesablanmasinda diizalig kimi nszars alnmAldir.

10. Divinil psevdobutilen qarisiglarinda gahgn toyini

Toyinat mohsulun yiingiil gaynayan hissasinin (divinilin va
psevdobutilenin) buxarlanmasindan va qaligin 20°C- da ¢okilmosin-
don ibaratdir.

10.1. Tayinata lazim olan kimyavi reaktvlar va qablar

1. Dibi uzadilmig gqab 20 ml hacmli sinaq siigesi gorniislii 100
ml-a darscalonmis: enli hissanin daraco giymoti 5-10ml, ensiz hissani
182 0,2ml.

2. Hiindurliyii 20-22 sm batareyal stokan.

Tsmiz quru gaba bir nega kigik 6lgiilii masamsli material (61
¢iilori Imm?3) qoyub, tixacla baglayirlar vo -13; -15°C goadoar soyu-
durlar. Sonra sifon vasitasi ila yuxarndaki cizgiys gadar (100ml)
annaliz olunan niimunani tékiirlar va hacmi 6lgarkan soyuducu qga-
risigin temperaturunu qeyd edirlor. Sonra gabi soyuducu qargi-
gindan g¢ixarib, igina buzlu su garisig: tokilmis batareyali stakana
goyurlar (0°C), soyuducu qarigigin saviyyasi qabda olan niimunanin
soviyyasindan yuxari olmalidir.

Yiingil qaynayan maddalorin asas hissasi tez buxarlanir. Tad-
ricon hamamm temperaturunu +20°C gatdirirlar va bu tempe-
raturda qaynama qurtardiqdan sonra, 5 daqigs saxlayirlar va sonra
¢okiintii ilo gab1 analiz iigiin niimuns hacmini gétirarken temperatur
~ eyni olan soyuducu gansigina kegirirlor. 10 dagigadan sonra qaligin
hocmini 6lgiirlar.

Toyino sarf olunan vaxt: 1 saat olur.

Yol verilon xsta: 1. 1%-a2 gadar olduqda0,1%.

2. 1+2%-~a gadar olduqda0,2%
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3. 2%-~don yuxar: olduqda0,4%

11. Divinil va psevdobutilenda az miqdarda olan misin tayini

Usul mis duzlarnin natrium-dietilditiokarbamatin sulu mshlulu
ilo qarstligl tasirindon sari rongin almmasina osaslanir. Alinan ran-
gin mtenswhy1 torkibinds miioyyan godor mis olan standart
mahluiun rangi ilo miigayiss olunur.

11.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:

1. Tazyiglo yoxlamulmig, kranh tixacla bagh v iizorinds 100ml
hacms uygun nigani olan 250-300ml hacmli butulka yaxud sligo qab
Qalin pargadan kisa
100 ml hacmli 6l¢ii silindiri va 10 ml hocmli pipetka
Ayria giflar (2 adad)

10-20 ml hacmli Qener kolorimetrik silindirlari (2 adsd)

Qat sulfat tursusu

10 % ammonyak mahlulu

Izoamil spirti

0,1 %-li natriumdietilditiokarbamat mohlulu

10 Missulfatin standart mshiulu, 1 m] —ds misin migdari 0,1mq

0,3928 gram CuSO45H:,0 1 fitrlik 6l¢ii kolbasinda distilla suyu
ila hall edib, hacmi 1 litre catdirirlar, mahlulu ayda 1 dafs hazir-
layirlar. Kalorimetrla dlgmok iigiin mahlulu 10 dafs durulagdiririar

(torkibinds 0,02 mg/ml mis) va bu mohluldan 3-4 giin istifads oluna
bilar.

O WAL AW

11.2. Natriumdietilditikarbamatin hazirlanmasi

0,5 2itr hocmli yumrudibli kolbaya 20 qram tiuram «E», 30 ml
benzol va 200 ml 10 %-li natrium hidroksid moahlulu tokiib, gans-
dirici taxilmis soyuducuya birlagdirirlor. 8 saat orzinds qarigdiraraq
garisigl gaynayan su hamaminda qizdirirlar.Vaxt basa c¢atdigdan
sonra, kolbanin igindokini ayiric1 qifa bosaldirlar, asag: tobaqani
yenidan yumrudibli kolbaya siiziib, kran taxilmis tixacla bagla-
yirlar. Kolbani kran vasitasi ils su sirnagli nasosa birlogdirib gayna-
yan su hamamunda qizdiraraqg biitiin suyu qovurlar. Alinan duzu az
miqdarda isti suda 2-3 dafs yenidan kristallagdirirlar vo vakuum-
eksikatorunda qurudurlar.
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11.3. Tayinatin gedisi
Buzlu suda soyudulmus butulkaya sifon vasitesi ila 100 ml
(cizgiys qodar) -15°C godor soyudulmus karbohidrogen niimunasi
gotiiriirlor. Butulkaya darhal svvalcadan 6l¢lilmiis va 2+4%C gadoar
soyudulmus distills suyu slava edirlor vo kranl tixacla kip bagla-
. yirlar (daxil olan su donmur).
S Butulkani kissys yerlosdirib, 3 daqiga saxlayirlar, kram azca
',b\agaraq karbohidrogen buxarlarimn tazyiqini azaldirlar, butulkans
\i?cevirirlgr va asagidaki su tobaqoesini ayirici qifa siiziirlor. Butulkada
qalan karbohidrogenlsra 5 ml su slavs edirlar, tixacla baglayib, bir
>daqige garigdirirlar v tazyiqi azalandan sonra su tobagssini ayirict
> qifa bosaldirlar.

Qifda olan su taboagasins pipet ilo 3 ml 10%-li ammonyak moh-
lulu slava edirlar, sonra qifa 1+1,5 ml natriumdietilditi-karbamat
mohlulu slavo edib g¢alxalayirlar: mis oldugda mohlul san rongs
boyanir. Bu halda qifa biiretkadan 30 ml izoamil spirti slave edib,
kolbanin igindakini 3 daqigs ¢alxalayib, toboagolosms iiglin saxla-
yirlar. Sonra asag1 tobagani siiziirler, boyanmis yuxarn tobaganin 10
va ya 20ml-ni Qener silindirina kegirib standart mohlulun rangi ils
miigayiss edirlor, bu iki silindirlori rengler eyni olana gadar, axirin-
cidan mshlulu bosaldirlar vo silindirds qalan standart mshlulun
hocmini 6lgiirler. Kalorimetrlogma iigiin terkibinds miisyysn mig-
darda mis olan standart mohlulu tadqiq olunan mohlulla eyni za-
manda hazirlayirlar. Bunun iigiin qifa pipet ya mikrobiiret ila 5 ml
duruldulmus mis mshlulu (0,01 mg/ml) va 10 ml distills suyu tokiib,
sonra yuxarida gostarilen tadqiq olunan su mohlulunda oldugu kimi
davam edirlor.

Misin migdarini ¢aki % (X) asagidaki disturla hesablayirlar:

XY= H -C-100
H,-q
Burada;:
C - standart mahlulun gétiiriilmiis hacminds misin migdari, gram;

H, - standart mohlulun siitunurun hiindiirliiyii, mi;

H, - tadgiq olunan mahlulun stitununun hiindiirliiyii, ml;

q - biitin karbohidrogenlorin ¢okisi, 100-ti mohsulun xiisusi ¢akisina
vuraraq hesablanmr, gram.
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Toyina sorf olunan vaxt: 20+30 daqigs olur.
Yol verilon xata: 0,00002% toskil edir.

11.4. Qeyd: Karbohidrogenlori su ilo ¢alxalayaraq ve asag
tobagoni ayiraraq, eynsk taxmagq lazimdir, siiga gabi miitloq kisoys
yaxud metallik tora yerlasdirmsk lazimdir.

12. Divinilin torkibinds ammonyakin toyini

Usul-ammonyakin, gapali sistemds divinills gangdirilmss, suifat
tursusu mshiulu ils garsiiql tasirina ssaslanir:
Sulfat tursusunun artig titirloms ils tayin olunur.

12.1. Tayin iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar

» 150 ml hacmli i¢arisinda siiso boru salinmis toxacla bagh (bo-
runun bir ucu tixacm altindan 10-15 sm sixic1 toxacin ustiindski
o boru ucuna yivli sixacla galin rezin boru kegirilib) ag ronghi
siiso gab.

> 0,Insulfat tursusu vo galovi mahlulu

» Qarsig indigator (metiloran) indigatorunun)

12.2. Tayinatin gedisi

Tomiz siisa gaba biiretdan daqgiq 30 ml 0,1n sulfat tursusu moh-
lulu tokiib, borulu va sixacl rezin tixacla kip baglayirlar va tixac
simlo borkidirler. Su siriml nasos vasitasi ils qabda vakuum yara-
dirlar, sonar borudaki sixac1 baglayib, gabi nasosdan ayirirlar. Re-
zin borunun ucunu giigs tixacla baglayib, gab1 0,1 gram dagigliyi ilo
texniki tarazids ¢akirlor. Sonra gabi soyuducu gangiga (buz+duz)
yerlasdirib onu soyudurlar (donmamagq serti ilo).

Niimunsni gétiirmazdan avval birlagdirici rezin borunu divinilla
yuyub, soyuducu qarnsigdan ¢ixarmayaraq dorhal qabi birles-
dirirlar. Sixac1 agtb gaba 10-15 qram divinil niimunasi yigirlar, si-
xac1 baglayirlar vo qabi niimuns gétiriilon yerdsn ayrirlar, rezin
borunun ucunu yeni sigo tixacla baglayirlar. Nimunoni gotiir-
diikdan sonra, qabt soyuducu qarigigdan ¢ixarirlar, quruyana qodor
silirloer va torazids ¢akirlar.

Qabi dasmalla sartyib 3-5 daqiqa galxalayirlar, sorucu skafa qo-
yub, sixac1 azca agaraq divinili buxarlandirirlar. Divinil tam xaric
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oldugdan sonra gabin igindskini qarisiq indigatorun istiraki ils 0,1n
qalovi mohlulu ils yasil rong alinana gadar titirlayirlor.
Ammonyakin miqdari ¢oki %-lo (X) asagidak: disturla he-
sablayirlar:
X = (a-f,—b-£,)-0,0017-100 _ (a- fi-b-1,)-017

q q

Burada:
a - tayin dgiin gotiirtilmiis 0, In sulfat tursusunun migdart, mi;
fi - sulfat tursusunun faktoru;
- tursu artighgmmn  titirlomasing sarf olunan 0,In golavi
mahlulunun migdari, mi;
f2 - 0,1n galavi mahlulunun faktoru,
0.0017 - 0.1n galavinin dagiq 1 mil-na uygun olan ammonyakin
’ migdari, gram;
q - divinil miimunoasinin ¢akisi, gram;

Tayina sarf olunan vaxt: 20+25 daqiga olur.
Yol verilon xsta:0,003 % togkil edir.

13. Mis ammonyak mohlulunda asag) valentli mis oksidinin
va iimnumi misin toyini

Toyinat asag: valentli mis oksidin kalium bixromatin oksidlag-
mo tasirindan mis oksids ¢evrilmasina asaslanir:

6CH;COOC,+K,Cr,07+20HCl—

6CuCl,+2K Cl+2CrCli+6CH;COOH+7H0O

Umumi misin toyini (agag1 valentli mis oksidin, mis oksids keg-
dikdan sonra) miss oksidin kalium yodla qarsiligh tosirino asaslanur.

2CuCl, + 4KJ — 2CuJ + 4KCl + I,
Aynilan yod hiposulfit mahlulu ils titirlomada tayin olunur. Mis

oksidin miqdar1 iimumi ve agag valentli mis oksidin fargi kimi he-
sablanir. :
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13.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:
250 ml hacmli dl¢ii kolbasi
25,50 ml hacmli 6lgii silindrlari
10,50 ml hacmli pipetlor
1 ml hacmli 2 kranli niimuna gotiiriiciisii
Karbonat tursusu yaxud azot (balondan)
In xlorid tursusu mohlulu
0,1n kaliumbixromat mahlulu
0,1n hiposulfit mahlulu
Difenilamin mshlulu (1 gram difenilamini 54 ml qat: sulfat
tur$usunda hall edirlar, xiisusi ¢okisi 1,84)
10. 10 % kalium yod mahlulu
11. 0,5% nigasta mohlulu

hali i Al il e

13.2. Tayinatin gedigi

Konusvari kolbaya silindrle 50 ml 1n xlorid tursusu mohlulu t6-
kiib, 3-4 damec1 fenilamin mohlulu alavs edirlar, qarigdirirlar va kol-
bani karbonat tursusu yaxud azotla ifiiriirler. Tomiz, quru vs avval-
cadan tasirsiz qazlarla ifiiriilmiis niimuna gotiiriiliir, mis-ammonyak
mahlulu ilo doldururlar (2-ci krana cizgiys qodor) va gétiiriilon
niimunani hazirlanmig kolbaya kegirirlor vo niimuno gotiirani su ilo
yuyurlar (2-ci krani 6tiirmasine birlagorak qifin vasitasi ils). Kol-
banmn i¢indokini cald géy-banovsayi rong ahinana gadar 0,1n kalium
bixromat moehtulu ils titrlayirlar.

Titrlomonin axirinda hor damcini slava etdikds 1-2 saniys goz-
lamoak lazimdir.

Umumi misi toyin etmak iiciin kalium bixromat mohlulu ils ti-
tirladikdsn sonra 10 ml kalium yod mohlulu slavs edib, ayrilan yo-
du rong zsiflonons gadar 0,1n hiposulfit mahlulu ils titrlayirlar, son-
ra nigsasta mshlulu slave boz rong almmana gadsr titrlamani davam
etdirirlor.

Asag valentli mis oksidin miqgdarini g/€(X) yaxud q mol/e (Xi)
agagidaki formulalarla tayin edirlar:

X a- f-0,00636-1000 a-f-6,36

Y Y
a-f
y-10
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Burada:
- titrlamaya sarf olunan 0,1n kalium bixromat mahlulunun

a migdary,ml;
f - 0,IN kalium bixromat mahlulunun faktoru;
0.00636 " Q,] n kalium .bixromat mahlulunun 1 mil-ls uygun misin
migdan, gram,
» - analiz ticiin gétirilmiis mahsulun migdari, ml (niimuns

gotiiriiciiniin hacmi);

Umumi misin miqdarmi g/€ (y) yaxud q mol/Z (y1) asagidaki
diisturla hesablayirlar:
y_b-f-6,36. b f

y 7' y10

burada:
b - titirlomaya sarf olunmus 0, In hiposulfin mahlulunun migdari, mi;
[ -0.1n hiposulfit mahlulunun faktoru;
y - analiz digiin gotirilmiis moahsulun migdar, ml (niimuna
gotiirticiiniin hacmi),
Mis oksidin miqdarim g/£ (C) yaxud q mol/2 (C,) asagidak: ifa-
dailo hesablayirlar: C=X-y; Ci=Xi-yi
Tayina sorf olunan vaxt: 15+20 daqgigs.
Yol verilon xsta: 0,05 q moV/%.

13.3. Qeyd: Nimuns gétirtlonin hocmini (2-ci kran cizgiys
gader) suyun yaxud civenin ¢akisi ila tayin edirior.

14. Mis-ammonium mahlulunda ammonyakin tayini
Mis-ammonyak mohlulunda ammonyakin tayini ammonyakin

onun duzlarimin sixigdirtb ¢ixarmasina, su ila qovmasina, tursu ilo
birlasmasins ve axirincinin artighgmnin titirlonmasine asaslanir.

CH3;COONHs+NaOH — CH3;COONa+NH;3;+H,0
2NH;+HS504 — (NH4)2S504

H>S04+2NaOH —> 2H,0 + Na,SO4
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14.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktivilar va qablar:

1. Asagidaki hisselardan ibarst olan cihaz.

a) Igino kranli qif vo Kyendal bash@ taxilmis tixach 0,5€itr
hacmli yumrudibli kolba yaxud eyni hscmli ig¢ine damcih qif
taxilmig 6tiirma borulu (Viirts) kolba.

b)Borulu(Libix) soyuducusu;

¢allonj kimi istifade olunan kiira gokilli gensldilmasi olan va
ucu uzun ayri boruy;

q) 250 ml hacmli konusvari kolba-qabuledici
Hacmi 2-3 ml olan kranii niimuns gétiiriici
100 ; 200 va 250 ml ol¢ii silindirlori
40 % golavi mahlulu
0,1n sulfat tursusu va galavi mahlullar:

0,1 %-li metiloranj mahluhn

S W

14.2. Tayinatin gedigi

Konusvari kolbaya (qobulediciya) biiretdon 60 ml In sulfat
tursusu mohlulu tokiib, ucu mohlulda olmaq sorti ilo alonjin altina
yerlogdirirlor. Yumrudibli kolbaya yaxud Viirts kolbasina gebul-
edici ilo milayyon miqdarda analiz olunan mis-ammonyak mohlulu
daxil edirlor, 100 ml su va bir ne¢s parga mosamoli material oalavs
edib, i¢ina qif taxilmis tixacla kip baglayib soyuducuya birlos-
dirirlor. Qif vasitasi ilo kolbaya 50 ml gelovi mahlulu va 200 ml su
tokiib, icindskini qaynadirlar. Ayrilan ammonyak buxari gabule-
dicido sulfat tursusu ile udulur. Qovulma basladigdan sonra alonjin
ucu suyun sathinds olana gqadsr gabuledicini agag salirlar. Kolba-
daki hocm yartya ¢atana kimi, qovmani saxlayirlar.

Qovulmanin tam qurtarmasin saat giisosine bir nega dameci
govulan mayeni gotiirlib fenolftalein olava etmaklo yoxlayirlar,
rangin ahlnmamasi qovmanin tam baga ¢atdigint gostarir.

Sonra gabuledicinin igindskini metiloranjmn istiraki ils rongin
¢ohrayidan sariya kegano kimi 1n galovi mahlulu ils tittrlayirlar,

Hesabati asagidak: diisturla apaririar:

X=(a-fl—bvfz)-0,017»1000:(a-fl—-b-fz)-l7;
y y
X,=a'f‘_b'f2
y
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Burada:

X - ammonyakin migdari, g/,

X, - ammonyakin migdari, g-mol/t;

A - analiza gétiiriilan In sulfat tursusunun migdari, mi;

£ - In sulfat tursusunun faktoru;

b - titirlomaya sorf olunan In qalavi mahlulunun migdari, mi;

A -1n qalavi mahlulunun faktoru,

0,017 - 0lIn tursu mshlulunun Imil-a uygun olan ammonyakin
migdart,q;

y - analiz igiin gotirilon mahsulun hacmi (niimuns gétiirticiiniin
hacnii) mi

Toayins sarf olunan vaxt:1,5+2 saat
Yol verilon xata: 0,3 g-mol/¢;

15. Mis-ammonyak mahlulunda asetat (sirka) tursusunun tayini

Tayinat asetat turgusunun onun duzlarindan sixigdirihb ¢ixarl-
masina, onun su ilo qovulmasina va qalovi ila titrlamasina ssaslanur.
Reaksiya bu tonliklo gedir:

3CH3;COOCu+H3PO4 = CusPO4+3CH3;COOH
CH3;COOH+NaOH = CH3COONa+H,0

15.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi reaktivlor va qablar:
»Misammonyak mohlulunda ammonyaki tayin edan cihaz
» 100 ml hocmli 6l¢ii silindiri
»Kranh 3-4 ml hocmli niimuns gétiiriicii
» Fosfat tursusu, xiisusi ¢oki 1,1g/sm3 ( 17 %-l)

» 1n golovi mahlulu
» 1 %-li fenolftaleinin spirtle mahlulu

15.2. Tayinatin gedigi:

0,5¢itr hacmli konusvari kolbaya gsbulediciya 50 ml distills
suyu tékiib, ucu mohlulda olmaq sorti ilo alonjun altina yerlog-
dirirlor. Yumrudibli kolbaya yaxud Viirts kolbasma niimunogéTU-
riicii ilo 3-4 ml misammonyak mohlulu daxil edib, onu distillo suyu
ila yuyurlar, bir ne¢o parga mosamsli material yaxud kapilyarlar
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slavs edarok kolbani cihaza birlagdirirlor. Sonra damcihi qifdan 100
ml duruldulmus fosfat tursusu (17 %-li) alavas edib, gaynayana qo-
dor qizdirirlar. Kolbani mayenin gaynamas! dayanana kimi qov-
mani davam etdirirler (kolbada yalniz su qalir). Soyuduqdan sonra
kolbaya qif vasitoesi ila yena 50 ml su olave ederek qovman takrar
aparirlar va eyni gabulediciys yigirlar.

Su ilo qovulan turgunu fenolftaleinin istirak: ils 1n galevi meh-
lulu il gohray: rong alinana gadar titirlayirlor.

Hesabat asagidak: diisturla aparnirlar:

x=27
Yy

Burada:
X - asetat tursusunun migdari, g-mol/;
a - titirlamaya sorf olunan In galavi mahlulunun migdar1, mi;
[ - Ingalavi mahlulunun faktoru;
v - analiz dciin gétiriilan mohsulun mgdart, ml (niimuna gotiri-

stiniin hacmi).
Toyinoa sorf olunan vaxt: 2+2,5 saat

Yol verilon xsta: 0,2 g-mol/£

16. Divinil - reaktifikatda malein anhidridin garsihqh
tosiri ila divinilin tayini

Toayinat miioyyan olunmus miqdarda maye divinil — rektifikatin
qazometrs buxarlanmasindan, hava ilo onun durulagdiriimasmdan
vo alinan qazdan divinilin malein anhidridi ils udulmasindan
ibarstdir.

Tapilan hacmi faiz, ¢oki faizindon azca forglanir, els ki, divinil
rektivikatda olan qarnisiglarin orta molekul ¢akisi divinilin molekul
¢akisins yaxmdir.

Divinil-rektifikatin torkibindeki psevdobutilen malein anhidri-
dinds yaxs: hoall olunmasini nazars alaraq, buxarlanmis divinili 2-3
dafs hava ila durulasdirirlar.

16.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:
» 1,0 = 1,2 fitr hocmli 2+5ml dorocolonmis, NaCl doymus
moshiulu ilo doldurulmus silindrik gazometr.
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» Genis hissonin hacmi 1,5+1,7 ml olan vo ona lehimlonib
yapisdiriimis uzunlugu 25+35 sm olan kapilyar borulu pipet.

16.2. Tayinatin gedigi

Qazometrs 400+600ml hava yigib vo 5 dsqigodon sonra 2 ml
daqigliyi ilo gétiirtilmiis hacmi Slgtirlor.

Rezin boru kegirilmis qazometrin yuxari ¢ixmtisint (krandan
yuxari) kapilyar vasitssi iloe doymus duz mohlulu ile doldururlar.

-170+-200C daracays gador soyudulmus divinil-rektifikat olan
butulkaya yuxari ucu agiq vaziyyatde olan quru pipet salirlar. Sonra
pipetin yuxar1 ucunu siiga tixac taxilmig rezin boru ilo baglayib,
butulkadan g¢ixarirlar vo cald rezin borunu qazometra birlogdirirlar,
gazometrin kranini agib divinili buxarlandirirlar.

Divinil buxarlandigdan sonra, pipeti allo quzdirirlar vo gazo-
metrin kranini baglayirlar. Tozyiq yaradan siliss gabdaki ve qazo-
metrdaki mahlulu eyni soviyyaye gatirib, tazyiq qabt ilo qazometri
birlogdiran rezin borunu sixacla baglayirlar, qazometri ', 1 daqiqa
saxlayirlar.10 dogigedan sonra sixac agaraq, hacmi 2 ml deagiqliyi
ilo dlgtirlar.

Alan qazda divinilin miqdarini malein anhidridi ils Mixalev
cihazinda tayin edirlar.

Hesabati agagidaki diisturla aparirlar:

a-vV
X=—
"
Burada:
X - tadqiq olunan divinil-rektifikatda divinilin migdari (hacmi %);
a - qazdadivinilin mgdart (hacmi %),

V - qazometrds olan qazin iimumi hacmi;
V, - qazometra buxarlandimlmig divinilin hacmi, qazin iimumi
hacminin va gotiiriilan havamn hacminin fargi kimi hesablanr
Tayina sorf olunan vaxt: 30+35 deqigs olur.
Yol verilon xata: 0,8 % tagkil edir.

16.3. Qeyd: 1. Qazometrin doracalonmasi doqiq yoxlaniimalidir,

kenara ¢ixmalar gazometrin pasportunda geyd olunmalidir vo
qazin Slglilmesindas nazars alinmalidir.

25



2.Xorok duzunun doymus mahlulunu hava ilo durulasdiriimus
buxarlanmis divinil-rektifikatla doyuzdururlar.

17. Xristiansena gora divinil-rektifikatda gahgm toyini

Toyinat divinil-rektifikatda 3°C dsn asagi gaynayan kompa-
nentlarin (o ciimladon psevdobutilenin) qovmasindan va qalan qal-
gin, yani divinil-rektifikatda yuxari gaynayan qatisiglarin, hacminin
Slgtilmasindan ibaratdir.

Toyinati muftah kalonkadan, soyuducudan, termometrdan,
manometrdan, adi krandan, ii¢ harokotli krandan, gabarciq sayga-
cindan, govucu kubdan, niimuns goétiiriciiden ibarst olan cihazin
komoyi ilo apaririar.

17.1.Tayinatin gedisi

Quru va tomiz niimuna gotiiriciinii ¢ixmtilarina qadar tempe-
raturu -15°C - dan agagt olan soyuducu qarisigdan salirlar. Butul-
kadan soyudulmus divinili sifonla dirsok vasitasi ilo niimune gotiirti-
ciisiiniin yuxari daralmis hissasine gadar tékiirle. Cixintilar: siiss ti-
xacli rezin borular ilo baglayirlar.

Yuyuimus vo qurudulmus qovucunun kubunu rezin boru ils
kalonkaya birlegdirirlor. Sonra kalonkanm soyuducusuna soyuq
qarigigl doldururlar va soyuducuda temperatur -10°C-don asagi
olduqda kran agilir va krami L voziyysts qoyurlar. Iginds divinil
olan niimunas gétiiriiciinii soyuducu qarisigdan ¢ixarib cald onun ge-
nis dirsayini qovucu kubun borusu ils birlegdirirlar.

Qovucu kubu soyuducu qarigiga, niimuna gotiiriiciiniin asagi
hissasini 12 otaq temperaturunda su olan stokana salirlar. Kran

b vaziyysta qoyurlar. Divinil buxari niimuns gétiiriiciden qovucu
kuba ve kalonkaya kegir, onlarda tazyiq yaradir vo fleqma amals
gatirir. Kubda az miqdarda maye yigildigda, onu soyuducu qari-
stqdan ¢ixarirlar. Ogosr soyuducuda temperatur -129; -149C - dirss,
onda tozyigin 100 mm atmosfer tazyigden yuxari olmasi kalonkada
fleqmanin amole golmesina kifaystdir. Soyuducuda temperatur yiik-
saldikca tazylq ds uygun olaraq, artmalidir, masslon; -100C-da 150
mm; -8°C- do 300 mm-dir.
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Kolbanin agag: hissasinds fleqgma alindiqda, kran yavag-yavas
agilir ki, saygacindan gabarciglar ayri-ayri, six-six kegsin vo kuba
flegma bir 6l¢lida tokilsiin.

Biittin divinil nimuns gdtiiriiciidon kuba kegondan sonra, nii-
muna gotiiriiclisiinii ayirirlar ve kubun ¢ixintisini siige tixacla rezin
boru ils baglayirlar. Oger kran tam agiq oldugda, gabarciglarin qa-
barciq saygacindan keg¢mosi longiyirse, kubu 400C-ya goder qiz-
dirilmis suya yerlogdirirlar, soyuducudan iss buzu ¢ixarib +5°C su
slavs edirlor.

Genis hissodan maye tam qovuldugdan va saygacdan gabarcig-
larin kegmosi qurtardiqgdan sonra kram baglayirlar, 2-ci krami iso |
vaziyyatds qoyurlar. Qovucu kubu -159C-don asagi olan soyuducu
qarigigma yerlagdirirlor. Bu zaman sistemds vakuum yaranir va qa-
ligin migdarindan asili olaraqg, o 200+400 mm haddinds olmalhidir.

3 dagigoedan sonra krani agaraq vakuumu manometrls dlgiirlor.
Vakuum 200+400 m m-dan az oldugda, hermetiklik pozulduguna
gors analizin diizglin olmadigini hesab edirlor.

Cihazin hermetikliyino samin oldugdan sonra, 2-ci kram = ve-
ziyyatds qoyub, normal tazyiqs gadasr kalonkaya daxil etmak tigiin
birinci kran agirlar.

Sonra kubu gqarisigdan ¢ixarib, dsrhal qovucu kubun ¢ixmn-
tisindak1 maye siitunun hiindiirliyiinii mm-Io millimetrovka kagizi
soykomoklo Olgiirlar.

17.2. Hesablama
Asagi soviyys kimi slisonin xarici sothi gotiirilir. Maye siitunun
fimumi hiindiirliyiinden cihazin qalinhgmi ¢ixarirlar. Hiindiirliyi
1ml olan maye siitunun hocmini bilarak, qaligin miqdarini hacmi %-
lo agagidaki diisturla hesablayirlar:
X = (a—k)-b-100
vV
burada:
X -qahgin migdan (hacmi %);
a -qahgimmigdart (mm);
k -cihazin gatthgr (mm),
b - coantimin Imm-nin hacmi;
V - analiz iigiin gétiiriilan divinilin hacmi (niimuno gétiriiciiniin hacmi)
Toyine sorf olunan vaxt: 50+60 dagiga. Yol verilon xata: 0,04%.
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17.3. Kubun ¢ixintisimm daracalonmasi

Analitik tarazids ¢okilmis qovucu kubun ¢ixintisimin 5-10 mm
hiindiirlilyii qadsr tomizlonmis va qurudulmus cive doldururlar. Sii-
sanin xXarici sathinin agagisindan civenin hiindiirliyiininii millimet-
rovka kagizi ils doqiq geyd edirler. Civa ils birgs govucu kubu ana-
litik toroazida ¢okirlor. Sonra ¢ixintimin silindrik hissasinin 20 mm
hiindiirliiyiine qador civa ile doldurub, timumi hiindirliyiinii yuxar-
daki kimi 8lgiib ¢akirlor. Cakinin artmast n qramla sttunlarmn hiin-
diirliiklorinin fargins (mm) uygundur. Belsliklo, ¢xintinin silindrik

hissasinin stitunun hiindiirliytintin har mm-ri b———-ya uygundur.
q

Burada: ¢ - civanin xiisusi ¢akisi

17.4. Nitmuna gotiviiciiniin doracalonmosi

Daralmis hissays gador tokiilmiis suyun ¢okisi ilo nimuna géti-
riiciiniin hacmi toyin olunur. Cakilmoni 0,2 qram daqiqliyi ils texniki
torozids apaririar.

Qanthgmn tayini

Qatilig: tayin etmak iigiin qovucu kuba 2-3 ml qaligdan tamiz-
lonmis (eyni kalonkada ikiqat qovulmus divinil) divinil yigb,
yuxarida géstarilon kimi govurlar.

Qaligin dl¢iilmasindoki kimi, qovucu kubun ¢ixmtisindaki maye
siitunun hacmini 6l¢lib, alinan qiymsti qatihgi kimi gsbul edirlor.

Isa baslamazdan avval yaxud cihazin hanst bir hissasini
dayigdikda, onun kipliyini yoxlamaq lazimdir.

Bunun iigiin govucu kubun ¢ixintini giige tixach rezin boru ilo
baglayirlar, birinci kran1 agirlar, 2-ci krani = vaziyyste qoyurlar.
Kramin ¢xmtisina rezin armudcuq Dbirlesdirarok kalonkada
300 mm-s gader tozyiq yaradirlar (manometrin gdstaricisi), sonra
ikinci krani | veziyyats gatirirlor. Ogar tezyiq diismiirss, demali
sistemda buraxilis yoxdur.
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18. Texniki psevdobutilenin distillasinda alinan kub
qah@mda psevdobutilenin tayini

Toyinat - oks soyuduculu cihazda kub qaliginin govulmast
naticasinda psevdobutilenin ahnmasina ve qazin torkibinds olan
psevdobutileni bromlu su ils udulmasina assaslanir.

18.1. Tayinat iiciin lazzm olanlar:

» Cihaz ibarotdir:

» vyan Otirmoasine @ 8-10mm agagr ucu uzaldimig giiga boru
(borunun yuxar: ucuna yivli sixacla rezin boru taxihib) salinmis
40-50 ml hacmli yumrudibli kolba;

> borulu okssoyuducu (Libix), muftanin uzunlugu 30+35 sm;

» ikiqat qabarciq saygaci (1/3 +1/2 hacmins qadsr duzlu mshlulla
doldurulmus);

> 0,8+1,0 £itr hacmli kiiravari qazometr.

2. 2 pipeti va ya kiirall pipeti (Qempel) Orsa cihazi, bir pipet
bromlu su ila, digari iss galavi mahlulu ilo (30 %-1i) doldurulur.
3. Etil spirti-rektifikat.

18.2. Tayinatin gedisi

Tomiz va quru yumrudiblikolbaya 10 +15 ml eti] spirti tokib,
icina bir ne¢s par¢a mosamsli material atirlar va tixacla birlikds
0,01+0,02 gram daqiqliyi ilo texniki torazids ¢okirlor vo sonra 3-5
qgram buz vs duzun soyuducu qarigigma yerlosdirirlor. Soyudulmusg
kolbaya sifon vasitasi ilo 8-10 qram soyudulmus (buz+duz) analiz
olunan mohsulu daxil edib, kolbani tixacla baglayaraq, desmalla
silib darhal ¢akirlor. Bundan sonra kolbani tskrar 3-5 dagigays buz
va duz soyuducu qarisigma yerlosdirirlor, tixaci agaraq cald onu
soyuducuya birlogdirirlar vo qazometrdaki krani agirlar.

Kolbam kolbaqgizdiricida yaxud elektrik pilitasinda qizdirirlar,
kolbanun i¢indski siiratlo qaynamahdir. Qazometrin tazyiq yaradan
sliso gabi ilo yaranmus kigik vakuumun komayi ilo qaz qazometrs
daxil olur.

Qazin ayrdmas: qurtardigdan sonra (qabarciq saygacina naza-
rat etmaklo) govmam qurtanirlar, qizdiricim sondiiriirler, yan otiiri-
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ciidaki borunun yivli sixacim agaraq va tazyiq yaradan siiga gabim
asag salarkon, sistemi hava ils ifiiriirlor.

Qazometrds duzlu mohlulun soviyyssi doracslenmis hissayo
kegons gador ufiirmani davam etdirirlor, sonra kram baglayib,
qazometri aymrirlar. Qazometrds yigilan qazi diggstle gangdirirlar
vo 10 dagigadon sonra otaqdaki temperaturu va atmosfer tozyiqini
geyd edarsk, onun hocmi dlgilir.

Alinan gazda doymamuslarin migdarini bromlu su 1o udulma-
simna gors toyin edirlor. Kub galiginda psevdobutilenin migdarini
(X) ¢aki %-1a asagadaka diisturla hesablayirlar:

X = A-y-k-2,57
q
Burada:
A4 - gazda doymamugslarin migdari, hacm %6-i;
y - alinan gazin hacmi, litr;
k - hacmi normal garaits gatiran amsal, cadvaldan tapihr,
257 - °C va 760 mm civa siitununda ILitr psevdobutilenin ¢akisi,
’ qram,
q - analiz figiin gotiriilmiis niimunanin ¢akisi, gram.

Tayino sarf olunan vaxt: 45 dagigadir.
Yol veriln xata: 0,5 % -3 qadar olur.

19. Karbohidrogenli qaz fazada divinilin
vo ammonyakin tayini

Tayinat - qazin torkibindoki ammonyaka titirli tursu mohlulu ils
tutulmasina ssaslanir. Ammonyak udulduqdan sonra qazda divinili
asagida gostarilon tisullardan biri ilo tayin edirlar.

19.1. Tayinat iigiin lazym olanlar:
250; 300 m!-lik siisa gab
1,0+2,0 hocmli qazometr
200; 250 ml konusvari kolba
25 ml hacmli pipet

1n sulfat turgusu mohlulu

DR WN -
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6. Metiloranj indigatoru va ya qangig indigator (metilo-
ranj+indiqokarmin)
7. lnnatrium hidroksid mshlulu

19.2. Tayinatin gedisi:

Siiso gaba 100 ml 1IN tursu mohlulu t6kiib, i¢indon kegan iki
borulu tixacla baglayirlar: bir borunun ucu gabin dibina ¢atir, o biri
borunun ucu bir azca tixacdan ¢ixur,

Tixacin yuxarisindan ¢ixan borularin uclan diizbucaq altinda
ayilib. Qisa boru qazometrls (doymus xérak duzu mohlulu ilo
doldurulmus) fenolftaleinli distills suyu ilo doldurulmus gabarcig
saygaci vasitssi ilo birlagdirilir.

Uzun boru iss rezin borunun kigik pargasi ils niimuns gétiiriilon
kranin gtuserino birlogdirilir. Birlosmomisdan svval kran va boru
tadqiq olunan qazla fiiriiliir. Niimuno gotiiriilon krani els acirlar ki,
tursu mohlulundan qazometrs qaz 2 doeqiqads taxmini 100 ml siiratlo
kegsin.

1,0 + 1,5 litr qaz kegirilir. Sonra kegon qazin hacmi dlgiiliir vo
divinilin migdar1 bromlasma tisulu ils va ya Mixalev cihazinda tayin
olunur.

Pipet ils 25 m! mshlulu konusvari kolbaya kegirirlar, 2-3 damci
indigator slava edib tursunun artigmm 1n qslovi mshlulu ile
titirlayirlor. ’

Hesabat agagidak diisturla aparilir:

VNH: -100
V+ VNH’
Burada:
X - tadgiq olunan qazda ammonyakin migdari, hacm %%,
V - qazometra yigilmug gazin migdar, mi;

- tursu mahlulu ily udulmus ammonyakin hacmi asagidaks
Ny disturla hesablanir:

Vuw, = (100F, ~4aF,)-22,4
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burada:
titrlamaya sarf olunmug 1N galavi mahlulunun migdari, mi;
F, - In turgu mahlulunun faktoru;
F, - Ingalavi mahlulunun faktoru;

Divinilin miqdan asagidaki diisturla hesablanir:

r_CV
VAV,

burada:
y - tadqiq olunan gazda divinilin migdari, hacm %,
C - qazometrds yigilng qazda divinilin migdari, hacm %;
Vo By - yuxarida gistarilanlsr kimidir.
3

20. Akril tursusunun nitrilinds ball olunmusg
tanzimcinin migdarmnn toyini

Toyinat - tonzimginin su s ¢ékdiiriilmasindsn vo alinan ¢6kiin-
tiiniin sabit ¢akiys gader qurudulmasindan ibarstdir.

. Tayinat iiciin lazim olanlar:
500 m] hacmli kimyavi stokan
@ 80 -100 mm Bixner qifi

0,75-1,0 £itr hacmli Bunzen gabi
Su sirnagli nasos

Elektrik quruducu gkaf

Rezin ucluglu siigs gubug

50 -100 ml slifli tixach kolba

N
VVVVVVVY
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20.2. Tayinatin gedisi

Slifli tixach kolbaya tonzimcinin mshlulunu tokiib, analitik ta-
rozids ¢akirlor. Kolbadan 10 qram moahlulu 350 ml hocmli kimyavi
stakana tékiib, yeniden onu ¢akirlar, birinci va ikinci gakiloraras:
forq analiz iigiin gotiirilon tonzimginin ¢akisine uygundur. Stokana
300 ml su slava edirlor va nitrilinin suda tam holl olunmasina qadar
va tanzimei ¢okona qadar qangdirirlar. Stokandakini Biixner qifina
yerlasdirilmis, svvalcadon sabit ¢okiys gadsr qurudulmus va ¢okil-
mis filtirden siiziirlor. Siizmani siiratlondirmok ii¢iin su sirnagh na-
sosdan istifads olunur.

Rezin ucluglu giiga gubugunun kémayi ilo ¢okiintiinii kemiyyst-
co filtirs kegirirlar. Cokiinti ilo filtiri saat siisasine yerlosdirarak 500C
sabit ¢akiys golons kimi quruducu skafda qurudurlar, har yarim
saatda kontrol ¢akiler aparilir. Quruma temperaturu 50°C-dan ¢ox
olmamalidir, yiiksok temperaturda tonzimci ariyir (orimo tempera-
turu 55-57°C) va itkiler ola bilar.

Hesabat asagidaki kimi aparihr:

v (a=b)-100
q

Burada:
X - tonzimcinin migdary, ¢oki % ;
a - quru ¢kiintii ila filtirin ¢cakisi;
b - qurudulmug filtirin ¢okisi ;
q - tanzimci mahiulun ¢okisi, gram.

Toyinata sarf olunan vaxt: 25 daqigodir.

21. Duzsuzlagdirdms suda arqgentometrik iisulla
xlorun tayini

21.1. Tayinat iiciin lazim olanlar:
»250; 300 ml hocmli konusvari kolbalar
» 100 ml hacmli silindirlor
»Indigator: 10%-li K>CrO4
» 1 ml hacmli mikrobiiret

>1 titrde 4,791 qram giimiis nitrat olan mohlul
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Titrlonoan moehlulun neytral yaxud zsif gslovi oldugu halda,
xloridlari argentometrik tisulla tayin etmok olar.

21.2. Tayinatin gedigi:

250-300 m! konusvart kolbaya silindirlo 50 ml analiz olunan
nimuna tokiib, tizarine 1 ml K;CrO, indiqgatoru slavs edorak,
qarigdiraraq zeif qirmizi-gqonur rang alinana gadaer titirloyirlor.

21.3. Hesabat:
X=(a-0,12)-10

Burada:
X - xlorun migdart mg/t
a - AgNO; mahlulunun niimunanin titrlonmasina sorf olunan
migdari, mi;
0,12 - ranga gora diizalis.
Hesabat niimunasi:
100 m! niitmunanin titirlonmasina 0,53 ml sarf olunub.

X =(0,53-0,12) - 100 = 0,41-10 = 4,1 mq xlor/t

22. Sulfat tursusu mehlullarinda sulfat turgyusunun
miqdannn tayini

22.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:
»250-300 ml hacmli konusvari kolbalar;
350 ml hacmb biiretlar;
> 10 ml hacmli pipet;
» Fenolftalein indigatoru;
»0,1n natrium hidroksid mahluly;
%50 ml hacmli silindr

22.2. Tayinatin gedisi:

Silindirle 50 ml distills suyu olgiirlor, pipet ilo 10 ml analiz
olunan tursunu 2-3 damc fenolftalein slava etmokla 0,1n galovi
mahlulu ilo gohray: rong alinana gadar titrloyirlor. Sulfat turgusunun
miqdarim agagidaki diisturla hesablayiriar.
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X = %
d
Burada:
X - sulfat turgusunun migdan, ¢caki %-ls;
a  -itrlomaya sarf olunan qalavinin miqdari, mi;
d - niimunanin xtisusi ¢akist.

22.3. Hesabat niimunasi
10 ml tursunun titirlomesina 16 ml 0,1n gslovi sarf olunub.

Tursunun xiisusi ¢okisi 1,01.
_0,1-16,0

1,58
1,01

23. Sulfat tursusunun migdarinin tayini

Sulfat turgusunun faizlo miqdarin1 niimunanin gétiiriilmils ¢oki-
sini galovi mahlulunun titirlonmasi ils tayin edirlor.

23.1. Tayinat iiciin lazim olanlar:

1. 250 ml hacmli konusvari kolbalar

2. Analiz olunan niimunsnin g¢okisini gétiirmak tgiin slifli
pipetkal damecilayic.

3. 0,5n natrium hidroksid mshlulu

4. 1% fenolftalein indigatoru

23.2. Tayinatin gedigi:

Quru damcilayicimin % hscmine goder analiz olunan sulfat
tursusu tokiirlor. Sonra pipetin rezin borusunu sixaraq damcilayici-
dan pipets tursunu doldururlar. Pipeti ehtiyatla ¢ixanb igindaki tur-
sunu 50 ml su tékiilmiis konusvari kolbaya bosaldirlar. Pipeti dam-
cilayiciya qoyub yenidon analitik torazids ¢okirlsr. Birinci va ikinci
¢okilar arasi farq analiz iigiin gotiiriilon tursunun ¢akisina barabardir
va 0,7-0,9 gram olmahdir.( ©gar ¢aki 0,7 qramdan azdirsa, pipets
yenidan tursunu y1g1b, niimunayas slava edirlor va yenidan ¢okirlor).
Kolbada olan tursunun sulu mshlulunu fenolftaleinin (2-3 damcy)
istirakt ilo itmoyan ¢ohray: rong alinana gadar 0,5n golovi mshlutu
ils titirloyirlar.
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Sulfat tursusunun miqdarim agagidak: disturla hesablayirlar:

_a-f-0,0245-100 a-f-245
q q

X

Burada:
X - sulfat turgusunun migdari, ¢oki %5,
a - titrlamaya sarf olunan 0,5n qalovi mahlulunun migdari, mi;
0,0245 - I ml 0,5n galavi mahluluna uygun olan sulfat tursusunun
migdary, gram;
Q - analiz olunan niimunanin ¢akisi, gram.

Toyinata sorf olunan vaxt: 20 daqigadir.
Yol verilon xata: 0,2-0,25% olur.

23.3. Qeyd: 0,7-0,9 gqram niimuns ¢akisi 80-100 % tursunun
qatiif liciin nazardas tutulub.

Tadgig olunan niimunads tursunun gatiligl az oldugda niimu-
nanin ¢akisi 1,5 qrama gadar artirila bilor.

24. Sarbast yaglh tursunun tayini

24.1. Tayinat iiciin lazim olanlay

1. Etanol-toluol qanisig (70:30)

2. 0,1n natrium hidroksid mahiulu

3. 0,In kalium hidroksid mahlulu

4. Fenolftalein indigatoru

5. Konusvari kolba

Tayinat kaugukda qaynayan etanol-toluol garisigr ilo sarbost
yag tursusunun ¢ixardilmasina vo alinan moshlulun gslovi mshlulu
ils titirlonmasins asaslanir.

24.2. Tayinatin gedisi

Analitik terozids ¢okilmis 5 gram xirda dogranmis kauguku
konusvari kolbaya yerlogdirirlar sonra iizorine 30 ml etanol-toluol
qarisigs olavs edirlor. Kolbaya tixacla hava ils soyuyan soyuducu
birlegdirirlor. Sonra kolbani qum hamamina yerlogdirib, qizdirirlar.
Kolbanin igindski mshlul gqaynamaga bagladigdan sonra onu 10
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dogiga gaynadirlar. Sonra hava soyuducusunu agib, kolbadakin
bagqa kolbaya bosaldirlar. Kolbada galan kauguka yenidon 30 ml
etanol-toluol garisig: slave edib, hava soyuducusuna birlegdirib, 30
dogigas qum hamaminda qizdirirlar. Alinan ikinci mohluluda hamin
kolbaya bosaldirlar.

Yagh tursunun tam ¢ixardilmasi tgiin eyni amsliyyatt (10-15
ml) etanol-toluol qarsig: slavs edorsk tokrarlayirlar. Alinan biitiin
mohlullar hamin kolbaya yigilir. Sorbast yagh tursunun migdarin
toyin etmok iigiin, mahlul soyuduqdan sonra 5-7 damci fenolftalein
alavoe edirlor vo ¢ohrayr rong almana godor qarigdirarag 0,ln
natrium hidroksid (yaxud kalium hidroksid) mehlulu ils titirlayirlar.
Paralel olaraq yoxlayict tacriiba aparirlar. Sarbast yagh turgunun
miqdarini %-ls (X) stearin tursusuna hesablayaraq asagidaki
diisturla tsyin edirlar:

(Bi-B2) -®-0,0284 -100
r

burada:

V, - titrlamaya sarf olunmug, galavinin migdari,mi;

V, - yoxlayia tacriibanin titirlamasina sarf olunmugs qalavinin
hacmi, mi;

F - qalavinin faktoru;

0,0284 - dagiq In qalavi mahlulunun Imi-na ekvivalentli olan stearin
tursusunun migdari;
q - kaucuk niimunasinin ¢akisi, gram.
Yol verilan xata: 0,05% olur. '

25. Sarbast karbonat tursusunun gatihgimn tayini

25.1. Tayinat iigiin lazim olanlar:

1. 200; 250 ml hacmli konusvari kolbalar.

2. 50 ml hacmli biiret

3. 200 ml hacmli silindr

4. 0,01n NaOH mshlulu

Tayinat sarbast karbonat tursusunun galovi ila titrlonmasindoen
ibaratdir. Karbonat tursusunun miqdant az oldugda titirlomoni
0,01n galevi mohlulu ils aparirlar. Titrloms prosesinds qanigdirdiqda
karbonat tursusu asan pargalanaraq atmosfera aynla bildiyi iigiin
(ya oksina havadan udula bilar) titirlomani kip tixacla baglanan
gabda aparmaq lazimdur.
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25.2. Tayinatin gedisi

250-300 ml hocmli siigs gqabma 200 ml tedqiq olunan suyu
tokiirlar, 0,2 ml 1%-li fenolftaleinin spirtli mahlulunu alavs edirlar
va 0,01n qgelovi mahlulu ilo titirlayirler, hor dafs qarigdirdiqda gab
tixacla baglanmalidir.

Titrlonan mohlulun rongini «yoxlayic»» moshlulun rongi ils
miiqayiss edirlor. Ronglor uygunlasanda qarnigdiraraq bir nego
daqiqe gbzlsyirler, agar ronglar yens dos forglonmirlerss onda hesab
etmok olar ki, titirlams tam qurtanb.

«Yoxlayici» mahlulu hazirlamaq tgiin 200 ml tadgiq olunan
mahlula 2,5 ml seqnet duzunun galovi mshlulunu ve 0,2 ml 0,01%
fenolftaleinin spirt mohlulunu slavs edirlor, mohlul ¢ohray: rongs
boyanir.

25.3. Hesabat:
0,01n NaOH migdarini ml X-22=SO, miqdari, mq/£.

25.4.Hesabat niimunasi
200 m! niimunanin titirlonmesine 1,5 ml 0,0ln golovi sorf

olunur. Karbonat tursusunun miqdari, mqg/€= 1,5x2,2=3,3 mg/¢.

25.5. Qeyd:

Sulfat tursusu oldugda, imumi turgulugu yuxarida gostarilon
kimi toyin edirlor. Sonra eyni miqdarda yeni su niimunesini 30
dagige qaynadirlar, kolbani, patron shangli slisa borusu igindan
kegon, tixacla baglayib soyudurlar va galavi ilo titirloyirler.

Iki titrlomenin forgini karbonat tursusuna kegirirlor.

26. Piknometrlo maye mahsullarin xiisusi
¢okisinin toyini

Piknometrla xiisusi ¢okinin tayin iisulu an daqgiq iisuldur. Usul
mohsulun milsyyan hacminin ¢akisinin eyni hocmda suyun ¢akisinin
arasmdaki nisbats asaslanir. Piknometrin segilmosi mohsulun mig-
darindan va talab olunan daqiqlikdon asiidir. Piknometrin hacmi
artdigea daqiqlikds artir.

Har piknometrin toyin olunan «su adadi» olmalidir (toyinat
temperaturunda piknometrin hacmindaki suyun ¢okisi).
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«Su adadini» tayin etmak ligiin agagidakilar etmok lazimdir:

Piknometri diqqgstlo xrom qarisigi, spirtle va distillo suyu ilo
yuyub, tomizlonmis hava il qurudurlar, 10 doqigs ¢oki otaginda
saxlayib, 0,0002 qram doqiqliyi ilo analitik tarazids ¢okirlor. Sonra
piknometra pipet vasitasi ilo tezo gqaynadilmig va soyudulmus su
doldurub, onu 200C(+0,1°) temperaturda olan su ila doldurulmus 3
gitrli bateriyali stakana yerloagdirirlar.

Piknometri simla yaxud probkali tizgacls barkidirlar. 20 daqige-
don sonra suyun artigini saviyye yuxari gostsriciys ¢atana kimi, bo-
ru sokilde biikiilmiis filtir kagiz: ile gétiiriirler, piknometri quru aski
ila silib, 10 daqigs ¢aki otaginda saxlayaraq analitik torazide gokir-
lor.

Su odadini agagidak: diisturla hesablayirlar:

m=1mn-m

burada:
m, - su ils piknometrin ¢akisi;
m, - bog piknometrin ¢akisi.

Mohsulun xiisusi ¢okisinin tayini «su odedinin» tayini ilo eyni
aparirlar. Xisusi ¢akini agagidak: diisturla hesablayirlar:
d= m, —m
m

burada:
m, - mohsulla birgs piknometrin ¢akisi;
m; - boy piknometrin gakisi;
m - piknometrin «su adadi».

Yol verilon xata: 0,0004 gram olur.

27. Dilatometrik piknometrlo xiisusi ¢akinin tayini

Dilatometrik piknometrlordon adoten asan ucuguluga malik
mahsullarin xiisusi gokisinin toyininda istifada olunur. Piknometrin
bogazindaki daracolonmo, mayenin soviyyasi sifir xattinds belo ol-
madigda, onun hacminin deqiq 6lg¢masine imkan verir.

Bu dorocelonmenin her 1 ml-i suyun g¢okilmasi ilo yoxlanil-
malidir, kanara ¢gixmalar oldugqda, piknometrin pasportunda uygun
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diizelislor apariimalidir. Har bir piknometrin 2,5+3 atmosferds moh-
kamliyi (davamlig1) yoxlaniimalidir,

Tadqiq olunan mahsulun xiisusi ¢okisini tayin etmak tgiin, quru
tamiz piknometri rezin tixacla va simla birgs 0,01 qram daqiqliyi ils
¢akib, 5-10 daqigs soyuducu garisiga yerlogdirirlor vo sifon vasitasi
ilo bogazdaki birinci xstts gadar soyudulmus mahsulu tokiirler. Pik-
nometri tixacla baglayib, onu barkidirler. Piknometri soyuducu ga-
ngigindan ¢ixarib, yapisan duzu su ila yuyub, qurudurlar, otaq
temperaturunda 20 daqige saxladigdan sonra 0,01 gram daqigliyi
ilo ¢okirlor. Mayenin hocmini 6l¢gmak figiin piknometri bogazindan
yuxar: xsttine gador miayyan temperaturu olan su termostatina
yerlogdirirlor vo 20 daqiqe saxlayirlar. Sonra asagi kenarmna gors
mayenin saviyyssinin dayandigi dsracsni qeyd edirlor. Mayenin
xiisusi ¢akisini agagidaki diisturla tayin edirlor:

d=Pl_PO
V+¥

burada:
P, - ptknometrin ¢okisi;
P, - tadqiq olunan mahsulla piknometrin ¢akisi;
V' sifir xatting qadar piknometrin su sdadi;
V, - su hamaminn temperaturunda sifir xattindan mayenin saviyyasi
dayandigr doracaya gadar ml-nin migdant.

Toayina sorf olunan vaxt: 30-35 daqiga.
Yol verilon xsta:0,001 qram olur.

28. Sanaye sularinda doymams birfogmoalarin bromlasma
iisulu ile tayini (dameci {isulu)

Toyinatin aparnimast tadqiq olunan suyu brom mohlulu ila
titirlomaesindan ibaratdir. Bromla kalium yoddan sxigdirthb ¢ixa-
rilmis yodun nisastaya tesirinden goy rong almnanda, reaksiya sona
¢atmus hesab olunur.
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28.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktiviar va qablar
25-50 ml hacmli kranh biiret

10 ml pipetka

0,1 ml daraceloanmis 0,5 m! hacmli pipet

Stativdas rezin tixacl sinaq siigalorinin dasti

A,B va V brom mohlullar

1% kalium yod mohlulu

1% kraxmal mshlulu

N R L~

28.2. Brom mohlulunun hazirlanmas::

B va V zaif mahlullarin hazirlanmasi iigiin ilkin A mohlulundan
istifade olunur. Bu mohlulu hazirlamaq iigiin 420-450 ml hacmli kip
sixacli giisa gaba 400 ml distillo suyu tékiib, 0,01 ml —s doracslonmis
pipet vasitasi ila 0°C- yo qodor soyudulmus doaqiq 0,4 ml brom alavs
edirlor. Qabin igindokini brom tam hall olunana qadar ¢alxalayirlar.

Mohlulun titri:

_314-04

400

A =0,00314

3,14-bromun xiisusi ¢akisi.

A mohlulunu 2,5 dafa distille suyu ils durulasdiraraq B mahlulu
alinir, yoni 100 ml A mohluluna 150 ml distilla suyu slavs edirlar.

B mohlulunun titri:0,00314:22=0,000057 qram/m!

Reaksiyaya gore 0,000057 gram brom 0,00001 gram divinil
yaxud 0,000015 qram propilenlo reaksiyaya girir.

V mohlulunu (is¢i mshlul) B mohlulu 2 dofs distills suyu ile
durulagdiraraq hazirlayirlar,

V mohlulun titiri:  0,00126:2=0,00063 qram/ml

Bu mohlulun 1 damcisinda bromun miqgdar: 0,000028 qramdir,
Bu da reaksiyaya géro 0,000005 gqram divinil 0,000007 qram
propilens uygundur.

Praktiki gostorigilors osason miisyysn olunub ki, belo asag
qatiliglarda brom ikiqat rabitalilorin yalniz biri ile reaksiyaya girir.

Beloliklo B mohlulunun bir damcisi 0,00002 gram divinils,
yaxud 0,000015 gram propilens, V mohlulunun iss 1 damcs:
0,00001 gram divinils vo ya 0,000007 gram propilena uygundur.
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28.3. Tayinatin gedigi:

Hor iki ucu kapilyara uzadilmis sliga boru (uzunlugu 70-80 mm)
icinden kecon tixacla biireti baglayirlar. Biiretin agag hissasine
(krandan asagi) smaq silisosinin diametrine uygun rezin boru
kegirirlor. Uzadilmis ucun ¢ixig gozii 1| mm olmahdir va onda bii-
retdon axan suyun hor 1 ml-ds 21-23 damc1 olmalidir. Biiretdan as-
ta-asta axidmaqla 5 ml ~don az olmayan suda damcilarin hesablan-
masi ils 1 mi —~daki dameciarin miqdarint tayin edirlar.

Biireti bromun V mohlulu ilo doldururlar. Tadqiq olunan suda
propilenin olmasini keyfiyyat analizi ila tayin edirlor. Bunun ig¢iin
sinaq siigesine pipet ile 10 ml tedqiq olunan suyu tokib, sinaq
stsasini biirets birlagdirirlar vo 1 damet bromiu su slavs edirlor. Si-
naq siigesini biiretdon ayiraraq, rezin tixacla baglayib galxalayir-lar.
Sonra 1-2 damci kalium yod mehlulu va 1-2 damci nigasta alavs
edib galxalayirlar. Alinan goy rong tadqiq olunan suda doymamug
birlagmolorin olmamasimi gosterir. Oger rangi dayismirse, bu doy-
mamuglarin olmasini géstarir.

Doymamus birlosmaler olduqda, onlart miqdar: analiz ila tayin
edirlor. Bunun i¢iin tamiz simaq stigasina 10 ml tadqiq olunan sudan
tokiib, 5 damci bromlu su slava edirlar vo sonra birinei tacriibads
aparilan amoliyyatlar eyni ile takrar olunur.

Eyni sinaq siigesins brom mohlulu alava etmok olmaz, ona géra
ki, yenidon slave olunan bromlu suyun damcisi birinci névbads ka-
lium yoddan ¢ixmus serbast yodla reaksiyaya gircok ranglanma alin-
madiqda, tocriiboni brom suyunun 10;15 va saire damcilan ilo géy
rong alinana qador tokrar edirlor.

Moslum intervalda doymamis birlogsmalor miioyyen edildikds, bu
intervalda damci-damec1 bromlu su alava edorak, dsqiqlegdirirlor. Bu
intervalda hansi damcida goy rong alindigi tayin edilir. Ogor titir-
lomays 3 ml artiq V mohlulu gedibsa, onda tacriibani B moahlulu ila
takrar edirlor. 30-40 damcidan g¢ox bromlu suyu slava etmok masle-
hat gorilmiir.

Tayinatin miiddsti tadqiq olunan suda divinilin yaxud propile-
nin olmasindan asthdir va 5-20 daqiqs arasinda olur.

Tayinatin xstasi: £0,0003% togkil edir.

Yol verilon xata: 0,0002 % taskil edir.
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28.4. Hesabat nitmunasi:

10 ml tadqiq olunan suya 9 damci V mohlulu gedibss, nozors
almaq lazimdir ki axirmer damer kalium yodla reaksiyaya gedib,
onda doymamuslarla reaksiyaya sorf olunan 8 damcidir. Bu da
0,00008 gram divinil, yaxud 0,000056 qram propilen togkil edir.

0,00008 -100 _ 4 4008 9
10
0,000056 100 _ o (o

10

28.5. Qeyd:

1. Calxalandiqda smaq siisasine qoyulan tixaclarin tamizliyina
dagiq nazarst etmak lazimdir, har tocriibaden sonra onlar yaxsi yu-
yulmalidirlar. Divinil vo ya propilenin olmasina baxmayaraq,
bromlu suyun birinci damlasinda tixacda qalan kalium yodun az
miqdari géy rang verir.

2. Teodgiq olunan su nimunssini tam doldurulmamig gabda
saxlamaq olmaz, belo ki bu halda 1-2 saat saxladigdan sonra di-
vinilin vo propilenin qatiligi toxminon 2 dofa doayisir.

3. Brom mohlullan yaxs: siliflonmis tixach giiga gablarda saxla-
nilmalidir. B vo V mohlullan bir sutkadan artiq saxlamilmur.

29. Agac — qotran antioksidlagdiricida fenollarn
iimumi migdarimn toyini

Analiz agac-gsatran antioksidlogdiricisinde olan fenollarin
fenolyatlara kegmosine (agac-gstran antioksidlogdiricini toxminen
5%-1li kalium hidroksid mshlulu ilo galxalamagla) va alinan fenol-
yatlar mohlulunun sinma (refraksiya) gostoricisinin tayinina ssasla-
nir. Sinma godstaricisine gors xiisuson tortib olunmus cadvaldan,
analiz liglin gétiirtilmiis agac-gatran antioksidlagdiri-cisinin tarkibin-
daki fenollarin miqdari tapihr.

29.1. Tayinat iiciin lazrm olan kimyavi reaktivlar va gablar:
1. «PLU» markali Abbe tipli universal laboratoriya refrak-
tometri.
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2. 50 ml hacmli ayiric: qif.

3. Qovulmus benzol vo ya ksilol.

4. 1,3439:1,3440 sinma gostoricisi olan kalium hidroksid
mahlulu

Kalium hidroksid mohlulunun hazirlanmasi.

55-56 qram kalium hidroksidi [ £itr distills suyunda hall edirlar.
Hazirlanan mohlulun qatiigmi 0,5n xlorid tursusu mohlulu ils
titirlamokls yoxlayirlar.

Mohlulun gatilig: 5,2-5,5% oldugda 20°C-do onun siia sinma
gostoricisini toyin edirler, bu gostarici 1,3439-1,3440 uygun olma-
lidir. Géstarici agag oldugu halda mohlulun gatihigini az migdarda
kalium hidroksid slava edarak yiikssldirlar, yuxar1 olduqda mohlulu
distills suyu il durulasdiririar.

29.2. Tayinatin gedigi

Iso baslamadan refraktometrin sifir ndqtesini yoxlayirlar.
Bunun iigiin refraktometrin prizmasina 1-2 damci distills suyu slava
edib va 20°C-ds onun sila sinma gostaricisini tayin edirlor. Bu gos-
torici 1,3330 berabar olmalidir. Bu giymstdon kenara g¢ixmalar
olduqda, refraktometrin aqrabini skalanin 1,3330 daracesine qoyur-
lar va acarla isiq kolgo sorhaddini xa¢in kosigmo morkszins kegirirler
va bir nego dofs suyun siia stnma gostaricisini tayin edirlor.

Refraktometrin gostaricisinin diizgiin olmasina smin oldugdan
sonra, hazirlanms kalium hidroksid mshlulunun siia sinma
gostaricisini tayin edirlor. Bu moagsadle refraktometrin prizmasmin
{izarine 1-2 damei gelovi mohlulu yerlosdirirlar. Is1q-kélgs serhadini
xagin kosisma moarkazins gatirirlar vo gskalaya gors qeyd edirlor ki,
hazirki vaziyystds hansi doracalors uygundur. ©meliyyat: 8-10 dofo
tokrar edirlor. Sonra prizmadan golovi mohlulunu tamizloyirler ve
yeni 1-2 damcini eyni mahluldan alavs edib, bir negs dafa isiq kolgo
sorhadini toyin edirlor vo gkaladan gostoricilerin hesablanmasimni
apanrlar.

Refraktometrin gostaricilari 0,0001-0,0002 daqiqlikls gotiiriiliir.

Allman noticalordan 0,0004-0,0005 konara ¢ixmalari onlan
nazars almayaraqg, qalan naticalarin orta giymstini tapirlar. Sonra
50 ml hocmli ayiricr qifa 15 ml benzol yaxud ksilol tékiib iizerina
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0,1-0,15 gram (analitik torazido ¢okilmis) agac-gstran antioksidlog-
dirici va siia sinma gostaricisi 1,3439 va ya 1,3440 olan 10 ml kalium
hidroksid slave edirlor. Qarigigt 2-3 daqigs garigdirirlar va tobago-
lasmays saxlayirlar. Sonra asag: tabagadsn bir ne¢s damci siizlirlor
va agagl tabaganin galan hissesini ghifli tixacli stokana ayirirlar. Bu
mohlulun 1-2 damcisin refraktometrin prizmasma slavs edirlor va
sonra gslovi mahlulunun tayininds oldugu kimi 200C-ds siia sinma
daracasini tayin edirlor, 10-15 hesablamanin orta qiymstini tapirlar.

Sinma gostoricisine gora taqdim olunan codvelden gétiiriilan
agac-gatran antioksidlsgdiricinin g¢akisinda olan fenollarin miqda-
rini tapirlar.

Hesabat asagidaki diisturla aparilir:

_a-100
q

X

Burada:

X - agac-qatran antioksidlasdiricinin torkibindads fenollarin migdars,

¢oki % ;

a - miiayyan sinma amsahna uygun olan fenollarin migdari, qram,

g -analiz digiin gotirilmiis agac-qatran antioksidlbgdiricinin ¢akisi,
gram.

Toyinata sarf olunan vaxt: 25-30 daqiqa olur.
Yol verilon xata: 0,35 % togkil edir.

29.3. Qeyd. Sinma gostoricisi toyin olunmus kalium hidroksid
mohlulunu kip baglanan siiss gabda saxlayirlar vo giindalik is tigiin
mohluldan bir godar basga kip baglanan siigs qaba tékiirlor. Msh-
lulun giia sinma smsali arabir yoxlanmalidir.
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Cadval 1.

Smma gostoricisine gora fenollarin migdarmm tayini

20°C-ds Agac-gatran 200C-da Agac-gatran anti
analiz olunan anti oksid-n analiz oksid-n analiz
mohsulun analiz Gigiin olunan tiglin gotiiriilmiis
sinma gotiir-g gokisin- | moh-n sinma ¢okisinda
gostoricisi ds fenollarin gostaricisi fenollarin miqdan
miqgdari
Kalium hidroksid 1,3439 Kalium hidroksid 1,3440
1,3439 0 1,3440 0
1,3440 0,0059 1,3441 0,0066
1,3441 0,0117 1,3442 0,0132
1,3442 0,0176 1,3443 0,0198
1,3443 0,0234 1,3444 0,0264
1,3444 0,0293 1,3445 0,0330
1,3445 0,0352 1,3446 0,0396
1,3446 0,0410 1,3447 0,0462
1,3447 0,0469 1,3448 0,0528
1,3448 0,0528 1,3449 0,0581
11,3449 0,0581 1,3450 0,0635
1,3450 0,0635 1,3451 0,0688
1,3451 0,0688 1,3452 0,0741
1,3452 0,0741 1,3453 0,0794
1,3453 0,0754 1,3454 0,0848
1,3454 0,0848 1,3455 0,0901
1,3455 0,0901 1,3456 0,0954
1,3456 0,0954 1,3457 0,1008
1,3457 0,1008 1,3458 0,1093
1,3458 0,1093 1,3459 0,1179
1,3459 0,1179 1,3460 0,1254
1,3460 0,1264 1,3461 0,1349
1,3461 0,1349 1,3462 0,1435
1,3462 0,1435 1,3463 0,1520
1,3463 0,1520 1,3464 0,1592
1,3464 0,1592 1,3465 0,1665
1,3465 0,1665 1,3466 0,1737
1,3466 0,1737 1,3467 0,1810
1,3467 0,1810 1,3468 0,1882
1,3468 0,1882 1,3469 10,1965
1,3469 0,1965 1,3470 02023 |
1,3470 0,2028
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30. Lateksda va ¢irkab sularda kaugukun tayini

Tayinat lateksdon kaugukun koaqulyasiyasindan, ayrilmasin-
dan, qurudulmasindan vs koaqulyasiya olunmus kaugukun ¢okil-

mosindon ibaratdir.
Lateksds alinan kaugukun migdarma goérs, xiisusi tartib olun-

mus cadvaldsn kaugukun uygun olan ¢ixtmuni tapirlar.

30.1. Tayinat iiciin lazim olan kimyavi reaktivlsr va qablar:
1£itr hacmli plastik yaxud galin divarl: siigs stakan.
150 ml hacmli kimyavi stakan

100 mm diametrl ¢ini yaxud demir kasa

Kisa, metallik ya da ipak six torlu alok.

17-18%-li kalium ya da maqgnezium xlorid mshlulu
Susuz asetat tursusu.

DA P LN -

3.30.2. Tayinatin gedisati (lateks iigiin)

1 Litr hacmli stokana 500 ml distills suyu tokiib, 10 ml kalium
(magnezium) xlorid 1-3 damci asetat tursusu (axirincini slava etmo-
mok ds olar) slavs edirlor.

150 ml hacmli stokanda 100 gram analiz olunan lateksi ¢akirlar.
Cakilmis lateksi qarisdiraraq hazirlanmis qarigiga bosaldirlar. Koa-
qulyasiya olmus kauguku tordan ya da kisadan siiziib ihqg (35-40°C)
su ilo yuyurlar, sllo sixib xirdalayirlar ve kasada sarirlor. Kaugukla
kasam1 15-40 daqiqays quruducu skafa (180°C yuxan olmasin)
yerlasdirirlor, sonra ¢ixarib havada soyudurlar va ¢akirlar.

Kaugukun g¢akisina gora bu magsad iigiin xiisusi tartib olunmus
cadvaldan kaugukun ¢iximim tayin edirler (karbohidrogenlors gors
hesablayirlar).

1-ci polimerizatorun lateksini ¢ox yumsaq vs yapisqanlt oldugu
iigiin tordan siizmiirlar, onu stokanda diqqgstlo yuyurlar (stokandaki
su bir nega dafs dayigdirilir). Sonra kauguku slla gétiiriib sixirlar va
kasada sarirlar.

«Lateksds kaugukun miqdari-kaugukun ¢iximm» cadvalini aga-
gidaki hallar esasinda tortib edirlor.

1. Biitiin daxil olunmus stirol lateksin torkibindadir.

2. Lateksin tarkibinds yalmz 1,5% divinil var, qalan hissasi

deqazasiya olunub.
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3. Kaugukda kiiliin migdar 0,5%.

4. Karbohidrogen va su fazasimin nisbstlari 100:105

5. Divinillo stirolun nisbatlori 70:30

6. Kaugukda divinilin migdar: 76,5% va stirolun 23,5%

Yuxarida deyilonlors asaslanaraq hesabati agagida gostarilon
kimi aparirlar.

Kaugukun 10%-li ¢ixamu tiglin lateksin tarkibi:

1. Su fazas:1 105 ¢oki hissasi.

2. Kauguk 10 ¢oki hissasi.

3. Stirol 30-2,35=27,65 ¢aki hssasi

4. Xiil 0,05 ¢aki hissasi

Comi: 142 ¢aki hissasi.

5. Hall olunmug divinil: EST:)‘:)_ZZ =214

Umumi 142,70 + 2,14 = 144,84 ¢oki hissasi.

144,84 ¢oki hissesinin tarkibinda 10 ¢oki hissasi kauguk var, 100
¢oki hissasindo isa 10040 _ 6.9

144,84

Belolikla 100 gram lateksin torkibinds 6,9 qram kauguk
oldugda kaugukun ¢iximi 10%-o barabardir.

Kaugukun 20%-1i ¢pami figiin:

Lateksin torkibi:

1. Su fazasi - 105 goki hissasi.

2. Kauguk - 20 ¢oki hissosi

3. Stirol - 30-4,7=25,3 ¢aki hissasi (4,7- stirolun 20%-11
kaugukun torkibinda 23,5%-in ¢oki hissasi)

4. XKiil - 0,10 goki hissosi

Comi - 150,4 ¢aki hissasi

5. Holl olunmus divinilin miqdar: 4_51_1_§0_4 2,26 §oki hissasi

00

Umumi  150,4+2,26=152,66 ¢oki hissasi.
Lateksin 152,66 ¢aki hissasinda 20 ¢aki hissa kauguk var.
Lateksin 100 ¢aki hissasinda:

20 -100 _ 5 | goki hissasi kauguk var.

152 ,60

Belaliklo, 100 qram lateksds 13,1 gram kauguk var — kaugukun
ciximi 20%-dir.
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Buna goérs da 30%; 40%; 50%; 60%; va 70% kaugukun ¢ixtmlar1
iiciin kaugukun miqdarini hesablayirlar. Sonra alinan naticolor
osasinda cadval tortib edirlor «Lateksds kaugukun miqdari —
kaugukun ¢ixim» qrafikini qururlar.

Cirkab sularin Toarkibinds kaugukun toyininds 1 litr hacmli
stokana 500 ml su komorindsn su tékiib, 10 ml kalsium xlorid, 1-2
ml asetat tursusu slavs edirler vo qanigdiraraq 500 ml tadqiq olunan
sudan olave edirlor, qalan omoliyyatlar1 lateksdo oldugu kimi

aparirlar.
Hesabati asagidaki diisturla aparirlar.
X=a2
Burada:

X - da kaucukun migdari, g/¢;
a - ruduqdan sonra kaugukun ¢aokisi, gram.
Tayinata sorf olunan vaxt: 50-60 dagiga olur.

31. Akril tursusunun nitrilinds holl olunmus
tanzimloyicinin miqdarimn tayini

Tayinat - su slava etmokls tonzimlayicinin ¢okdiirilmasindon va
alinan ¢dkiintiini sabit ¢okiys godar qurudulmasindan ibaratdir.

31.1. Tayinat iigiin lazim olan qablar:

500 ml hacmli kimyavi stakan

& 80-100mm 6l¢iilii Biixner qifi. )
0,75-1,0 Litr hacmli Bunzen siigo gab1. -
Su sirnagli nasos.

Elektrik quruducu skaf.

Rezin ucluqlu siise gubug.

50-100 ml hocmli kip tixacl:t kolba.

NoUE LN -

31.2. Tayinatin gedigi

Kip tixaclhi kolbaya tonzimloyici mohlulu tdkib, analitik
torazida ¢akirlor. Ondan 10 qrama yaxm moshlulu 500 ml hacmli
kimyavi stokana bosaldib, kolbani yenidon analitik tarazids ¢akirlar.
Birinci va ikinci ¢okilorin arasinda forq analiz iiglin gotirilmiis
tonzimlayicinin gokisinae uygundur.
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Stokana 300 ml distille suyu slavs edib, mahlulu nitril tam hall
olana va tonzimloyicinin ¢okiintiisii ahnana qadsr qarigdinirlar.

Stokanin i¢indokini Biixner qifina yerlogdiriimis ovvalcodsn
sabit ¢okiys qador qurudulmus vo ¢okilmis filtirden siiziirlor.

Siizmeni siiratlondirmok iigiin su surnaqll nasosdan istifads
olunur. Cokiintiinii rezin ucluglu sigoe gubugun kémayi ils migdarca
(itktsiz) filtirs kegirirlor.

Siiziilmiis ¢okiintiinii filtirle birgs saat siigasins qoyub 50°C sabit
¢akiys galans gadar quruducu skafda qurudurlar.

Quruma temperaturu 50°C- dsn yuxari olmamalidir, yiiksak
temperaturda tonzimloyici oriyir (srims temperaturu 55-57°C) va
itkiys yol verilo bilor.

Hesabati asagidaki diisturla aparirlar:

= (a=0)-100

q
Burada:
X - tanzimlzyicinin migdari, %% ¢aki;
a - quru ¢okiintiiniin filtirla birga ¢akisi;
b - filtirin ¢akisi (qurudulmusg);
q - tanzimlayici mahlulun ¢akisi, gram.
Toyinata sorf olunan vaxt: 25 daqigs olur.

32. Stirola va metilstirola gira sopolimer tarkibinin toyini

Tayinat - tamizlonmis kaugukun sinma géstericisinin migdarina
g6ra sopolimerin torkibinin tayin olunmasina ssaslanir.

32.1. Tayinat iigiin lazsm olan kimyavi reaktivlor vo qablar
1. Spirt — toluol qarisig: (70:30 hocm nisbati).
2. Laboratoriya, universal «PLU» markalh Abbe tipli
refraktometr.
3. Sliflanmis hava soyuduculu 50-100 ml hacmli yasti dibli kolba
4. 25 ml hocmli 6lgii silindiri

32.2. Tayinatin gedisi

1 gram xirda dogranmis kauguku kolbaya daxil edirlor, iizorine
25 ml spirt-toluol slavs edib, hava soyuducusuna birlagdirirlor va 1
saat arzindo su hamamnda qizdirirlar. Spirt-toluol qarnsigini bosal-
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dib, kauguka yenidon 25 ml toze qangsiq slavs edirlor va 1 saat su
hamaminda qizdirirlar. Sonra yens ds spirt-toluol gansigint bo-
saldib, kaugukla tozadon 25 ml gangig slave edib 30 dsqige quz-
dirirlar.

Spirt-toluol garigigini bogaldirlar va kauguku iki dofs 10 ml tozs
spirt-toluol garisigi ilo yuyurlar. Sonra kauguku kolbadan ¢ixarib
filtic kagiz1 ilo qurudurlar vo tamamile qurudmagq iiglin 50°C-ds 20
doqigs mikrovalsdan kegirirlor. Qalinhgi 0,7-1 mm olan alinan qa-
bigin miixtolif yerlorinden 16vhaciklor kasirler va 200C -ds refrak-
tometrds siia smma gostaricisini tayin edirlor. Bu zaman i51q kélgs
sorhadi miitlaq aydin olmahdir. 10-15 6l¢iidon siia sitnma amsalinin
orta giymatini tapib, hesabatda ondan istifads edirlor.

Hesabat asagidaki diisturla aparilu:

X = P-1,5176
C
Burada:
X - alagali stirolun vo metilstirolun migdar1, %,
P - tamizlanmiy kaugukun tapilan sinma géstaricisi;
1,5176 - polidivinilin sinma géstaricisi;

C - 1% alagali stirol ya da metilstirola uygun olan sitnma gésta-
ricisinin dayismasi, stirol ticiin 0,000724, metolstirol iigiin isa
0,000744-5 barabardir.

Toyinata sorf olunan vaxt:3,5 saat olur.
Yol verilon xota: 0,5% tagkil edir.

32.3. Qeyd

Mikrovalslar olmadiqda, spirt-toluol garsigi ilo tomizlonmis
kauguku, ¢alxalayaraq S0 ml benzolda holl edirlor, alinan benzol
mohlulu divarlarinin hiindirliyid 30-35 mm olan 100 ml hacmli
kristallizatora bosaldirlar.Kristallizatoru benzol tam buxarlanana
gadar sorucu gkafda saxlayirlar, sonra onu vakuum eksikatora ya-
xud vakuum quruducuya yerlagdirirlar. Sabit ¢gokiys golons kimi qu-
rudurlar. Qurudulmus 6rtilyiin miixtalif sahalorinden l6vhaciklor ka-
sib 200C-da sinma gostaricisini tayin edirlar.
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33. Buxarm elastikliyino giora divinil-rektifikatda vo psevdobutilen
kondensatinda asa@ temperaturda gaynayan (asan nguculu)
karbohidrogenlorin tayini

Tayinat 0°C -do tadqgiq olunan divinilin ya da psevdobutilenin
civo manometrins tasir edon tozyigin dlgiilmasins ssaslanir.Ogar taz-
yiq 0°C verilon tarkibdoki mohsulun tazyiginden yiiksakdirse, bunun
sabsabi tadqiq olunan mohsulda asanugucu birlogmalsrin (etilen va
propilen) olmasidir, onlarin buxarlarinin elastikliyi divinil vo psev-
dobutilenin buxarlannm elastikliyindon xeyli yiiksokdir. Bu forqin
qiymatine asan ugucularin miqdan baresinds fikir séylomok olar.
Cihazda havanin olmas) buxarmn elastikliyini artirir, buna géra da
tayin zamam havam tam kanarlasdirirlar.

33.1. Cihacin tasviri
Tayinat @igiin cthaz civo manometrinden, ampulalardan va buz-

la doldurulmus vannadan ibarstdir. Cive manometri {J -sokilli bo-

rudur, hor dirsokds ampula birlegdirmok iiglin otiirmoesi olan kii-
rovari genislonmasi var; dirsaklorin ikisinds ds iki herokstli kran
var. Manometrin skalasinin uzunlugu 450-500mm-dir. Divinil nii-
munssi {i¢iin gligo ampulalarin élgiilori bunlardir: enli hissanin uzun-
lugu: 100 mm; bogazin uzunhugu: 150-160mm; enli hissanin dia-
metri: 12-13 mm; bogazin diametri: 5-6mm-dir. Ampula yivl si-
xacla va siigo tixacla tohciz olunmus qahn divarh rezin boru ilo bag-
lanir. Sabit temperaturu saxlamaq iigiin vanna kimi ariyon buzla
doldurulmus 2-3Litr hocmli batareyali stokandan istifads olunur;
istilik kegirmoni azaltmagq iigiin stokan azbests biikiiliir. Asan ugu-
cularin tayininds cihazin hissalsrinden hava manometrli goruyucu
qab vasitosi ilo birlogdirilmis su sirnagli nasosun komoyi ilo ka-
narlagdirlir.

33.2. Analiz olunan mahsulun niimunasinin gotiiriilmasi

Tomiz va quru ampula 10-15mm qaliq tozyigs qedor vaku-
umlagdirirlar, yivli sixagla kip baglayib, nasosdan ayinirlar va buzla
duzun soyuducu gangigina yerlosdirirlor. Rezin borunun ucunu siiss
tixacla baglayirlar. Niimunoni bilavasits ¢onin niimuns gotiirma bo-
rusundan vo ya boru kemorinin stuserindon gétiirirlor. Nimuna
gotiirma borusunu divinills yuyub, soyuducu gangigindan ¢ixarma-
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yaraq, ampula ona birlegdirilir, sonra yivli sixact va ventili agaraq
ampula 3/4 + 4/5 hocmins gadar doldurulur. Ampulanin sixacim vo
ventili baglayib, ampulan ayirirlar va ucunu giise tixach rezin boru
ilo baglayirlar. Eyni zamanda niimuns 2-3 ampulaya gotiiriiliir.
Niimunos gétiiriilmonin ssas gorti hermetiklidir.

33.3. Tayinatin gedisi

Tadqiq olunan mahsulun nitmunssi ilo ampulam qarigigdan
¢ixarib, su ilo yuyurlar vs ariyen buzla doldurulmus vannaya yerlosg-
dirirlar, manometrin 6tiiriilmasins birlesdirirler; o biri Gtiirmasini
siso tixachh rezin boru ils baglayirlar. 10 daqigoden sonra analiz
olunan niimunenin temperaturu 0°C-s ¢atanda, cihazt kran vasitasi
ilo su sinmli nasosa birlegdirirlor va cihazda 10-15ml qahq tezyiq
qalana qader havami ¢ixardirlar. Sonra kram baglamagla cihazi
nasosdan ayirirlar va ehtiyatla ampulanin sixacin els agirlar ki, di-
vinil ya psevdobutilen birdon ampuladan sigramasin va mano-
metrdoki cive asta-asta qalxsin. Eloca de ehtiyatla manomatrin o
biri dirseyindaki sixaci agirlar, ona havanin baxil olmas: iigiin va
tadriclo hor iki sixact tam agirlar. 5 dagigaden sonra ampuladan
¢ixan buxarla yaradian tazyiqi cive siitunu ila 6lgiib yena 5 daqige
gozlayirlor. Ogar bu vaxt arzinde cive stitunu Smm ¢ox artsa, bu
nliimunanin diizgin gotirilmamasini gostarir (ampulada hava
¢oxdur) va niimuno yararsiz edilir. Tadqiq olunan mahsulun torki-
bindaki asanugucu karbohidrogenlorin buxarinin elastikliyini (P)
mm. civa stitunu ilo asagidaki diisturla hesablayrlar:

P=(A+B)-V

Burada:

A - ampuladan ¢ixan buxarlarm amala gatirdiyi tazyigin qiymoti,
mm. civa stitunu;

B - barometrls dlciilmiis atmosfer tazyiginin qiymati, mm. civa
stitunu;

V' - tadgiq olunan moahsulun tarkibindaki divinil va psevbutilenin
migdarina géra olmalr 13zyigin giymati, mm. civa siitunu (cadval
1-dan taplir ).

Alinan tozyiqlarin forgine (P mm.civa siiiunu) gére cadval 2-
dan (divinil rektifikat tigiin) ya da cadval 3-den ( psevdobutilen kon-
densat1 ligiin) analiz olunan niimunads asanugucularin miqdarm
tapurlar.

Tayina sarf olunan vaxt: 25-30 dagigo olur. Yol verilan xata:
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1. 0,5 migdara qader -0,1%
2. 0,5-1% qodar-02%;

1. 1-2%-0,3;

2. 2-4% - 0,4%;

3. 4%-yuxari -0,5%

Codval 1.
0°C-do divinil vo psevdobutilen gansiglarin buxarimn elastikliyi
tazyiq Qanslg?/t tarkibi, Tazyiq Qarngigin torkibi, %

mm. mm. C1ve T
civosit. | Divinil | B3vdo g divinil | Pscvdobutl
733 0 100,0 830 56,5 43,5
740 4 96,0 840 62,0 38,0
750 11 89,0 850 67,5 32,5
760 16,5 83,5 860 73,0 27,0
770 22,0 78,0 870 79,0 21,0
780 28,0 72,0 880 85,0 15,0
790 33,5 66,5 890 91,0 9,0
800 39,0 61,0 900 96,5 3,5
810 45,0 55,0 906 100,0 0
820 51,0 49,0
Cadval 2.
Divinil-rektivikatin tarkibindoki asanuc¢ucularin migdarindan
cihazdak tazyigin artigh@imin asdhig
tozyiq | Asanugucu | tozyiq | Asanugu- | tezyiq | Asanugu-
mm. -larin mm. | culann mm. cularin
civaslit. | miqdar, | civesit. | migdarn, | civesiit. | miqdar,
caki % ¢oki% ¢oki%
10 0,20 65 1,20 115 2,10
15 0,29 70 1,29 120 2,20
20 0,38 75 1,38 125 2,30
25 0,47 80 1,47 130 2,38
30 0,56 85 1,56 135 2,46
35 0,65 90 1,65 140 2,55
40 0,74 95 1,75 145 2,65
45 0,85 100 1,85 150 2,75
50 0,93 105 1,94 155 2,85
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55

110

2,02

160

2,95

60

Cadval 3

Texniki psevbutilen ila tarkibindaki asanugucularin miqgdarindan
cihazdaki tazyiqin artighginmn asilhgx

tozyiq | Asanugu- | Tezyiq | Asanugu | tozyiq | Asanugu
mm. culan mm. -culan mm. -culan
civa miqgdarti, civa | miqdari, cive | miqdarn,
siit. ¢oki% siit, ¢aki% siit. ¢oki%
10 0,24 130 2,94 245 5,53
15 0,34 135 3,05 250 5,64
20 0,44 140 3,16 255 5,75
30 0,66 145 3,28 260 5,86
35 0,79 150 3,40 265 5,97
40 0,92 155 3,51 270 6,08
45 1,03 160 3,62 275 6,19
50 1,14 165 3,73 280 6,30
55 1,25 170 3,84 285 6,42
60 1,36 175 3,94 290 6,53
65 1,48 180 4,04 295 6,65
70 1,60 185 4,16 300 6,77
75 1,71 190 4,28 305 6,89
80 1,82 195 4,39 310 7,00
85 1,93 200 4,50 315 7,11
90 2,04 205 4,62 320 7,22
95 2,15 210 4,74 325 7,33
100 2,25 215 4,86 330 7,44
105 2,37 220 4,98 335 7,55
110 2,48 225 5,09 340 7,66
115 2,60 230 5,20 345 7,77
120 2,72 235 5,31 350 7,88
125 2,83 240 5,42 355 7,99
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34. Sirko (asetat) tursusunun analizi

Hor hazirlanmug tursu partiyasinda sirks tursusunun va damirin
miqdari toyin olunur. Sirks tursusunun tayini fenolftaleinin istiraki
ilo natrium hidroksid mohlulu ilo titirlonmasindsn ibaratdir. Da-
mirin tayini damir oksidin domir 2- oksidinoe reduksiyasina vs isti
mohlulun kalium permanganat mehlulu ils titirlonmasina asaslanir.

34.1. Tayinat iigiin lazim olan kimyavi veaktivlor va gablar:
150-250 ml hocmli konusvari kolbalar

10 vo 50ml hecmli pipetklar

Siiga qiflar--

In natrium hidroksid mahlulu

0,1n kalium permanganat mahiulu

1% -li fenolftaleinin spirt mohlulu

Sulfat tursusu

Sink tozu

PN AN

34.2. Sirko tursusunun tayini

Konusvari kolbaya pipet vasitesi ilo 10 ml siiziilmiis analiz olu-
nan tursunu daxil edirlor, 15-20 ml distilla suyu, bir ne¢o damci
fenolftalein slave edib, In natrium hidroksid mshlulu ilo ¢ohray:
rang amals galonoa kimi titirloyirler.

Hesabat asagidaki kimi aparilir:
Y= a-¢-0,06-100 —a-4-0,6
10
Burada:
X - sirka turgusunun migdari, q/100ml;
a - titirlomaya sarf olunan In natrium hidroksid mahlufunun
migdari, mi;
f - In natrium hidroksid mahlulunun faktoru;
0,06 - daqiq In natrium hidroksid mohlulunun I ml-a uygun sirks
tursusunun migdari, gram,
10 - analiz iigiin gétiiriilan sirka tursusunun miqdr, mi.

34.3. Damirin tayini:

Konusvari kolbaya stliziilmiis analiz olunan turgunun 50 mi- ni
daxil edirlor, 10ml distilla suyu, 10ml gati sulfat tursusu vs bigagin
ucunda sink tozu (mohlulun torkibindoaki 3 valentli domirin redu-
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siyas1 ligiin) alava edirlor. Mohlulu qum hamaminda hidrogen tam
¢ixana goder (mayeds-qaz gabarciglar1) gizdirirlar vs sonra 0,in
kalium permanqganat mohlulu ilo zaif ¢ohrayr rong alinana goader
titirlayirlor:

Hesabati asagidaki diisturla aparirlar:
_a-¢-0,00558-100

X a-§-0,0116
50
Burada:
X - analiz olunan turguda domirin migdari, ¢/100ml;
a - titirlamaya sarf olunmusg 0, In kalium permanganat mahlulu-

nun migdari, ml;
- 0,1n kalium permanganat mahlulunun faktoru,

0,00558 - 0,1n kalium permanganat mahlulunun 1 ml-ns uygun olan
damirin migdan, gram;

50 - tayin iigiin gotiiriilmiis sirka turgusunun miqdar, mil.

Analizs sorf olunan vaxt: 30-40 daqiqs olur.

35. Qolavi ile tomizlondikdan sonra etilenda,
propilend? vo piroqazda timumi kiikiirdiin migdarmin tayini

35.1.Metodikamn magsadi va> mahiyyati

Qalavi ilo tomizlandikdan sonra amtaslik etilends, propilenda va
piroqazda iimumi kiikiirdiin miqdarini teyin etmak tglin bu {isuldan
istifade olunur. Bu isul tadqgiq olunan qazin tarkibindaki kiikiirdli
birlesmalarin, 900-1000°C temperaturda platin katalizatorunda gaz
halinda olan hidrogenls hidrogenlogmasina ssaslanir. Alman hidro-
gen sulfid turs miihitds xlorlu domirin istiraki ila N, N dimetil-p-
fenilendiaminlo reaksiyaya girsrok smolo gotirdiyi metilen gdyin
renginin intensivliyini kalorimetrik tisulla toyin edirlar.

Bu iisulla uducu mohlulda 0,002mq gader hidrogen sulfidin
mgqdarini tayin etmok olar.Usulun hessaslign 1 mq/m? Analiza sarf
olunan vaxt kiikiirdiin migdarindan va hidrogenlosms vaxtindan
asilidir (2-4 saat).

35.2. Aparatlar, qablar, reaktivlor
> kiikiirdii tayin edon qurgu
» Pt katalizatorlu 750-800mm uzunlugu ve 10-15mm daxili
diametri olan kvars borular;
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0,1-0,1mm diametrli platin sim vo ya 10-15 gqram ¢okido
platin tor (katalizator kimi istifade olunur)

C-200, CI-500 va CBT-25 DUIST 10378-73 ya analoji tipda
siise qablar;

PKC tipli Jaboratoriya siigo reometri

ig¢i temperaturu 900-1000°C uzunlugu 250-350mm, daxiii
diametri 15-20mm olan silindrvari elektrik sobasz;
FEK-56M vo basqa tipli fotokalorimetr va ya
spektrofotometr daigant 650nm uzunlugunda optiki
ol¢monin aparilmasina imkan verir

7-1-5; 7-2-5; 2-1-10; 2-2-10; 2-1-20; 2-2-20 pipetlari
KnK$§-250-29-32 TC kolbalar

2-50-2; 2-250-2; 2-500-2 kolbalarn

25 vo 2-100 silindirlari

azot qaz halinda

kiktirdlii birlesmelorden tomizlenmis hidrogen, marka B
0,1n natrium hidroksid mahlulu

xlorid turgusu gati, hocms gbrs 1:1 meohlulu vo 10%-l
moahlul

N,N-dimetil-p-fenildiamin xlorid tursusu

6 mol sulu demir xlorid

metiloranj indigatoru

qovulmus distilla suyu

hall olunan nigasta (1%-li mahlul).

0,02 n natrium tiosulfat mahlulu (Na,S;03 5H,0).
torkibinds hidrogen sulfidin qatihg 0,001 mg/sm? olan 9
sulu natrium tiosulfat mohlulu

35.3. Mhlullarin hazirlanmasi

Xlorid tursulal; u N,N-dimetil-p-fenildiamin msahlulu. 0,10
0,01 gram xlorid tursulu N,N-dimetil-p-fenildiamini 100sm3 1:1

(hocmo gora) xlorid tursusu mshlulunda hall edirlar.

35.4. Damir xlorid mohlulu: 1,2 qram demir xloridi 25 sm3 qati
xlorid tursusunda va 75sm? qovulmusg distilla suyunda hall edirlar.

35.5. Natrium sulfid maohlulumun hazirlanmasi: 3,1 qram natrium
sulfidi 10sm3 distills suyunda holl edirlor., Alinan mohlulu biirets
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bosaldirlar. Sliso qaba 100 sm? 10%-h xlorid tursusu moshlulu
tokiirlor. Ikinci siigo gabi qogsmadan, 5 daqige arzinds qurgudan va
natrium hidroksidle doldurulmus iiglincil stiso gabdan 0,3 dms3/daq.
stiratlo kvars borusunda tomizlenmis hidrogen kegirirlor. Sonra
hidrogenin verilmasini kasmayersk, iginds 200 sm3 natrium
hidroksid olan ikinci siiga qab1 birlesdirirler va biiretds birlesdiran
xatda 1,5 sm natrium sulfid alava edirlar. Natrium sulfidin almma
qurfusunun sxemi sokil 35.5.1.-ds verilmigdir.

Sokil 35.5.1. Natrium sulfidin alinma qurgusunun sxemi:
1)kvarsli reaktor, 2 )eliktrik sobasi; 3)platin katalizator; 4) 0,01 n natrium
hidroksidli uducu; 5) natrium sulfidli biret; 6,7,8~ HCI mahlulu; boy va
natrium hidroksid mohlullu Dreksel siisa qablari.

Sonra 30 daqiqgs hidrogeni kegirarak, ikinci siiga qabini ayirirlar
vo alman natrium hidroksid moahlulunda natrium sulfid mshlulunu
osas mohlul kimi istifads edirler. Osas mahlulun gatiligini yodomet-
rik dsulla tayin edirlor. Bunun iigiin tixacla kip baglanan 250 sm?3
hacmli konusvari kolbaya 20 sm3 yod mahlulu slavs edib, tizarins 10
sm3 10 % -li xlorid tursusu ve 20 sm3 asas mahlulu slave edib,
gangdinirlar va 10 doaqigs qaranhq yerds saxlayirlar. Sonra yodun
artigini nisastanin istiraki ilo natrium tiosulfat mehhulu ils titirloyir-
lar. Kontrol tacriibada titirlomeni eyni reaktivlorls aparirlar, lakin
asas mohlulun avazina 20 sm3 qovulmus distillo suyu slavs edirler.

Hidrogen sulfidin asas mohluluda kiitlo qatihgini (X) mq/sm3
asagidak diisturla hesablanir,
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_ (Bi-B»)-0,34

X
20
Burada:

v, - yoxlayici tacriibads titirlomays sarf olunan natrium
tiosulfatin hacmi, sm’;

v, - asas mahlulun titirlamasina sorf olunan natrium tiosulfatin
hacmi, sm’;

0,34 - 0,02n yod mahlulunun 1 sm’ -a uygun olan hidrogen sulfidin
kiitlasi, mg,

20 - tayin iigiin gotiviilmiis natrium sulfidin asas mohlulunun
hacmi, sm’

Alinan moshlulda hidrogen sulfidin gatilig: 0,1 mg/sm3 yaxin
olmalidir. Natrium sulfid mohlulunda hidrogen sulfidin qatihigmi
0,001 mq/sm3 almaq tig¢iin esas mohlulu Oln natrium hidroksid
mohlulu ils durulasdiririar.

35.6. Doaracalanma grafikinin qurulmast

50 sm? hacmli 6l¢ili kolbalarma 20 sm? natrium hidroksid msh-
lulu tokiib va tizerina 1-don 20 sm3-a qadsr hidrogen sulfidin qatilig:
0,00Img/sm3 olan natrium sulfid mehlulu alave edirlar. Sonra har
kolbaya 6 sm3 xlorid tursulu N,N dimetil-p-fenilendiamin va Ism3
domir xlorid mahlullariny slava edib, gqanigdirirlar. Bunlarla barabar
kontrol mohiul hazirlayirlar. Bunun itigiin 50 sm3 hs mli él¢i kol-
basina 20 sm? natrium hidroksid mohlulu, 6 sm? xlorid turgulu N,N-
dimetil-p-fenildiamin va 1 sm3 domir xiorid mshlulu tokiirlor. 20-30
dogigedon sonra qovulmug distills suyu ilo hocmi 50 sm? ¢atdiri-
laraq, qansdirirlar va 5 deqiqedsn sonra hazirlanmis mahlullarin v
kontrol mohlulun optiki sixhiqlarin arasindaki nisbata gors, isiq ud-
ma qatin gahnhigi 50mm kiivetdo A=650nm dalga uzunlugunda op-
tiki sixhgi olglirlor. Alinan gdstoricilore gora doracali qrafik qururlar.

Niimunonin gotiirillmesi: Niimunoni DUIST 24975.0-81 goroe
DUIST 14221-78-doki niimuns gbtiirenlarle gotiiriirlor. Nimunonin
hacmi toxmin edilon kiikiird birlasmolsrinin migdarindan asilidir.

35.7. Analizs hazirhg

Sxemaya uygun qurgunu yigirlar. Platin katalizatoru olan
kvars borulari qurgunun asas hissesidir. Hidrogen axinmna goérs bi-
rinci boru hidrogenin tomizlonmassine xidmet edir, ikinci boru —
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analizin aparilmasma. Borularin diametri 10-15mm, uzunlugu iss
750-800mm, platin katalizatorun lay1 (qatt) 150 mm, qizdirilan zona
300-400mm, qizdirdma temperaturu 900-1000°C. Hidrogeni rahat
tonzimlamak iigiin 1-ci reometrdan avval hidrogenin arti-gimi sorucu
skafa konarlagdirmaq lgiin manostat qoyulub. Analizo baglamaz-
dan avval qurgunun dizgin yigilmasi, kegiriciliyt va germetikliyi
yoxlanilir. Bunun iigiin uducuya aspiratoru birlasdirib, 1-ci reomet-
rin gabagmdaki ventili baglayirlar va aspiratorun bosaldilma boru-
sunun sixici agirlar. Sistem germetik olduqda bir negs dogiqedan
sonra aspiratordan suyun axmas: dayanir.

35.8. Analizin aparilmas:

Kvars borusunda hidrogenis havanin partlayis tshlitkali qari-
siglarin alinmasmin garsisini almagq iigiin analizdan avval qurgunu
10 daqiqs azotla iifiiriirlor. Azotun verilmasini kasmadan elektrik so-
bani igo salirlar vo temperatur 900°C ¢atanda 250-400 sm3/daq
siiratlo hidrogenin verilmssine baglayirlar. Hidrogen avvalcadan kii-
kiirdlii birlogsmalordon tomizlonmolidir. Bunun igiin balondaki hid-
rogen aximini 1-ci reometrdan va hidrogen axuuna géra birinci olan
3-cii kvars reaktorundan kegirirlor. Hidrogen torkibindaki kiikiirdli
birlosmalar hidrogenlagdirirok hidrogen sulfide ¢evrilir va alman
hidrogen sulfid 0,1n natrium hidroksid mshlulu ilo doldurulmus ab-
sorberlords udulur. Sonra 2-ci absorberds hidrogen su ils yuyulur
vo karbohidrogenlorin platinds koks amalogalmasinin garsisini
almagq iigiin, 60-80°C qadar qizdirthb ikinci kvars reaktoruna daxil
olur. Hidrogenin verilmasindan 3-5 dsqigadan sonra i¢inds 20 sm3
natrium hidroksid olan absorberi kvars borusuna birlesdirirlor va
hidrogenls birgs analiz olunan gazi verirlar va verilon hocmi kiikiir-
diin gatihgindan asilidir

Cadval 2.35.8.1.
Kiikiirdiin kiils qatiligs, mg/m? | Kegirilon gazin hacmi, dm?
1vol-donaz 5
1-dan ¢ox 3

Analiz olunan gazi 20 sm3/daq. ¢ox olmayan siiratls kvars boru-
nun yan ¢ixintisina verirlor. Borunun ¢ixisinda hisin ahinmasinin va
uducu mshlullarda bulanihgqhgmn alinmasinin gargisini almagq tigiin
analiz olunan qazmn 1 hscmins 15-20 hocm hidrogen verilmalidir.
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Analiz olunan qazin verilmoasini kesdikdan sonra katalizatoru barpa
etmak ii¢iin va ondan hidrogen sulfidi qovmagq igiin 10 deqiqs hid-
rogenin verilmoasini davam etdirirlor. Sonra absorberi ayirirlar va
qurgunu 10 daqigs azotla ifiirirlor. Aparatdan analiz temperatu-
runda hava axini kegirarok katalizatorda ¢okmiis hisi yandirirlar.
Absorberdon gslovi mshiulunu 50 sm? hocmli 6l¢i kolbasma bo-
saldirlar. Mshlul bulaniq oldugda onu siiziirlor. Absorberi 15 sm?
qovulmus distills suyu ils yaxalayib kolbaya bosaldirlar. Sonra kol-
baya 6 sm3 xlorid tursulu N,N-dimetil-p-fenilendiamin va 1 sm? do-
mir xlorid mahlulu slava edirlor va garigdirirlar. Eyni zamanda kon-
trol moahlulu hazirlayirlar. Bunun {igiin 50 sm? hacmli 6lgii kolbasina
20 sm3 0,1n natrium hidroksid mahlulu, 6 sm3 xlorid tursulu N,N-
dimetil-p-fenilendiamin vo 1 sm? domir xlorid mahlulu slavs edirlar.
20-30 doqigadan sonra kolbadaki mshlullarin hocmini qovulmus
distills suyu ila 50 sm3-a ¢atdirib, qangdirirlar va 5 dagiqadan sonra
hazirlanmis mohlullarin va kontrol mohlulun optiki sixhiglarini
arasindaki nisbats gors isiq udma qatmin galinhign SOmm kivetds,
A= 650nm dalga uzunlugunda optiki sixlig1 Sl¢iirlar. Analoji olaraq
7 giindon bir (hamginin reaktivlor doyisdikds) yoxlayici tacriibalor
aparirlar. Bunun igiin tadqiq olunan qazsiz hidrogeni qurgudan
eyni vaxtda va eyni siiratls kegirirlor va sonra yuxarida gosterilon ki-
mi davam etdirirlor. Hidrogenls slaqadar olan biitiin iglori sorucu
skafda aparnrlar.

35.9. Naticalarin islanmosi

Etilends, propilends va pirogazda kiikiirdiin kiitla gatihglarim
(X1) mg/m? asagidak: diisturla hesablayirlar.
(M -m1)-0,9412-1000

X,
B
Burada:
m - analiz olunan gazda daracali qrafikine géra tapumg
hidrogen sulfidin kiitlasi,mq;
m, - kontrol tacriibads daracali qrafikine géra taplnug hidro-

gen sulfidin miqdari, mq,

0,9412 - hidrogen sulfidin kiikiirds ke¢mak iiciin hesablama
amsali;

vV - normal garaita gatirilmis, kegirilmis analiz olunan qazin
hacmi, dn?’.
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36. Tomizlonmadan avval va sonra piroqazda ki¢ik miqdarda hidrogen
sulfidin kolorimetrik tayini metodikasi

36.1. Magsad vo mahiyyat

Metodika galavi ilo tomizloenmadon avval ve sonra pirogazda
hidrogen sulfidin tayininds istifads olunur. Usul natrium hidroksid
moshlulu ilo piroqazdan hidrogen sulfidin udulmasma vs metilen goy
halinda natrium sulfidin kalorimetrik toyininas asaslanir. Turs mi-
hitds damir 3 xloridin istirak: ila sulfid dimetilparafenilen-diaminls
reaksiyaya girorok metilen gy amole gotirir. Ranglonmis mshlulun
optiki sixlig1 fotokalorimetrds tsyin olunur. Usul kiitls gatiligi 0,005
mg/m3-don ¢ox olan hidrogen sulfidi tayin etmoys imkan verir. Sorf
olunan vaxt piroqazin analizins tomizlanmodan avval 40 dagigp, ts-
mizlodikdon sonra 2 saatdan ¢ox, udulma vaxtindan va hidrogen
sulfidin migdarindan asihdar.

36.2. Lazim olan aparatlar v kimyavi reaktivior

- dalga uzunhigu 680nm-do Olgiilori aparmaga imkan veran
KFK vs ya KFO vs basqa tipli fotokalorimetrlor

- metiloranjli barometr-aneroid

- termometr ; skala 0-50°C, daracalonmsa 0,1°C

- 50; 100 vo 200 sm3 hacmli niimunsni gotiirmok ii¢iin va sax-
lamagq iigiin gtigo pipetlor

- CH-1-200 kapilyar borusunda tozlandirict (pulvezator) olan
uducu siige gqablar

- 4-1-25 biiretlar

- 2-50-2; 2-100-2; 2-1000-2 6l¢ii kolbalar:

- 5 vo 10 sm3 hacmii pipetlor

- N,N dimetilparafenilendiamin, 0,1%-li xlorid tursusunda (1:
1) mshlul

- damir xlorid

- natrium tiosulfat 0,02n moahlul

- yod 0,02n mahjul

- gat1 xlorid tursusu, 10% -li va 1:1 (hacms géra) mohlullar

- natrium hidroksid 0,1n mehlul

- 9 mol sulu natrium sulfid

- hall olunan nisasta

- distills suyu
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- texniki hidrogen
- texniki gaz halinda azot
- natrium sulfidin ahnma qurgusu

36.3. Mahlullarin hazirlanmas:.

Damir xloridi 1,1 qram reaktivi 25 sm? gat1 xlorid tursusunda
hall edib distills suyu ils hacmi 75sm? ¢atdirirlar. Natrium sulfid
moahlulu (ilkin): 3,1 qram Na;S-9H,0 10 sm3 distills suyunda hall
edirlor.

36.4. Daracali qrafikinin qurulmasi:

Daracali qrafiki qurmagq iigiin natrium sulfidin ssas standart
mshlulunu vs iki ig¢i standart mahlullar: (hidrogen sulfidin migdari
Nel-0,0lmg/sm3 vo Ne2-0,001mg/sm?) hazirlanir. 9sas mohlulun
hazirlanmasinda istifads olunan natrium sulfidi sorucu skafda
yigimig qurguda alirlar. Biiretkaya kimyovi duzsuzlasdirilmus ilkin
su ilo natrium sulfid mshlulu tékiirlor. Dreksel siisasine 100 sm3
10%-li xlorid tursusu mohlulu vs ikinci dreksel siigasins iigtinci 200
ml 0,1n natrium hidroksid mahlulu tokiirlar. Usiincii dreksel stigasi
bos qalir. Balondaki hidrogeni 0,3 dm3 siiratlo oksigenden tomiz-
lomak iigiin hidrogenlogsma reaktoruna verilir va sonra tamizionmis
hidrogen uducularn kecarak ikinci va tigiincii dreksel qablarma daxil
olur vs sistem 5 doqigs ifurilir. Hidrogenin verilmasini saxlama-
yaraq, dreksel qabum birlogdirib birlegdirici xatts biiretdon 1,5sm3
natrium sulfid mohlulu tékiirler. Sistemi 30 daqiqs hidrogenls iifii-
riib, dreksel siigo qabini ayirirlar ve alinan natrium sulfid mehlulunu
asas standart mahlulu kimi istifads edirlar.

Osas standart mohlulunun qatihgim yodometrik tsulla toyin
edirler. Bunun iigiin tixacla kip baglanan 250 sm? hocmli konusvari
kolbaya 20 sm3 0,02 n yod mshlulu, 10 sm3 10%-li xlorid tursusu vs
20 sm? asas standart mohlulu tékiib, garigdirirlar ve 10 dagigs
garanlq yerds saxlayib yodun artigini nigastamn istiraki ile 0,02n
natrium tiosulfat mshlulu ils titirlayirlor. Eyni reaktiviorlo (yoxla-
ma) kontrol tacriibs aparirlar, lakin asas standart mshlulu avazins
20 sm? gqovulmus distills suyu slavs edirlar.

Hidrogen sulfids (X) hesablanmis natrium sulfidin kiitls gati-
ligini mg/sm? asagidak diisturla toyin edirlor.
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_-7)-034

X
20
Burada:
v, - yoxlama tacriibanin titirlamasina sarf olunan 0,02n natrium
tiosulfatin (Na,S,0; - SH,0) hacmi, snt’;
v, — ig¢i niimunonin titirlomoasing sarf olunan 0,02n natrium

tiosulfatin hacmi, sni’;

0,34 - 0,02n natrium tiosulfatr mohlulunun 1 sn® ekvivalent olan
hidrogen-sulfidin migdari,mgq;

20 - titirlama diciin gotiiriilmiis asas standart mahlulun hacmi, sm’.

Osas standart mshlulu 0,1n natrium hidroksid mahlulu ilo 250
sm3 Ol¢ii kolbalarinda durulagdiraraq 0,01n (Nel) va 0,001(Ne2)
standart mohlullar alirlar. Standart mshlullardan Nel(0,01n g/sm3)
va Ne2(0,00In g/sm3) 2 standart skala hazirlayirlar vo hidrogen
sulfidin iki diapazonu i¢iin qrafiklor qururlar. Bunun igiin 50sm?
hocmli 6lgi kolbalarmna 20 sm3 0,1n patrium hidroksid mshlulu
tokiib lizarina 1,2,3,...10 sm? standart mahlul slava edirlor.

36.5. Niimunanin gotiiriilmosi:
Qaz niimunosi gotiirmazdan svval qaz xstti yaxs: ifiirilmelidir.

36.6. Titirlamadan avval pirogazin niimunssinin gotiiriilmasi:

Tamizlonmadon avval pirogazda hidrogen sulfidi tayin etmok
li¢lin, piroqaz nimunasini 50 sm3 hocmli siigo pipetlors gotiiriliir.
Karroziyaya davamli materialdan hazirlanmis niimuns gotiirsn bo-
runun bir ucu niimuns gotiiriilon yers birlesir, o biri ucu iss gaz nii-
munasi gétiiriilon pipetlora birlagir. Pipetlor tamiz vo quru olmahdr,
onu 3-5 daqigs tadqiq olunan qazla ifiriirlor, belo ki ufiirillon qazin
hacmi pipetin hacmindan 10-15 dofs bdyiik olsun. Pipetin kranini va
giris krani dorhal baglayarlar, pipetddski tozyiq, atmosfer tazyi-
ginden bir az yiiksak olmalidir vo pipeti niimuna gétiiran xotdon ayi-
rirlar.

36.7. Tomizlandikdan sonra pirogazin niimunasinin gétiiriilmasi:
Tomizlondikdan sonra piroqazda hidrogen sulfidi tayin etmok
iiglin piroqaz bilavasits uducu siiso gablarindan kegirilir. Bunun
tiglin nimuna gétiiran boru nimuna gétiirilan yers birlssir va qazla
tifiiriiliir, o biri ucu uducu gaba birlagir.
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36.8. Analizin aparilmas:

Tomizlonmadan avval pirogazda kiikiirdiin iki uducu siiga qab-
larin horasine 10 sm3 0,1n natrium hidroksid mshlulu tékib onlari
ardicil birlogdirirlsr. Qaz pipetinin bir kramm ani agaraq ondaki
qazin tazyigini atmosfer tazyiqi ilo barabarlosdiririor. Pipeti iki yollu
kranla birinci uducu gabla va ti¢ yollu kranla iss azot xatti ils birlog-
dirirlor. Krami azotla iifiiriirlor. Sonra azot axmim kosmoyarok
pipetdski kranlan elo gevirirlor ki, azot pipets daxil olsun va ora-
daki qazi uduculardaki mohlullardan ke¢irmok igin sixigdirib
cixarsm. Ilkin 5 dagigeds ifiiriilon qazin siirati dagigads 30-40 qa-
barciq olmahdir. Qazin asas hissasi mohlulla sixisdirthib gixarildig-
dan sonra axinn siiratini todricon 10 dm3/saata qador yiiksaldirlor
va yena 10 daqigs ifiiriirlor. Analoji olaraq uducu gablardan azot
tifiirarak kontrol tacriiba aparirlar. Toamizlondikden sonra piroqazda
kiikiirdiin tayini iki nducu siigs gabin harssino 10sm3 0,1n natrium
hidroksid mohlulu tékiib, ardici! birlagdirirlar.

ikinci uducu qaba rezin boru vasitasi ilo gaz saygacim birlasdi-
rirlor. Niimuna gétiiriilon xstti uducu gablann girisindan avval go-
yulmus, iigagizi boru vasitosi ilo fiiriirlor. Qaz axim siirati 200
sm?/daqige olmalidir va kegirilon gazmn hacmi els olmalidir ki, mah-
lulun tsrkibinds hidrogen sulfidin migdar: 0,002 qramdan az olsun.
Analiz aparilan vaxtda temperaturu barometrik tozyiqi qeyd edirlor
va qaz saygacindan kegon qazin hocmini dlgiirlor. Kegirilon qazin
miqdar onun tarkibinds olan hidrogen sulfidin miqdarindan asili-
dir.

Cadval 1
Hidrogen sulfidin gqatihf, mq/m3 Qazin hacmi , dm?
0-0,01 400
0,01-0,05 400-200
0,05-1 200-10
1-10 10-1
10-50 1-0,2
50-100 0,2-0,1
100-200 0,1-0,05

Hor iki halda (tomizlenmsdan avval ve sonra) uduculardak:
mohlullar1 50sm? hocmli 6l¢ii kolbalarina kegirirlor. 6sm3 dimetil-
parafenilendiamin, 1sm? domir xlorid mohlulu slavs edib distills su-
yu ila hocmi 50 ml-o gatdirirlar va qansdirirlar. 15 dagigedan sonra
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onun vs kontrol niimunanin optiki sixhiglarin arasindaki nisbata
gors, isiqudma qatin galinhg 50mm va 10mm kiivetlords alinan
mahlulun rangindsn asili olaraq, A= 680nm dalga uzunlugunda op-
tiki sixlig1 6lgiirlor. Kontrol niimuneni analoji isulla hazirlayirlar,

kolbaya daxil edirlor.

- tomizlonmoadan avval piroqaz iigiin, azotla ifiiriilditkden sonra
20 sm3 uducu mohlulu;

- tomizlonmadan sonra piroqaz iigiin, 20sm? 0,ln natrium
hidroksid mahlulu.

36.9. Naticalarin hesablanmast
Pirogazda hidrogen sulfidin kitls qatiigini (X) mg/m? asa-
gidaki diisturla hesablayirlar.

X=a-1000

V-K

Burada:
a - dsracalonma qrafikindan sulfidin kiitlssi, mq;
V - kegirilmis gazin hacmi, dnt’,
K - qazi normal saraita gatiran diizalis amsal.

37. Tomizlonmays qadar piroqazda hidrogen-sulfidin yodometrik
iisulu ilo tayininin metodikas)

37.1. Magsad va mahiyyat

Bu metodika gelavi ils tamizlanmays qadar piroqazda hidrogen-
sulfidin toyininda istifada olunur. Bu iisul qazlardan hidrogen-sul-
fidin kadmium asetat mohlulu ilo udulmasmna va uducu moshlulda
alinan kadmium-sulfidin yodometrik tayinins osaslanir. Usulun
hossasligt 1 mg/m3. Analizo sarf olunan vaxt 1,5 saat, ondan ¢ox
olmasi udma vaxtindan va hidrogen-sulfidin pirogazdaki qatiigdan
asihdir.

37.2. Cihaz va reaktivior

» CH-1-200 kapilyar borusunda tozlandirict olan uducu siigs
gablar. DUIST 25336-82
» KH-1-250-29/32 kolbalar. DUIST 25336-82
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4-2-25 biiret DUIST 20292-74E

7-1-10 pipetlor DUIST 20292-74 E

Olgii silindirlori 1-50,1-1000 DUIST 1770-74E

2-1000-2 6l¢ii kolbas1 DUIST 1770-74E

Konusvari kimyavi qif DUIST 25336-82

Kagz filtr «gdy lent»

Ustii ortiilii elektrik piltasi

Barabanl qaz saygacit ([SB-400 maye baglayicisi ilo)
Meteoroloji barometr-aneroid

Laboratoriya siiso termometrii, skala 0-50°C, daracslanms
0,10C

Kadmium asetat DUIST 5824-79, 5%-li sirke tursusu ils
tursulagdirdmis sulu mohlul (1dm3? mohlula 30sm3 sirks
tursusu DUIST 61-75 alavs edirlor)

Xlorid tursusu DUIST 3118-77, 10%-1li mohlul

Yod DUIST 4159-79, 0,1 va 0,01n gatthgh mshlullar
Natrium tiosulfat (Na»S,03 -5H20) standart CGB 223-75,
0,1 v5 0,01n mahlullar

Holl olunan nisasta DUIST 10163-76, 1%-li sulu mahlul
Distillo suyu DUIST 6709-72

VvV VVVVVVVVVYY

VYV VVYV

37.3. Analizs hazirhyg

Iki uducu siigs gabin horssine 50 ml sirks tursusu ila tursu-
lagdinimis kadmium asetat mohlulu tokiirlar. Qablan ardicil rezin
boru ilo birlegdirirlor. Yigilmis sxemin kipliyini yoxlayirlar. Ikinci
gabn ¢ixig aparict borusunu gaz saygacina birlegdirirlor.

37.4. Niimunanin gitiiriilmasi

Niimuns gotirmazdon avval boru ssash siirstde mohsulla iifii-
riitlmoalidir. Karroziyaya davamli materialdan (paslanmayan polad,
aliiminium, kvars, siiso) niimuns gotiiron borunun ucu ils niimuns
gotiiriilon yera birlosdirirlar va qazla iifiiriirlar, o bir ucu iso uducu
qaba kip birlasir.

37.5. Analizin apariimasi

Niimuns gotiiriilon xstt uducu gablarm giracoyinds yerlosdiril-
mis ii¢ agizh boru vasitasi ilo qazla ifiirilir. Qaz axmmin siireti
20dm3/saatdan ¢ox olmamagq sarti ilo tonzimloyib uducu gablara
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yonoldirlor va fikir vermsk lazimdir ki, ikinci uducu qabda mohlul
soffaf olsun.Analiz apardiqgda temperaturu, barometrik tazyiqi va
qaz saygacindan kegon gazin miqdarini dlgiib geyd edirlar. Verilon
qazin miqgdar: onun tarkibinds olan hidrogen-sulfiddon asilidir va
cadvaldos gostarilon miqdarlarla tayin olunur.

Cadval 1.
Taxmin edilon H,S- | Qazin hocmi, Natrium-tiosulfat
in kiitla qatiligy, dm?3 mohlulunun qatiligy,

mg/m3 mol/dm3
0-10 200-400 cox 0,01
10-100 200-100 0,01
100-250 100-50 0,1
250-500 50-20 0,1
500-2000 20-5 0,1

Lazimi hacmdas gazi kecirdikdsn sonra niimune gotiiriilon xat-
daki ventili baglayirlar vo uducu gablar: ayirirlar. Qablarmn igindaki
yigilmis mohlulu konusvari kolbaya itkisiz kegirirlor vo gablar1 dig-
gatlo distille suyu ilo yuyurlar.Kolbadaki mshhulun hacmini distills
suyu ilo 200 ml -o gatdirirlar vo doymamuis karbohidrogenlari ks-
narlasdirmagq tigiin 30 dagigs qaynadirlar. Mshlulu soyudurlar, sii-
ziirlor, filtirds galan ¢okiintiinii distilla suyu il yuyurlar vs ¢6kiintii
ila filtiri ovvalki kolbaya kegirirlor. 50sm3 distilla suyu slave edib,
filtiri s1yiq halina gotirans qodar azirlor, 10sm3 yod mshlulu vo 5sm?
10%-li xlorid tursusu mshlulu slava edirler, tixacla baglayib, yodun
artighgina amin olduqda 5 dagigs garanliq yerds saxlayirlar. Sonra
tixact va kolbanin divarlarin: distills suyu ila yuyub, yodun artigini
agig-sar1 rong alinana gadsr natrium tiosulfat mohlulu ils titirle-
yirlar. Uzarins 1sm?nisasta mohlulu slavs edib titirlomoni géy reng
itans kimi davam edirler. Paralel olaraq qaz kegirmodan yuxarida
gostarilen kimi kontrol titirlame aparirlar.

37.6. Naticalarin hesablanmasi:
Piroqazda hidrogen- sulfidin kiitlo qatiigini (X) mg/m3 va ya
hacm paymi (Xi1) %-ls asagidaki diisturlarla hesablayirlar.

_(B:-B»-49-0,017-10
B
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_(Bi-B»)-4-11,18-100

X,
B 1000
Burada:
|4 - normal garaits gatiilmis analiz iiciin kegirilmis gazin hacmi, dm’;
v, - yoxlama niimunanin titirlanmasina sarf olunan 0,1 va ya 0,0In
natrium-tiosulfat mahlulunun hacmi, sm’;
v, - is¢i miimunonin tlitirlonmosing sarf olunan 0,1 va ya 0,01n
natrium-tiosulfat mahlulunun hacmi, m’;
C ~ natrium-tiosulfat mahlulunun nominal gatilig;
0,017 - Ism’ In natrium-tiosulfat mahluluna uygun olan hidrogen-
sulfidin kiitlasi;
11,18 - Isn? In  natrium-tiosulfat mohluluna uygun olan hidrogen

sulfidin hacmi,sm?’.

38. Birbasa (bilavasita) qovalmus benzinin karbohidrogenlorin grup
torkibinin tayin mefodikas1

38.1. Tayinat: vo mahiyyati

Benzin fraksiyasmda, o ciimleden birbasa govulmus benzin- lar-
da karbohidrogenlarin qrup terkibini tayin etmok iigin bu metodi-
kadan istifads olunur. Bu iisul benzin fraksiyalarmnda aromatik
karbohidrogenlari (benzol, toluol, etilbenzol, meta, orta va
paraksilollar), naften, parafin vo izoparafin karbohidrogenlsri-nin
migdarini toyin etmayo imkan verir. Aromatik karbohidro-genlor
TS 38.101500-74 gors xromatoqrafik tisulla toyin olunur. Naften vo
parafin (n+izo) karbohidrogenlari Qrozniy isulu ilo toyin edirlor.
Aromatizasiya olunmus benzinds anilin néqtesinin tayinindan son-
ra, tadqiq olunan benzinlo eyni temperatur haddinde qaynayan for-
di karbohidrogenlorin anilin néqtalorine gora hesabatla kimyavi tor-
kibi tayin olunur. N- parafin karbohidrogenlori metodikaya gors
onlarin CaA seolitlort ils udulmast yolu ils toyin edirlar, izoparafin
karbohidrogenlarini isa parafinlorin cominin vo n-parafinlerin forgi
ilo toyin edirlar.
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38.2. Naften va cami parafin karbohidrogenlarin migdarimn tayini.
Cihazlar, reaktivior va materiallar

» Cihaz DUIST 12329-77 anilin néqtssini toyin etmak ligiin oda
davamli siisodon hazirlanmig sinaq siigesi-bilarziyys (muftaya)
mantar tixac vasitesi ile taxilmis sinaq siigesindon ibarstdir.
Daxili sinaq giigasi termometr vo qarigdirici taxilmis mantar
tixacla baglanir.

» Qizdirict diametri 1,5 mm olan yumsaq demir silindr, asag:

ucunda 18 *+ 2 mm diametrli konsentrik dairs var; yuxari ucu

diizbucaq soklinda ayilib va uzunlugu 55 mm-dir, garigdiricinin

uzunlugu 200 + 3 mm-dir. Qarigdiriciya yonoaldici kimi 65mm

uzunlugu, daxili diametri 3mm olan siigo borudan istifads

olunur.

TH-5 tipli DUIST 400-80 gora cive termometrii (300 — 100°C).

Su hamami kimi istifade olunan 600; 750 va 1000sm3 hacmbi

siisa stokan DUIST 25336-82;

Su hamaminda istifada olunan aliiminium qarigdiricy;

DUIST 20292-74-a géra 1,5sm? hocmli pipetkalar;

50 ml hacmli 6l¢ii silindrlori;

250 ml hacmli ayiric1 giflar DUIST 25336-82;

DUIST 4204-77 sulfat tursusu, qatihg1 96,5+ 1%;

DUIST 2184-74 oleum;

DUIST 450-77 susuz kalsium xlorid, ya daDUIST 4460-71 gore

kodzardilmis;

taza qovulmus anilin DUIST 5819-78;

Natrium hidroksid DUIST 4327-77;

Kalium hidroksid DUIST 9285-78;

Etolonlu normal heptan DUIST 5395-70;

filtr kag1z;

VVVVVY VVVVVVY VY

38.3. Reaktiv sulfat tursusundan va oliumdan 98%5-li sulfat tursusunun
hazirlanmasi
1. DUIST 4204-77 goro reaktiv sulfat tursusunda kiitls payin
tayin edirlar;
2. DUIST 2184-77 gors oliumda sarbast sulfat anhidridin kiitls
paymi tayin edirloar;
3. Cadvals (2.38.3.1) gore oliumun ¢aki miqdarmi sulfat tursu-
sunun monohidrat ¢oki miqdarina hesablayirlar;

71



4. Xag¢ ganununa goéra 98%-li tursunun alinmas: iigiin reaktiv
tursu ilo qarigdirmaga lazim olan olium migdarmi hesab-
layirlar. Masalo:

a. Oliumda sorbost sulfat anhidridi kiitle payr 20%-dir, bu
104,50% sulfat tursusunun qatihgina uygundur;
b. Ilkin sulfat turgusunda monohidratir kiitls pay: 95%;
c. Xag gqanununa gore
104,5% 95%

98
3 6,5

Beloliklo, 98%-li sulfat tursusunu almaq iglin 3 hissa 20%
oleum va 6,5 hisss 95%-li sulfat tursusu qarisdirmaq lazimdir.

Cadval 2.38.3.1

Kiitlo pay1, % 200C Kiitla pay1, % 200C

SOs(sarbost) | HaSOs Z‘,’;ﬁl“} SOs(serbast) | HiSOs ;‘,’g‘;‘,
0 100 1,8305 16 103,6 1,8827
1 100,225 1,8335 17 103,82 1,8864
2 100,45 1,8366 18 104,05 | 1,8899
3 100,68 1,8397 19 104,28 1,8933
4 100,90 1,8429 20 104,50 | 1,8968
5 101,12 1,8461 21 104,72 1,9002
6 101,35 1,8498 22 104,95 1,9037
7 101,58 1,8525 23 105,18 1,9071
8 101,80 1,8558 24 105,40 | 19105
9 102,03 1,8591 25 105,62 | 1,9139
10 102,25 1,8624 26 105,85 | 1,9173
11 102 48 1,8658 27 106,08 1,9206
12 102,70 1,8691 28 106,30 | 1,9240
13 102,92 1,8725 29 106,52 | 1,9273
14 103,15 1,8759 30 106,75 1,9307
15 103,38 | 1,8793
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Qat1 sulfat tursusunu oliumla qarigdirdiqda, oliumu sulfat tur-
susuna tékirlar. Oliumu daimi qarigdiraraq nazik sirnagla tékiirlar.
Qalin divarl siige v ya ¢ini qablardan istifads olunur.

38.4. Analiza hazirlig, niimunonin haziwrlanmasi
Analizdan avval tadqiq olunan mahsulu kalsium xlorid {izarinds
qurudub kagiz filtrdan siiziirlor.

38.5. Analizin hazirlanmas:

Anilin 12 saatdan az olmayaraq kalium hidroksid vs ya nat-
rium hidroksid iizerinds qurudurlar. Sonra qovurlar ve analiz iigiin
183-184°C gaynayan fraksiyam gétiiriirlor. Normal etalon heptanla
yoxladigda tomizlonmis anilinin anilin noqtesi 69,310,2°C olma-
hdir. Ogor anilin ndqtesi gostorilon qiymats uygun galmirss, anilini
tokrar tomizlayirler.

38.6. Aromatik karbohidrogenlovin kanarlasdiriimas:

98%1% qatihgh sulfat turgusunun emali benzindon aromatik
karbohidrogenlarin kenarlagdirilmasi yolu ils aparilir. Ayirici qifda
tadqig olunan benzin eyni hacmds olan tursu ile gangdiriir (30sms?
benzin va 30sm3 tursu) va 10 doqiqs arzinde otaq temperaturunda
calxalanir, hordonbir qaz1 ¢ixartmaq d¢lin qifin kranmu agirlar.
Emaldan sonra qarisign durulmaga qoyurlar, tursunu agib bura-
xirlar, benzini iso su ilo yuyub 10%-li geolovi mohlulu ilo neytral-
lagdirirlar va neytral reaksiya alinana gadar yenidon distillo suyu ilo
yuyurlar vo kalsium xlorid iizerinds qurudurlar. Sonra dearomati-
zasiya olunmus mohsulun anilin néqtasini tayin edirlar.

38.7. Anilin nogtasinin tayini

Aromatikadan azad olunmus benzinin anilin néqtasinin teyini
barabar hacmlor iisulu ils aparihr. Anilin ndqtesini toyin etmak iiglin
cihazin daxili sinaq gligesino pipet vasitosi ilo 3ml anilin va 3ml
benzin daxil edirler. Sinaq siigesini termometrli tixacla baglayirlar.
Termometrin civa sarinin ortasi anilin ve benzin tabagslorini ayiran
xotdo olmalidir. Cihazt stativin sixacina barkidib, su hamamina
yerlogdirirlor. Su hamamim qarigdiraraq qizdirirlar. Taxmin edilan
anilin néqtasine 3-4°C galdiqda sinaq siigasinda temperaturun ytik-
solmsa siiratini elo saxlayirlar ki, gostaricini 0,10C daqiqliyi ila tayin
etmak olsun. Anilin néqtssinin tayini qarisdiricinin daimi qarigdiril-
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masi ilo aparilir. Sinaq siigasinds mohlul tam bircinsli va gaoffaf ol-
duqgda, su hamamunt quzdiricidan goétiiriirler, yavas-yavas soyudaraq
va qansift qarigdiraraq, mohlulun biitin kiitlasinda bir borabarde
olan ¢okiinti alinanda (¢okiinti termometrin sarikini ortiir) mahlu-
lun bulanma vaxtinin temperaturunu qeyd edirlor. Anilin noqtasi-
nin iki paralel tayinin forqi 0,1°C olana gadar toyini tekrarlayirlar.
Dearomatizasiya olunmus mohsulun anilin néqtesini (T1) kimi g
tayinin orta temperaturunu gotiriirlar.

38.8. Naticalorin hesablanmasi

Tadqiq olunan mohsulda naften karbohidrogenlorinin kiitlo
payin (X) Y%-lo asagidaki: diisturla hesablayirlar.
_ K (T.-T)- (100~ X)

X,
Burada:
T, - tamiz parafin karbohidrogenlarin maksimal anilin négtasi;
T, - dearomizasiya olunmus mahsulun anilin néqtasi;
K; - naften karbohidrogenlarin hesabat amsali;
X - aromatik karbohidrogeniarin kiitla pay1,% (xromatoqrafik iisulla
tayin olunur )
p 420 - pitknometrik disulla tayin olunmug dearomatizasiya olunmus

benzinin sixligs.

Naften karbohidrogenlerin hesabat omsali K vs Ty~ tomiz pa-
rafin karbohidrogenlerin maksimal anilin néqtasi cadval 3-den tayin
olunur.

Naften karbohidrogenlori hesablamagq iigiin omsallar va tamiz parafin
karbohidrogenlorin maksimal anilin néqtalari

Cadval 3
Benzinin orta Parafin karbo/ hid. | Temiz parafin karbo/ hid.
gaynama t-u, hesabati igtin Ki anilin néqtasi, °C.
0 amsal

50,0 1,51 72,0

71,5 2,13 71,0

1085 2,76 71,0

136,0 3,26 73,0

175,0 5,0 78,0
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Benzinin qaynama temperaturu DUIST 2177-66 gérs qovma
yolu ilo toyin edilir. Qovmanin her 10%-deon temperaturlar qeyd
olunur, baglanir 5%-dan; 15%; 25%;.....95%, alman temperaturalar
toplanir va 10 boltniir, alinan natica orta gaynama temperaturudur.

Parafin karbohidrogenlorin (normal va izo) kiitlo payim (Xa) %
asagidaki diisturla tayin edirler.

X, =100-(X+X))
Burada:
X - aromatik karbohidrogenlarin kiitl> pay, %%;
X, - naften karbohidrogenlarin kiitl> payr, %,

Izoparafin karbohidrogenlorin kiitla paymni (X3) %, asagidaki
diisturla hesablayirlar:

X3=X;-X4
Burada:
X, - parafin karbohidrogenlorin cominin kiitls payi, %5,
X, - metodikaya géra tayin olunmus normal parafin karbohidro-

genlarin kiitls payi, %.

39. Birbasa qovulmus benzinds normal-parafin va izoparafin
karbohidrogenlorin tayini metodikas:

39.1. Tatbig olunan saha va mahiyyati

Benzinde n-parafinlerin ve izo-parafinlerin miqdan 5%-den
yuxari oldugda bu metoddan istifads olunur. Bu iisul qaz-dagiyici
hidrogen axininda CaA siolitlerlo n-parafin karbohidrogenlarin
segici udulmasina ssaslanir. N-parafin karbohidrogentsrin miqgdari-
m1 siolitin ¢okisinin artimu ile tayin edirler. Izoparafin karbohidro-
genlerin miqdarini comi parafinlerin va n-parafinlorin forgine gors
toyin edirlar. Parafinlorin comini TS 3800-1256-76 gors toyin edirlor.

39.2. Cihazlar, materiallar va reaktiviar

» N-parafin karbohidrogenleri toyin eden qurgu asagidakilardan
ibaratdir: ig¢i temperaturu 500°C olan borulu soba iggi sahssinin
uzunlugu 150+190mm; diametri 2030 mm; kalonkalar (pereks
stigosi), tutucular.

» SPJ-250 tipli DUIST 25336-82 qazlar1 yumagq iigiin siiss qab

» TL -3 0+5000C yiiksak daraceli termometr -
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DUIST 3022-80 A markah texniki hidrogen

TS 38-102-81-80 CaA markal siolit;

TS 38-102-81-80 Na A markal siolit vo ya quruducu aliiminium
oksid TS 38-101-190-75 gora;

nixrom taxma;

BLP-200 vo ya basqa analitik torazi;

«Rekord» tipli 1 ya 2ml hacmli tibbi spirt, DUIST 18-137-77

VVV VVV

39.3. Nismunonin gotiiriilmasi
Niimunani quru, tamiz vs gapali baglanan qaba yigirlar.

39.4. Analiza hazirhq, kalonkalarin hazirlanmas:
Asagidan baslayaraq kalonkaya 8-9 qram doldururlar: 10 mm-
nixrom taxma, 90 mm CaA siolt, 40mm- nixrom taxma (nasadka).
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Sokil 39.2.1 Benzinds n-paraﬁﬁ karbohidrogenlorini  tayin edon qurguda
siolitlorin doldurulmas: sxemi.

39.5. Taxmamn (nasadkamin) regenrasiyast

Hor analizdon sonra vs kalonkaya her yeni doldurulmug CaA
siolit partiyasini regenrasiya edirlor. Regenrasiyani qurguda apa-
rirlar. 375-4000C-ds temperaturla 0,2-0,8 qm3/saat siiratls kalon-
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kaya hidrogen verirlar. Regenrasiyani 1 saat arzinde buxar aparici
boruda maye yigilmayana qadar aparirlar.

39.6. Qurgunun isa hazirligh

Sakil 39.2.1-ds gdstarilan kimi qurgunu y1gurlar. Dasiyic1 gaz kimu
balondaki hidrogendan istifads edirlor. Kalonkadan avval hidrogen
xottindo siolit NaA vs ya KA-3M va ya AlLOs-lo yiiklonmis siiso
gaba yerlagdirirlar.

Hidrogen
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Sokil 39.2.2 Benzinds n-parafin vs izo parafin karbohidrogenlsrini tayin

edsn qurgu. 1)bog gab, 2) Na A markali siolit; 3)ALO;,; 4)ayiric, 5) quzdiricy;
6 )termometr; 7) Ca A markal: siolit,

39.7. Analizin apariimas:

» DUST 2177-66-ya géra benzinin son gaynama temperaturunu
tayin edirlor.

» DUST 3900-47 géra 200C —da benzinin sixhigmu tayin edirlor.

» Analiz liciin lazim olan nimunsnin kitlesini hesablayirlar. N-
parafinlori uddugdan sonra siolitlarin yol verilon ¢oki artimu
2%-don yuxari olmamalidir. Niimunsnin hacmi (V) asagidaki
disturla tayin edirlar.

V:.ll'i_'_2 (1)
nm-xX
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Burada:
m - kalonkaya yiiklonmis siolitlsrin kiitlosi,qram,

2 - n-parafinlsri uddugdan sonra siolitlarin yol verilan ¢aki artinu;
X - niimunada taxmin edilan parafinlorin migdari, %,

P - 20°C-da miimunanin sixhg, q/snt’.

Hazirlanmig kalonkam 0,0002 gram doqigliyi ils ¢akirler, spris
vasitasi ilo kalonkanin yuxan hissssine yenidon eyni dagiglikls ¢s-
kirlor. Niimuns ilo kalonkam sobaya yerlasdirib, tutucu ilo birlag-
dirirler va 0,2 dm3/saat siiratls kalonkaya hidrogen vermoys bagla-
yirlar. Qizdiricini latrla tonzimlsysrok kalonkanmn temperatu-runu
15-20 dsqiqays isgi temperaturuna catdirirlar vo 5 daqiqads bu
temperaturda saxlayilar. Isci temperatur benzinin son gaynama
temperaturundan 10-20°C gox olmalidir. Sonra kalonkani yuxari
qaldiraraq onun asag hissesini 1 daqigs quzdiric1 zonada saxla-
yirlar. Kalonkani sobadan gixarb, onun ¢ixisint tixacl rezin slangla
baglayirlar va az bir artiq tazyiqds otaq temperaturuna goador so-
yudurlar. Hidrogen verilon xatdan ayirirlar va 0,0002 qram doqigliyi
ilo ¢akilir.

39.8. Naticalarin hesablanmasi:
N-parafin karbohidrogenlarin kiitlo paymu %-ls asagidaki

diisturla hesablayirlar.

a4 —q

X, = 100

a,—aq
Burada:
a, - niimuna daxil olmadan kalonkammn kiitlasi, qgram,
a, - niimuna il birga kalonkamn kiitlasi, gram;
a, - n- parafinlari uddugdan sonra kalonkamn kiitlasi, gram.

Izoparafin karbohidrogenlarin kiitlo payin %-lo asagidaki diis-
turla hesablayirlar.
X3=Xy-X4

Burada:
X, - parafin karbohidrogenlsrin cominin kiitlo payr %-1s TS 38-001-
256-76 gora tayin edilmig;
X, - n-parafin karbohidrogenlarin kiitls pay, .
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40. Dévr edan galavida va goalavili ¢irkab sularinda natrium
karbonatin tayini metodikasi

40.1. Magsad va mahiyyati:

Bu iisul doévr olunan galovida va golovili girkab sularmda
natrium karbonatin toyininds istifade olunur. Bu iisul karbonats
bartum xloridls ¢6kdiiriibmaesina vo barium karbonatin ¢ékiintiisiinii
xlorid tursusu ils hsll olunmasma va barium karbonatin miqdarini
oks titirlonma yolu ilo tayinina ssaslanir. Analizs sarf olunan vaxt 2
saatdir.

40.2. Qablar v reaktivlsr

4-1-25 biiret;

Kul-250-29/32 kolba;

xlorid tursusu 0,1n moahlulu;

Bartum xlorid,1%-li sulu moahlul ve 10%-li ammonyakla
doydurulmus sulu mohlul;

sulu ammonyak;

natriumhidroksid 0,1n mahlulu va 20%-li mahlul
tarkibinds karbon tursusu olmayan distills suyu;
metiloranj 0,1% Sulu mohiul;

fenolftalein 1%-1i spirtli mahiul.

VVVVY VVVY

40.3. Mshlullarin hazirlanmas:

Ammonyakla doldurulmus 10% barium xlorid mohlulu. 100
gram barium xloridi 800 sm? qaynayan distillo suyunda hsll edirlar.
Soyudugdan sonra 100 sm? sulu ammonyak slave edib gabi nat-
ronlu shang borulu tixacla baglayirlar. 10-12 saatdan sonra moah-
lulu tez siiziirlor (goy filtirls). Karbon tursusunda azad ve ammon-
yakla doldurulmus barium xlorid mohlulunu germetik bagh qabda
saxlayirlar. Tarkibinds karbon tursusu olmayan distills suyu: distil-
lo suyunu kolbada quzdinb 30 daqiqgs iri gabarciglar gixana gader
qaynadirlar. Sonra kolbami tixacla baglayirlar, tixaca siiso boru
taxihb va bu boru rezin boru vasitssi ilo igindo 20%-li natrium
hidroksid, kalium hidroksid mahlulu olan yuyucu qaba birlsgir.

40.4. Analizin aparilmas:
10sm? analiz olunan niimunsni 250sm? hecmli 6lgii kolbasina
yerlagdirib, hacmi distills suyu ilo 250sm? gatdirirlar ve qarisdiririar.
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Alinan mahlulun 10 sm? avvalcs igine 50 sm? distillo suyu tokiilmiis
250 sm? hacmli kolbaya daxil edirlor. 10sm3 10% barium xlorid
moahlulunu slavas etmokls karbon tursusunu g¢okdiiriirlor, kolbani
tixacla baglayirlar, mahlulu durulagmaya qoyurlar. Barium karbo-
nat ¢okiintiisiinti six filtirden «gdy lent» siiziirlor.Kolbani vo filtir-
daki ¢okiintiinii fenolftaleins gora galovilik itans gadar 1%-li barium
xlorid mshlulu ila yuyurlar. Cokiintii ilo birgo filtiri ¢6kms aparilan
kolbaya yerlosdirirlor, {izorins 50sm? distillo suyu va 20sm? 0,In
xlorid tursusu moahlulu slava edirlor. Karbon tursusunu konarlas-
dirmagq igiin mohlulu 3-5 daqigs qaynadirlar, 2-3 damci metiloranj
olava edib 0,In natrium hidroksid mohlulu ilo titirloyirlor. Eyni
soraitdo kontrol tacriibs aparirlar, analiz olunan mahsuldan basqa,
biitiin reaktivlordon istifads olunur. Analiz tigiin niimunanin iki pa-
ralel ¢okisi (hocmi) gotiiriiliir.

40.5. Naticalarin iglanmasi
Natrium karbonatin kiitls paymni (X) %-lo va kiitls paymi (Xi)
g/dm3 1 va 2 diisturla hesablayirlar.

(B:-B»)-0,0053-250-100 1,325(B:-B:)

X = = 0Y)]
10-10-1

X, = (Bl.Bz)-o,lo(g)slao-zso-1ooo ~13.25(B\-By) (2)

Natrium oksids hesablanmig natrium karbonatin kiitls payini
(X2)%-l5 va natrium oksids hesablanmis natrium karbonatin kiitls
paym (X3) g/dm? 3 vo 4 diisturlarla hesablayirlar:

(B:-B:)-0,0031-250-100 _ 0,775(B:- B.)

X, = = 3
? 10-10- I &
X, = (B..B:)-0,0031-250-1000 ~7,75(B,- Bs) )
10-10
Burada:
V, - kontrol niimunanin titirlanmasina sarf olunan 0,In natrium
hidroksidin hacmi, sn?’;
v, - analiz olunan niimunaonin titirlonmasing sarf olunan 0,In

natrium hidroksidin hacmi, sni’;

0,0053 - 0,In natrium hidroksid mahlulunun Ism® ekvivalent olan
natrium karbonatin kiitlasi, gram;

0,0031 - 0,In natrium hidroksid mahlulunun lsni® ekvivalent olan
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natrium oksidin kiitlasi, gram.

41. Kompleksonometrik tisulu ilo iimumi
domirin toyini metodikasi

41.1. Moagsad va mahiyyat

Usul passivasiya vaxt: istilik tasarriifatin yuyucu sularinda, kiit-
Io qatiliglar1 3mqg/dm3 va ¢ox olan, hall olunmus 2 vs 3 valentli
domirin toyininds istifads olunur. Usul indigatorun istiraka ilo
pH=1,5+2-do kompleksonometrik iisulu ilo Fe+3 tayinino ssaslanir.

41.2. Kimyavi qablar va reaktivizy

Ky tipli 250,500sm3 hacmli konusvari kolbalar;
1,2,10sm3 hocmli pipetlor;

100; 1000sm? hacmli 6lgii kolbalari;
universal indigator kagzi;

10% -li ammonyak mahlulu;

0,1n xlorid tursusu mahlulu;

20%-1i sulfosalisil tursusunun mahlulu;
0,1n v2 0,01n trilon «B» mahlulu
10%-1i hidrogen peroksid,;

kiilsiiz filtirler (qirmiz1 lent)

VVVVVVVVYVYY

41.3. Analizin gedigi

Ug valentli (Fe*?) domir ionlarinin tayini. 250 sm3 hacmli ko-
nusvari kolbaya 1-10sm3 avvalcadan siiziilmiig analiz olunan niimu-
nani daxil edirlor, hacmi distills suyu ilo 10sm3-5 ¢atdinirlar, kolba-
daki mohlulun pH- n1 universal indiqator kagizina gora qati xlorid
tursusu is (1-2 damci) 1-o gatdirib, qaynayana qador quzdirirlar.
Kolbadaki mohlulun hacmini distille suyu ila 100 sm? ¢atdirirlar va
tursulugu pH 1,5-2-ys qadar 10%-li ammonyak mahlulu ilo neytral-
lagdirirlar va yenidon qaynayana qadsr qizdiririar, 2sm? 20%-1 sul-
fosalisil tursusu mahlulunu slavs edirlar vo bandvsayi rang sar1 ran-
g9 keganoa kimi 0,01n va ya 0,1n trilon «B» mahlulu ils titirlayirlor.

41.4. Domirin iimumi (Fe*3 va Fet?) migdarimn tayini
250sm? hocmli konusvari kolbaya 1-10sm3, avvalcadan siiziil-
miis, analiz olunan mshsul niimunoesini daxil edirlor, hacmi distilla
suyu ilo 10sm3-a gatdirirlar 1-2 dame qatr xlorid tursusu, 1-2 damci
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hidrogen peroksid slavs edirlor vo ikivalentli (Fe*?) domiri iig
valentliys (Fe*3) oksidlasdirmak iigiin 2-3 daqiqs gaynadirlar, kol-
badaki hacmi distills suyu il 100sm3-s gatdirirlar.Sonra 10%-h am-
monyak mshlulu ils mahlulun pH-m 1,5-2-ys ¢atdurirlar va sonraki
ombsliyyatlar1 yuxarida gostarilon kimi aparirlar.

41.5. Naticalorin hesablanmasi:
Kiitlo gatihgini iigvalentli dsmirin (X) mg/dm3 va {imumi
damirin (X) g/dm? asagidaki diisturla toyin edirlar.

x o @C-K 281000
%

_a,-C-K-1000
v

X,

Burada;
A, - Fe*’ ionlanin titirlanmasina sarf olunan trilon «B» mahlulunun
hacmi, smi;
ag - iimumi damirin titirlanmasina sarf olunan frilon «B» mahlulunun
hacmi , sm’;
- trilon «B» mahlulunun nominal gatnhg,
- 0,0In va 0,001n trilon «By mahlulunun nominal qatihgimn diizalis
amsali;
28 - damirin ekvivalent kiitlsi;
V - analiz olunan suyun hacmi, sw?’.

~ O

Ikivalentli domirin kiitls qatiigimi (X2) mq/dm3, dmumi ds-
mirin kiitls qatthgr (Xi) va iigvalentli damirin kiitle gatibiginin (X)
farqindon toyin edirlar:

X2=X1-X

42. 1Ikin metil spirtind> metanolun tayini metodikas:
42.1. Magsadi vo mahiyyatiarin
Usul - ilkin metil spirtinds metanolun tayini tigiin istifads olu-

nur. Usul metanolun torkibinde suyun «Figer» reaktivi ils titir-
lonmasine asaslanir. Metanolun migdari fargs gérs tayin olunur.
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42.2. Aparatlar, kimyavi reaktiviar va qablar

«Figer» tsulu ilo gazlarda suyun elektrometrik titirlonmosi tigiin
cihaz. Bu cihaz olmadigda sxemi gokil 42.2.1 va 42.2.2 -ds gostarilen,
elektrometrik titirlonmo tigiin laboratoriya qurgusunda analiz apa-
rirlar. Qurgunun birlogmolori slifli olmalidir. Birlegdiron borular sii-
sadan, metaldan, politetraftor etilendsn v ya butilkaugukdan hazir-
lanmalidir.

Qurgunun torkibinds olanlar:

VVVVVVY VYVV VYV

Y

VVYV

250sm3 hacml titirlamsa iiglin kolba;

EMA ya da basqa tipli maqgnit qarngdirici, firlanma siirati
150-300 dovr/daqiqa;

7-2-10 «Figer» reaktivi iigiin tiind giiga qabl biiret;

QCB-400 tipli qaz saygaci;

0,6-1,5 mm diametrli platin elektrodlari, kolbanin igindaki
uzunlugu 20 mm-3 yaxmn olmalidir;

su iiglin pipet;

miixtalif tipli mikrogpris;

siolitlori kodzartmok iciin mufel sobasi;

saniys olgan;

1200C temperaturu tomin edon quruducu skaf;

Tarkibinda suyun payi 0,05% ¢ox olmayan halledicilar;
Metanol-zoharlidir. Metanolu susuzlasdirma ilo hazirlayir-
lar va homin metanolu siolitlarls kip baglanan siise gablarda
saxlayirlar;

gaz quruduculari: NA-3M vo ya KA-3M markal 350-
4000 C 6 saat arzinda kézordilmis siolitlar; aktiv aliminium
oksidi;

susuz maqgnezium xlorid (anhidron);

fosfor anhidridi;

sanayeds istehsal olunan va ya DUIST 14870-77 gora hazir-
lanmis «Figer» reaktivi 0,7-1 mqg/sm? titrs gador durulag-
dirtlmus;

500C seh noqtesine gadar qurudulmus texniki azot qazi
Azotu qurutmagq {igin onu 100-150sm3/daq. siiratlo regen-
rasiya olmus siolitlorls doldurulmus, diametri 30-40mm,
hiindiirliiyii 300-400mm olan, kalonkadan kegirirlar. Siolit-
larin regenrasiyasmi quru azotun aximinda 350-400°C tem-
peraturda 6 saat aparnirlar.
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> indigator selikaqgel
> siatim 205 vo ya vakkum siirtgii yag:

42.3. Metanolda su mahlulunu bel> hazwrlaywriar

100sm3 hacmli quru dlgii kolbasinda 0,0002 gram dsgiqlikle 0,3
sm3 su ¢akib 20 daqiqo termostatda 20°C temperaturda saxlanmis
metanola hacmi 100sm3-o ¢atdirirlar vo qangdinrlar. «Fiser» reak-
tivini har dofs titrini tayin etdikds hazirlanmig mshlulu 20 daqiga
termostatda 20°C - do saxlayirlar. «Fiser» reaktivinin titrinin miisy-
yan edilmasini va suyun tayinini elektrometrik titirlomo ilo aparirlar.
Biitiin istifads olunan aparatlar maksimal susuzlasdi-rimalidir, ha-
vadan va namliyin diismasindan qorunmalidir. Bunun ii¢iin gliflon-
mis tixacli kolbalart va biikslari etil spirti ilo va ya asetonla ya-
xalayib 110°C-ds termostatda qurudurlar ve anhidron vs ya bagqa
quruducularla doldurulmus eksikatorlarda saxlayirlar, biiretlori vs
pipetlon istifadodon avval etil spirti va ya asetonla yaxalayib quru
azotun axininda qurudurlar. Cihazi yigdiqda slang birlogsmoalordon
miimkiin godar az istifads etmok lazimdir. «Figer» reaktivinin doza-
lagdirilmasi miimkiin gqadar dogiq olmahdir. «Fiser» reaktivi ilo su-
yun titirlanmosins cihazin hermetikliyi ilo barabsr platin elektrod-
larin keyfiyysti da ¢ox tasir edir, istifade olunduqca oksid va ya
bagqa bir plyonka ils értiile biler, niimunenin tarkibindon asili ola-
raq onlar hossashfini (passivlegar) itiror. Cirklonmis elektrodlar
10%-li azot tursusu mohlulu ils yuyub ardicil olaraq 10%-li ammon-
yak mohlulu, su vs efir spirti ils yaxalayib hava vs ya azot axininda
qurudaraq barpa edirlor. Aparaturan1 hava namliyindon qoruyan
quruduculari tez-tez dsyismok lazimdir (sutkada 1 dafa)

Sakil 42.2.1. 1) nxac; 2) diametri 5 mm uzunlugu 20 mm olan rezin
boru; 3) tibbi gprisin iynasi.
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Sokil 42.2.2. llkin metil sipirtinda metanolun tayini sxemi
1) titirlama kolbasi; 2) rezin tixac, 3) magnit qarigdirici;
4) damailandirici; 5 ) biiret; 6) reaktiv Figeri saxlamagq iigiin siisa qab,
7) seikagel- indikatoru quruducu borular, 8)qaz sayqaci, 9) rezin armudcug;
10) platin elektrodlar; 11) barometr; 12) ii¢ yoll boru.

42.4. Analizo hazirhg

Suyun titri 0,7-1,0mg/sm3 olan “Figer” reaktivinin hazirlanma-
st. «Figer» reaktivi iki butulkadan ibarat olan komplekt soklinda
buraxilir; birincinin i¢inda - piridindas kiikiird iki oksidin (SO;) mah-
luly; ikincinin i¢indo iss metanolda yod mohlulu. 0,7-1,0 mqg/sm3
titirli «Fiser» mohlulu hazirlamaq tglin 1,2-1,5 dm3 hacmli glifli ti-
xacl tiind rongli slisa qaba birinci butulkadan 100sm3 moshlul vo
ikinciden 217 sm3 mshlul tokiirler. Sonra tizerins 683sm3 qurudul-
mus metanol alavs edib qarigdirirlar ve bir sutka saxlayirlar. Sonra
reaktivi cihaza tokiib titri toyin edirlar.

42.5. «Figer» reaktivinin titrinin tayini

Ekvivalent ndqtesini tayin etmak iiglin elektrik sxeminin diiz-
glin gostaricilorine uygun olmahdir. «Figer» reaktivin titrinin tayin
edilmesinden avvel qurgunun hermetikliyini ekvivalent noqtesine
goro yoxlayirlar vo 3 daqiqe saxlamilmalidir. Titrin tayininds mah-
lulun garigdirma siirsti analiz aparildig siirats uygun olmalidir. «Fi-
ser» reaktivinin titrini suyun g¢okisine gore ve ya metanolda suyun
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mohluluna gors tayin edirlor. «Figer» reaktivinin titrini suyun ¢okisi
il tayin etdikds pipetden istifads olunur.

42.6. Suyun ¢okisina gora «Fiser» reaktivinin titrinin tayini

Quru titirloms kolbasma 10sm3 qurudulmus metanol tokiib
ekvivalent néqtssino qodor «Figer» reaktivi ilo titirlayirlor. Sonra
5-10sm3 avvolcadan 0,0002 gram doaqigliyi ilo ¢okilmis damcilayi-
cidan filtirloms kolbasina 1 damea su slavs edirlar vo damcilayicint
yenidan ¢okirlar, ¢akilor arasi farglars gére damcmnin kiitlssini tayin
edirlor. Kolbadak: mohlulu gangdirirlar vo ekvivalent noqtssine
gader «Fiser» reaktivi ila titirlayirlor.

«Fiser» reaktivinin titri (T) -1sm3 «Fiser» reaktivinds suyun
kiitlasi mq-la, mq H,O/sm3 asagidaki diisturla hesablanir.

m 1000
y At
|4
Burada: m - su damcisimn kiitlasi;
V - titirlamaya sorf olunmug «Figer» mahlulunun hacmi, sm’.

42.7. Metanolda suyun mohluluna gora «Fiser» reaktivinin titrinin
tayini

Quru titirloma kolbasina 10sm? metanolda su mohlulu yerlos-
dirib ekvivalent noqtesina qader «Figer» reaktivi ila titirloyirlor.
Eyni zamanda, su mohlulu hazirlanmasinda istifads olunan va 20°C
termostatda saxlanilan 10sm3 metanolu titirlayirlor.

«Figer» reaktivinin titrini (T1) mq H,O/sm3 agagidak: diisturla
hesablanir.

_ m-1000
b -K)-10°
Burada:
m - metanolu su mahlulu hazirlanmasi iigiin gotiiriilmiis su kiitlosinin
¢okisi, gram;
V - 10sw? metanollu su moahlulunun titirlanmasina sarf olunan

«Fisery reaktivi hacmi, sm’,
V, - 10sm’ metanolun titirlonmasina sarf olunan «Figer» reaktivinin
hacmi, sm’;

Analizi aparmazdan avval «Figer» reaktivin titrini hesablayib
mq/sm? tayin edirlor.
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42.8. Analizin aparimas:

Quru titirlomo kolbasina metanol hslledici (qurudulmus) ve qa-
rigdiricint yerlogdirirlor. Elektrodlar metanola tam batmamaldir-
lar, garigdirict iss elektrodlara toxunmamalidir. Qarigdiricini igo sa-
lib, elektrik dovriiyssini qapayirlar vo metanolu (halledicini) «Fiser»
reaktivi ilo titirloyirter. Titirlomsnin ovvelinds «Figer» reaktivini
saniyada bir damci siirstls slave edirlor, bu zaman ampermetrin
aqrabi sifir gostoricisindsn aralanir. Sonra reaktivi slave etdikda
ampermetrin sqrabi baslayir terpsnmoays, bu halda «Figer» reak-
tivini 5 santyads 1 damci siirati il alavs edirlar, ekvivalent noqtasing
¢atana yaxm 10 saniyado 1 damci siiretlo slave edirlsr. Mikro-
ampermetrin aqrabi 1 doqigo (saniysdlgonlo) skalanin miisyysn
daracasinds dayanana qodar titirlomoni davam etdirirler. Reaktivin
slavo etmosini qurtardigdan sonra titirlomonin diizgiinlityiinii yoxla-
yirlar. Bunun U¢iin maqnit qarigdiricini saxlayirlar vo saniys dlgans
baxilir ki, ne¢a vaxta mikroampermetrin agrabi ilkin veziyyato
jayitmayacaq. ©qrab bu vaziyystdo 15 saniyys qader galmalidir.
sonra titirlomas kolbasina yan stuserden analiz olunan metanol
alimunasini 10-15 qram vo ya 13-16 sm? olava edirlor. Maqnit garig-
diricisimi iga salirlar 1-2 degige qarnsigl qarigdinb yuxanida goéste-
rilon kimi «Fiser» reaktivi ilo titirlayirlar. Titirlomanin diizgiinli-
yiinii yoxladigdan sonra metanol niimunasi-nin titirlonmasina sorf
olunan «Figer» reaktivinin hacmini qeyd edirlar.

42.9. Naticalarin islanmosi
Suyun kiitls paym (X) %-ls agagida gostarilon 2 diisturdan biri
ilo hesablamagq olar.
¥ = V-r-100 ,, V-T-100

m-1000 "~ p20-100

Burada:
- analiz olunan niimunanin titirlanmasina sarf olunan «Fiser»
reaktivinin hacmi, sm’;
- «Fiser» mahlulun titri, mqH,0 /sm®;
- analiz olunan metanolun hacmi, sni’;
- analiz olunan metanolun kiitlasinin ¢akisi, gram;
- analiz olunan metanolun sixhg, g/sm’

oIS
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43. Etilendo ammonyakin toyini metodikas:

43.1. Magsad va mahiyyat

Usul - etilende ammonyakm toyininde istifads olunur. Usul
gazda olan ammonyakin 0,02n qatihql sulfat tursusu ilo absorb-
siyasina vo sonra “Nessler” vo ya “Nessler-Vinkler” reaktivin ko-
moyi ila kolorimetrik tayinine asasianir.

43.2. Cihazlar, kimyavi reaktiviar va qablar

» 435nm dalganm uzunlugunda optiki sixliginin Slgiisiing im-
kan veran KFO, KFK vs ya bagsqa markal fotokalori-
metrlardan istifads olunur;
QCB-400 gaz saygacy;
POR 100 mkm masamoli siiga filtirli uducu siiga gablari;
2-100-2, 2-1000-2 sl¢itti kolbalar:;
2-1-10 olgiilii pipetlar;
BH-100 stokan;
0,002n vo qati sulfat tursusu,
Nesler reaktivi vo ya iki yodlu civa, kalium yod vs 10%
natrinm hidroksid;
ammonium nitrat;
distilla suyu;

VV VVVVVVY

43.3. Reaktiviarin vo reagentlorin hazirlanmas:

Torkibinds ammonyak va ammonium duzlart olmayan distilla
suyu gotiiriilir. 500 sm3? distillo suyunu yumrudibli kolbaya daxil
edirlar, iizarins 0,5 sm3 qat1 sulfat tursusu slavs edib 400sm3 mayeni
qovurlar, ilkin 100sm? distilyat: ksnara tullayirlar. Tarkibinds am-
monyak ve ammonium duziar1 olmayan distille suyunu tixacla bag-
lanan kolbada saxlayirlar.0,0lmg/sm? kiitle gatiligh ammonyak
mohlulu (mshlul I) 0,0002 gram dogiglikls ¢okilmis 0,047 qram
ammonium nitrat: 6lgli kolbasmda 1 litr suda holl edirlar.

43.4. «Nessler» reaktivinin hazirlanmas:

2,5 qram kalium yodu S5sm? suda hall edirlor, 3,5 gram yodlu
civa alava edib tam holl olana gadsr qarisdirirlar. Alinan mshlulun
hacmi su ilo 30sm3-s ¢atdinrlar, 70sm? natrium hidroksid mshlulu
olave edsrok 2-3 sutka saxlaywrlar. Dekantasiya yolu ilo soffaf
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mohlulu ¢okiintiidon aymrirlar, mshlul rezin tixach siigs gabda
garanliq yerda saxlayirlar.

43.5. Daracali qrafikinin qurulmas:

Daracali gqrafiki qurmagq tigiin 100sm3 hocmli 6l¢li kolbalarmna
1;2;3;4;...10sm3 I mohlulu daxil edirlor, harasina 2sm3 «Nessler»
reaktivi alavs edirlor va su ila hacmi 100sm3 ¢atdirirlar 2-3 doagige-
don sonra suya géro alinan mshlullarin optiki sixhgini isgqudma
gatin qalinlign 20mm olan kiivetlords 435nm dalga uzunlugunda
olglirlor. Alinan gostoricilora goro doraceli qrafiki qururlar, absis
oxunda ammonyakin kiitlesini geyd edirlor, ordinat oxunda isa ona
uygun olan optiki sixhigin giymatini tapirlar.

43.6. Niimunonin gitiiriilmosi
Niimunani qaz axim xsttinden goétiiriirlor.

43.7. Analizin apartimasi

Igorisinde 50sm3 0,02n qatiigh sulfat tursusu olan iki ardicil
qosulmus uducu gablardan 50dm?/saat siirstle 40 dm3 az olmayan
etileni kegirirlar.

Sakil 43.7.1 Etilends ammonyakn tayini sxemi.l )ii¢ yollu kran;
2) g yollu oraqvari kran, 3) susa filtir; 4) optik giigalor.
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Qazin siiratini va sarfini qaz saygacmin kémayi ila 6lgiirlor.
Qablardaki mohlullar stokana bosaldirlar ve hall olunmusg hidrogen
sulfidi kenarlagdirmaq tigiin 70sm3 gader qovurlar. Qovdugdan son-
ra qahgt 100sm? 6l¢li kolbasmna kegirirlar, 2sm? «Nessler» reaktivi
alavs edirler va hocmi su ils 100sm? gatdirirlar. 2-3 deqiqeden sonra
suya gdro alinan mohlulun optiki sixligint isiqudma gatin qalinligs
20mm olan kiivetlards 435 nm dalga uzunlugunda ol¢iirlar.

43.8. Naticalarin islanmoasi
Ammonyakin hacm paymi (X)% -ls asagidak: diisturla hesabla-
yirlar.

_ m-100-22,4
¥ -17,03-1000
Burada:
m - daracali grafika gira tayin olunmug ammonyakin kiitlasi, mq;
|4 - kegrilan gazin hacmi, dm’;

17,03 - ammonyakin molekulyar kiitlssi, gram.

44. Kalorimetrik iisulla etilends vs propilends oksigenin
tayini metodikasi

44.1. Maqsad va mahiyyat

Usul - Etilen mohsulunda, propilen mshsulunda va soyuducu
tsiklindo istifads olunan etilendo oksigenin tayini {iglin istifade
olunur. Usul analiz olunan gazdaki bir valentli misin ammonyak
kompleksinin oksigenlo oksidlosmesine ve alman gdy rongli iki
valentli kompleksin rongin intensivliyino géra kolorimetrik tisulla
toyin olunmasina osaslanir. Analiz olunan gazlarin tarkibinds
asetilen oldugda (0,003hacm %-don az) analizdan savval onu kalium
yodomerkurator va ya gilimiis nitratin ammonyakli mshlulu ilo
tomizlayirlor.

44.2. Lazim olan kimyavi reaktivlor va avadanhqlar
» Oksigenin tayinindo istifads olunan kiivet ti¢ hissaden ibarstdir:
i¢cino gaynaq olunmus siigo filtirli (filtirin mesamasi 2) va iig
yollu kranlh barbotaj borusundan, optik siisoli (CF-44 va ya CF-
5 tipli spektrofotometrdon) yast: paralel pencarali optiki his-
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sadan, gliftal vo ya epoksid gotrani ils dirays birlasdirilmis ti¢
yollu oraq sakilli kranl: otiiriicii borudan ibaratdir;

Kiivetin optiki hissesinin élgiilori fotokalorimetrin kiivet saxla-
yan hassasine uygun olmalidir, onun hacmi doqiq bilinmalidir
(bunun {iglin kiiveti suyun daqiq ol¢iilmiis hacmi il doldurub,
isars qoyurlar);

KFK vs ya KFO kalorimetrlor kiivetlorin qurasdirilmasina aga-
gidaki tisulla uygunlasdirirlar: cihaza kiivetlor qoyulan gapagin
pencarasini ¢1xarib, panceranin va kiivetlorin élgiilarini noezare
alaraq hazirlanmus, isigkegirmayan 6rtiik qurasdirirlar;

5dm3 hacmli gazometr va ya QSB-400 barabanli qaz saygac;

su hamamy;

oda davambh stisadon 1,5-5 dm3 hacmli yastidibli qab;

2-100-2 v3 2-1000-2 kolbalar;

6-2-10, 2-2-20 pipetlor;

ammonium xlorid;

sulu ammonyak;

diametri 1 mm-don az olan yumru elektrotexniki mis sim;
vazelin yagi;

bir xlorlu mis;

distillo suyu;

0,05 n 5 sulu mis sulfatin (CuSO4-5H;0) ammonyakli mahlulu;
hissaciklorin dl¢tisii 1- 4 mm olan piroliizit filtir;

A va B markali hidrogen, ala novli texniki azot 1-ci név azot-
dan, oksigendan filtirden tomizlondikdon sonra istifada etmok
olar. 100sm? hacmli piroliizitla doldurulmus silindrik formali
qifi cihazin girisinde (kiivetls), azot xattine hermetik birlag-
dirirlar.

44.3. Mohlullarin hazirlanmasy

Ammonyakli uducu mshlulunun hazirlanmasi. Yasti dibli oda-

davamli gaba mis naqili yerlogdirirlor, 900sm? distills suyu, 12 gram
birxlorlu mis, 36 gram ammonium xlorid vo 100-150 sm3 ammon-
yak mohlulu olavs edirlor. Mis nagqili avvslcaden yagsizlagdi-rirlar va
ammonium xlorun mehlulu vs sulu ammonyakla yuyurlar. Atmos-
ferdon oksigenin uducu mohlullara diismesinin garsisini almagq iiglin
mohlulu vazelin yag tabaqgssi ilo qoruyurlar. 700C temperatura
gador qizdiraraq mahlulu rongsizlegdirirlar.
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44.4. 0,05N 5 sulu mis sulfatin standart mahlulunun hazirlanmas:

12,486 gram mis sulfati 0,0002 qram doaqiqlikle gokib, terkibin-
ds 300sm? sulu ammonyak olan distille suyunda 1dm? 6lgii kolba-
smda hall edirlor va distillo suyu ilo hacmi 1 dm3 ¢atdirirlar. Bu
moahlulun Ism3 0,28sm3 oksigena ekvivalentdir. 0,05n mis sulfatin
ammonyak mohlulunu 10 dafs durulasdiraraq, deracsli qrafiki qur-
maq ucin mohlul hazirlayirlar. Bu durulmus mehlulun Ism3
0,028sm3 oksigens ekvivalentdir.

44.5. Ammonium xlorid mahlulu
36 qram ammonium xloridi 100sm? distille suyunda hall edirlar.

44.6. Piroliizitin aktiviagdirilmasi va regenrasiyasi

Kvars siigasindon hazirlanmis diametri 28+5mm vo uzunlugu
400+ 5mm elektrik sargili silindrik gabda 250-300°C temperaturda
Ssaat tozo piroliizitin aktivlegdirilmasini v iglonmis piroliizitin
regenrasiyastm aparirlar. Aktivlesmoni 90-95% (hocms goro) azot-
dan va ya basqa bir inert gazdan va 5-10% hidrogendan ibarat olan
gaz qarigigy ile aparirlar, regenrasiyani isa 60-150 dm3/saat stiratle
verilon hidrogenls aparirlar. Sonra 450-5000C temperaturda 1-3
saat reaktordan 20 dmb3/saat siiratls yalmiz hidrogen kegirirlor. Qazla
emal piroliizit agiq-boz rong alanda saxlayirlar.

44.7. Daracali qrafikin qurulmas:

Mis sulfatin ammonyak moshlullarmin skalasini asagidaki
iisulla hazirlayirlar: 100sm3 hacmli §l¢ii kolbalarina pipet vasitssi ila
1:2;3;4;....15sm? durulmus mohlul daxil edib hocmi distilla suyu ilo
100sm3 ¢atdirirlar. Har alinan moahlullarin Ism3 oksigenin 0,00028;
0,00056; 0,00084; 0,00112;....; 0,0042 sm3-ns ekvivalentino uy-
gundur. Alinan mohlullarin optiki sixligim fotokalorimetrds isiqu-
dan qatin qalnligt SOmm olan kiivetlards 315t5nm dalga uzun-
lugunda olgiirlor. Alinan naticelers gors oksigenin ekvivalent gatihi-
gindan mshlullarm optiki sixhglarmin asililiginm daracali grafiki
qururlar.

44.8. Analizin aparilmasi

0,3-0,5dm3/daqiqoe siiratle 10-15 dogige hidrogen vo ya azotla
ifiirorak kiivetdon havani kenarlasdinirlar. Sonra kiivets bir xlorlu
misin ammonyakli uducu mshlulu ila doldururlar. Bunun iigiin
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moahlul saxlanilan gabin sifonunu 1-ci ii¢ yollu kranm saquli 6tii-
riiciisiine birlegdirirlar, birlogdirici rezini va krami mohlulla yu-
yurlar, sonra étiiriicii borudan mohlulu kiiveto yonsldirlor va onun
optiki hissesini (cizgiys gader) doldururlar. Kiivetdoki mshlulun
rengi agig-mavi olmalidir. Birxlorlu mis mahlulunun optiki sixligini
kalorimetrds olgiirlor. Sonra bu mohluldan analiz olan qaz1 kegi-
rirlor. Bunun tigiin kiiveti kranlan asagi vaziyyatds olmagla ¢evi-
rirler vo ehtiyatla biitiin mshlulu borbotaj borusuna kegirirlar (bu
zaman ii¢ yollu kranlar elo baglanmahdir ki, kiivet havadan ayril-
maldir). 2-ci krani analiz olunan qazin xatti ila birlegdirirlar va 1-ci
krani iss qazometrls vo ya qazdasiyici ils birlagdirirlar. Kiivets ver-
mazdaon ovvel havani kenarlagdirmaq tgiin birlegdirici kauguku vo
2-c1 kranin étiriiclisiinii yaxsi-yaxs: fiirtirlor. Analiz olunan gaz
130-150 sm3/daqigs siiratlo 15-20 dsqiqa orzinde mohluldan kegi-
rirlar, bu vaxtda mayenin saviyyssi barbota) borunun hiindiirliiyi-
niin yansindan ¢ox olmamalidir. Kegirilon gazin hacmini 6lgiirler.
Sonra kranlar: gevirarak kiiveyti atmosferdon ayinrlar va yuxarida
gostoarilon kimi kiiveytdaki uducu mohlulun optiki sixligmnt 6lgiirlor.
Tapilmus optiki sixhga gérs udulmus oksigenin ekvivalent gatiigini
tayin edirlor.

44.9. Noticalsrin hesablanmas:
Oksigenin hacmi paym %-lo (X) asagidaki diisturla hesab-
layirlar.
(Vz_Vl)'VP'IOO

X
Vp
Burada:
V, - analiz verilmomigdan avval uducu mohlulun Ism’-da daracali
grafika gora tayin olunmus oksigenin hacmi, sm’;
V, - analiz olunan qaz kecirdikdan sonra uducu moahlulun lsw’-ds

daracali grafiks gora tayin olunmug oksigenin hacmi, snv’;
Ve - normal saraits gatirilmis, kecirilmis qazin hacmi, sm’;
Ve - uducu mahlulun hacmi, snm’
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45. Xlorun maye piroliz gatraminda toyini metodikasi

45.1.Maqsad vo mahiyyat

Usul- maye piroliz gatraminda xlorun tayininds istifads olunur.
Usul analiz olunan niimunenin yandirilmasma, yanmadan alinan
mohsullarin uducu mshlullarla tutulmasina vs onlarda xlorid-ion-
larinin nefelometrik iisulu ils toyin olunmasina asaslanir,

45.2. Lazim olan kimyavi reaktivlor va avadanhqlar

>

VVVVVVVVVVVYY VY V VYV V VY

480-490nm dalga uzunlugunda optiki sixliglarin dlgiilmasina
imkan versn KFK, KFO vs bagqa tipli kalorimetr-
pefelometr;

yanma iigiin cihaz;

odadavamli va ya kvars siigasinden hazirlanmus iki shfli ga-
paqli rezervuar-odluqg(a);

kvarsdan vs ya odadavamh siligodon hazirlanmig odluq
(lampa) siisasi(b);

absorberina FKP-40-POR100 siigo filtiri qaynaglanmus
uducu qab (v);

sigrantitutan (q), onun kimi siisomosamsli FKP-40-POR-
100 siizms qifindan istifads etmak olar;

hava vakuum-nasos;

rezervuar- olduqda armudcugla tezyigi tonzimlamak iigiin
yivli sixac;

2-50-2; 2-1000-2 kolbalar;

4-1-1; 2-1-20 pipetlor;

konusvari kolbalar;

aktivlesmis komiirls doldurulmus hava tamizloyen filtirler;
lavugka (d);

distills suyu;

1,4-dioksan;

susuz natrium karbonatin 0,05N mshluly;

25%-Ii nitrat tursusu;

0,1n giimis nitrat mahluly;

3-5% hidrogen-piroksid mahluly;

natrium xlorid.
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45.3. Mohlullarin hazirlanmasi:

45.4. Xlorun kiitls gatiligr 0,01mg/sm? olan etalon mahlulu

Ovvalcadon 500°C temperaturda sabit ¢okiys gotirilmis 0,0165
gram natrium xloridi 1000sm3 hocmli 6i¢ii kolbasinda hall edib
distilla suyu ils hacmi 1000sm? gatdirirlar.

45.5. Doaracai qrafikinin qurulmas:

Daracali grafikini qurmaq iigiin 50sm? hacmli 6lgii kolbasina
0,5; 1,0; 2; 2,5; 3,0; 4,0sm3 natrium xlorid etalon mshlulu tokiib 25
ml distillo suyu, Ssm3 nitrat tursusu vo 1sm3 giimiis nitrat slavs edib
qarnigdirirlar, hocmli distillo suyu ile 50sm3 catdirirlar va 20 dagiqe
qaranliq yerds saxlayirlar. Eyni zamanda torkibinds natrium xlorid
olmayan mahlul hazirlayirlar. 20 dagigadon sonra kontrol moahlula
gors hazirlanmis mohlullarn isiqudma gatin qahnhg 50mm olan
kiivetlordo 480-490nm dalga uwzunlugunda optiki sixhigim olgiirlar.
Alinan noticalora gors doracohi grafikini qururlar, absis oxunda
mohlullarda xlorun kiitlssini mq-la geyd edirlor, ordinat oxunda iss
onlara uygun olan optiki sixliglarin qiymeotlarini yazirlar.

45.6. Analiza hazirlq

Biitiin qablar1 25%-li nitrat tursusu mohlulu ilo yuyub, boyiik
miqdarda distillo suyu ilo yaxalayirlar. Stativa rezervuar-odlugu
(lampa) barkidirler, odlugun yuxan gapagim slanq vasitasi ils ar-
mudcuga birlegdirirlor. Odlugun kapilyarina verilan mahlul niimu-
nasinin verilmasini tanzimlamok {giin rezin armudcuqda sixqaci
barkidirlar. Odlugun kapilyarindaki étiiriiciinii els saviyyads barki-
dirlor ki, 50sm3 hocml 6lgii kolbalarina mshlulu rahat bosaltmaq
olsun, sigrantitutani uducu qabin absorberi ilo rezin tixacla birlog-
dirirlor. Uducu gabina lampa giigasini sliflo birlagdirirlor. Odlugun
kapilyarina tanzifden vs ya beltingdsn uzunlugu 20mm az olmayan
fitil taxirlar. Fitili ¢ox six diizoltmirlor. Odlugu elo qurasdirirlar ki,
alov lampa siisesinin uclugunda va dagig onun morkezinds olmali-
dir. Cihazi paylagsma lampasindan vakuum nasosa birlagdirirlor.
Nasos vo har qurgu arasinda dondurucu tutacaqlar qurasdirirlar.

45.7. Analizin apariimasi
Distills suyu ilo yaxsica yuyulmus absorbers 10sm? uducu moh-
lulu tékirlar. Uducu mohlul kimi iizarine 1sm3 hidrogen-peroksid
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slava olunmus 0,05n natrium karbonat mshlulunu istifads edirlar.
Absorbers sigrantitutam birlogdiririor. Sigrantitutana 3-5sm3 uducu
moahlul vo ya distillo suyu tékiib, ayilmis siigo borulu tixacla bag-
layirlar, boru dondurucu lavuska vasitasi ilo vakuum nasosa birls-
sir. Odlugun kapilyarina 1-2sm? dioksan tokiirler ki, yanmanin av-
valdo hava ils alovu tanzimloyirlar. Filtirli kapilyarin gozini slifli
gapagla six baglaywrlar, qif vasitasi ils rezervuar-odluga 2-5 qram
niimuns daxil edirlor. Bunun iiglin 2,5-6sm3 niimunani konusvari
kolbaya yerlasdirib, tixacla baglayib 0,0002 qram daqiqliyi ila
¢akirloer. Niimunoni rezervuar-odluga kegirirlar, sonra kolbam tixac-
la baglayib yenidan eyni doqiqlikls ¢akirlar. Naticalarin forqins gora
analiz iigiin goriilon niimunsnin kiitlasini tayin edirlor. Ogsr nimuna
ozliilii deyilsa onu pipet vasitasi ilo rezervuar-odluga daxil edirlar.
Qifin divarlarim yuyaraq gatranin keyfiyystindan asili olaragq,
onu hacmindsn 1-4 dafs artiq hacmds pipet vasitasi ilo rezervuar-
odluga dioksan daxil edirlor. Sonra odlugun igindakini dairavi ha-
rokotlorlo qarigdirirlar, rezervuar-odlugun yuxarr gozini slifli
otiiriiciilii qgapaqla baglayirlar. Otiiriicii slanq vasitasi ils tazyiq veran
rezin armudcuqda birlogir. Vakuum-nasosu igs salirlar vo absor-
berdon havani bir qararda sovururlar. Absorberds alinan kopiik ab-
sorberin kiiragakilli genislanmosina qadar qalxmahdir. Odlugu yan-
dirirlar. Dioksan alovunu lampa siigasins yaxinlagdirirlar vo onu elo
firladirlar ki, alov deqiq markazdan kegsin. Havanin kémayi ilo his
vermayan, bir gararda olan alovu amala gatirirlar. Mahlulun saviy-
yasi kapilyara ¢atdigda her dofa odlugun divarlarini yuyaraq 2 dafa
Ism3 diekson slavs edirlor. Yanmanin miiddati 2-3,5 saatdir. Yan-
ma qurtardiqdan 5-6 daqigs sonra vakuum- nasosunu saxlayirlar,
lampa siigasini vo sigrantitutanin tixaci ¢ixarirlar. Sonra suyun
kigik porsiyalari ilo (2sm3) sigrantitutani va tixacins yuyurlar. fkinci
dofs yudugdan sonra sigrantitutami absorberden aywririar ve ab-
sorberi ii¢ dofs yuyub, mayeni homin kolbaya bosaldirlar. Tutu-
cularda olanlann da kolbaya kegirirlor. Sonra 6l¢ii kolbasindaki
mohlulun hacmini distille suyu ilo S0 sm? ¢atdirib, qarigdirirlar.
Mohlulun mexaniki qangiglarmi kanarlasdirmaq t¢tin filtir kagizin-
dan siiziirlar, ilkin 3-5sm?3 filtirat1 konara tullayirlar.Alinan mahlu-
lun 20sm3 pipet ilo 50sm3 hacmli 6l¢ii kolbasmna yerlagdirirlor, Ssm3
nitrat tursusu va 1 sm3 glimiis nitrat mohlulu slava edirlor. Hor
reaktivi alava etdikds mohlulu qanigdirirlar. Mahlulun hocmini dis-
tills suyu ils 50 sm3 gatdirib giimiis xloridin ¢6kmosi tiglin 20 daqiqo
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qaranliq yerds saxlayirlar. Eyni zamanda kontrol mohlulunu hazir-
layirlar. 20 dogigadsn sonra kontrol mohlula gors isiqudma qatin
qalnligt 50mm olan kiivetlordo 480-490 nm dalga uzunlugunda
mshlulun optiki sixligini (Ds) toyin edirlor. Uducu mohlulun rangi
sart olduqda, diizalis omsali daxil edirlar. Bunun iigiin 50sm? hacmli
6l kolbasina 20sm? uducu mohluldan yerlagdirib, 5sm? nitrat tur-
susu slava edirlar. Mahlulun hacmini distills suyu ile 50 sm3 ¢atdi-
rirlar, gangdirirlar va analoji hazirlanmis mahlula gérs (Ssm? nitrat
tursusu va 45sm3 distilla suyu) onun optiki sixhgmni (D) Slgiirlor.
Analizo sorf olunan miqdara godor dioksamin hocmini gotiiriib
yandirirlar va anoloji kontrol tacriibs aparirlar. Burada da uygun
olan D3 va Dy optiki sixliglan olgiirlar. Isgi va kontrol tacriibalorin
alinan optiki sixhglarinin naticslorinin forgine gére qurulmus
grafikdon analiz olunan nimunads xlorun miqdarini (mq) taparlar.

45.8. Naticalorin hesablanmasi:
_ m-50-100
m, -20-1000

Burada:
m  -daracali grafikina géra tapilmug xlorun kiitlasi,mg;
m,; - analiz vigtin gotiiriilmiis niimunonin kiitlasi, gram.

46. Aromatik fraksiyada va pirokondensatda natrium hidroksidin
tayininin metodikasi

46.1. Magsadi va mahiyyati:

Metodika aromatik fraksiyada natrium hidroksidin tayininds
istifads olunur. Iki toyin tisulu gostarilib:

1. Usul aromatika fraksiyasmdan natrium hidroksidin su ilo
ekstraksiyasina vo sonra ekstrakti fenolftaleinin istiraki ils xlorid
tursusu ils titirlonmasina asaslanir.Hassasliq - 0,005% togkil edir.

2. Usul izopropil spirti miihitinds xlorid tursusunun izopro-
panol mahlulu ils potensiometrik titirlonmasine ssaslanir. Hassaslig
~ 0,0005% ¢aki toskil edir.
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46.2. Lazim olan kimyavi reaktivisr va qablar:

pH-340 tipli siisa vo giimiigxloridli elektrodu olan pH-metr;
maqnit qarigdiricy;

7-2-7 biiret;

BDI -250 va ya BD3-250 tiph ayiner qif;

B1-100 stokanlar;

3-1-25 va 3-1-50 pipetlary;

2-50 silindri;

xlorid turgusu 0,1n qatihqh sulu as izopropanollu mahlul;
izopropil spirti.

VVVVVVVVY

46.3. Analizin apariimast

Natrium hidroksidin ekstraksiyasi ilo aparilan analiz. Ayrict q1-
fa silindirlo 50sm3 analiz olunan mshlulu daxil edirlor. Quf1 tixacla
baglayib yaxsica qanigdirirlar. Tsbagologdikdan sonra suyun 250sm?
hacmli konusvari kolbaya bosaldirlar, 2 damc: fenolftalein slave
edib rong itans kimi 0,1n xlorid tursusu mohlulu ils titirlayirler.

46.4. Potensiometrik iisulla analizin aparilmasi

Titirloma stakanmna pipet ila 25 va ya 50sm? analiz olunan msh-
lulu daxil edirlar, silindira uygun olarag 25 va ya 50sm3 izopropil
spirti alavs edirler vo pH- metrds titirloyirlar. Titirlomoeni izoprapil
spirtinds 0,1n xlorid tursusu moshlulu ila apanrlar. Titirlomo oyri-
larini ¢akib, onlara gors ekvivalent néqgtasini tapirlar.

46.5. Naticalorin hesablanmas:
Natrium hidroksidin kiitle paymi (X) %-la vo ya hocmi paymu
(X1) %-1s agagidaki diisturla hesablayirlar.
_¥-0004-100 ¥V -04

X =
V-d V.d
X, = V,-0.004.100 — V,-04
14 vV
Burada:
v, - titirlamaya sorf olunmug 0,1n xlorid turgusunun hacmi, sm’;
vV - ekstraksiyaya potensiometrik titirlama iigin gotiridmiis

niimunanin hacmi,sm’;

- dagiq 0,1n qatihgh xlorid tursusunun 1sm’-na uygun natrium
0,004  hidroksidin kiitlasi;
d - aromatik fraksiyamn sixhgi, q/sm’.
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47. Pirogazin sixhifimn toyini

47.1 Tayini va tatbig sahasi
Bu metodika ilo 0,9-1,1g/dm? haddinds olan pirogazin sixligini

toyin edirlar.

47.2.0l¢ii vasitalorin tiplari, reaktivlor va standart niimunalor
> Qazm sixligin tayin etmoak iigiin piknometr DUIST 17310-81;
> Civali barometr DUIST 48-63-55 vo ya barometr aneroid
TS25-04-1838-73;
Termometr TL 0-550 daracalenmo 0,10C, DUIST 215-73;
U - sokilli borular DUIST 25336-82;

Kalsium xlorid DUIST 4460-74 tozo kézardilmis;
Etil spirti DUIST 18300-77.

VV VYV

47.3.0l¢m iisulu
Usul moalum temperaturda va tazyiqds ardicil quru havan va

quru gazi miiayysn hacmli nazik divarh siigo piknometrindas ¢okil-
masinag ssaslanir.

47.4. Analiza hazirhyq.

Piknometrin hacminin tayini.

Toyindan avval piknometrlari xrom qarisigl, su va distills suyu
ils yuyurlar. Piknometrin muftalarim ve kranlarmi siib qurudurlar
va nazik tobaqa siirtkii yag: ¢akirlor va diqgat edirler ki, kranlarin
kanallarinda va sliflorin xaricinda siirtkii yag olmasin. Hermetikliyi
yoxlanilmis piknometra uzun gixintisinmn vasitasi s tozs gayna-
dilmis, otaq temperaturuna qgodsr soyumus distillo suyu doldu-
rurlar, piknometrin daxilinds vo borularin kanallarinda havanin
qalmamasina diqqgat yetirirlor. Doldurulmus piknometri agiq kran-
larla 20-30 daqigs teroazinin yaninda saxlayib, kranlari baglayirlar,
kranlarin gixmtilarinda qalan suyu filtir kagizi ile tamizlayirlsr va su
ils doldurulmug piknometri 0,01 gram daqiqliyi s texniki tarszida
¢akirlar. Tarazinin strafindaki temperaturu 6lgiib, geyd edirler.

Suyu bosgaltdigdan sonra, piknometri 2 dofa 10sm?3 etil spirti ila
yuyurlar va yagdan, tozdan (pambug filtr) va sudan (kalium xloridls

doldurulmus | sokilli borular) tamizlonmis hava ils iifiiriirlor.
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12 hocmdon az olmayan quru hava ils iifiiriib, avvolcs ¢ixis
sonra is3 giris kranlarim baglayaraq havanin verilmasini saxlayirlar.
Piknometri 20-30 daqigs torazinin yaninda saxlayirlar sonra kram
1800 ani gevirarok piknometrin daxilindoki tazyiqi atmosfer tazyiqi
ilo barabarlesdirirlor ve 0,0002 gram dagiglaiyi 1la gakirlar. Olgma
vaxt1 temperaturu vo barometrik tozyiqi qeyd edirlar. Piknometrin
haocmini dm3 asagidaki diisturla hesablayirlar.

V=G1-Gz
p

Burada:
G, -~ suils doldurulmug piknometrin kiitlasi, gram;
G, - hava ils doldurulmug piknometrin kiitlasi, gram;
p - 6lcii apanilan temperaturda suyun sixhgi, g/dm’.

47.5. Olgmoanin apariimasimin ardicillig

Piknometri 15-20 doqigs tomizlonmis ve qurudulmus gazia ift-
rirlor. Piknometri qaz monbasindan ayirib, hava ile doldurulmus
piknometrin kiitlasinin tayinindaki kimi eyni smoliyyatlar: tokrar
edirlar.

Normal saraitds gazin sixhigim p g/dm3 (q/£) asagidaks diisturla
toyin edirlar.

_Ga—G__ Gs'(Gz-sz) _Ga-G2+
PRV KV K-V

burada:
G; - ptknometrin qazla birlikds kiitlssi, gram;
G - bog piknometrin kiitlasi, qram,
p, - analiz temperaturunda va tazyigds havamn sixh, q/dm’
(q/t);
K - gazin hacmini normal saraits gatiran amsal;
V - piknometrin hacmi, dnt’.

Analizin naticasi kimi iki paralel tayinin orta giymoti gotiiriliir,
onlarm arasindaki xsta 0,005 q9/dm3 (q/£) artiq olmamalidir.
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48. Qazlarda CO2, CO v3 O hacm payimn tayini

48.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodika qaz qangiginda asagida gostarilen hodler igiin istifa-
da olunur:

CO-1-5%
CO,—-1-10%
O, -1-20%

48.2.0lcii vasitalorinin tiplori va standart niimunalor

Ors tipli qazoanalizator DUIST 6329-74;

Kalium hidroksid DUIST 24363-80 vs ya natrium
hidroksid;

Ammonium xlorid DUIST 4164-79

mis yonqari

piragallol A, DUIST 6408-75

sulfat tursusu 10%-li mahlulu DUIST 4204-74

sulu ammonyak DUIST 3760-79

VVVVV VY

48.3. Ol¢mo iisulu
Usul qazn torkib hissalarinin ardicil udulmasina ssaslanur.
Karbon 4-oksidi — natrium va ya kaliumhidroksid mehlulu ils;
karbon oksidi — birxlorlu misin ammonyakli mehlulu ils; oksigen —
pirogallol A mohlulu ils ardicil aparilan udulma sameliyyatlarindan
sonra analiz olunan qaz niimunssinin hacminin azalmasmn 6l¢il-
masi yolu ils komponentlarin faizle miqdarini tayin edirlar.

48.4 Analiza hazirhq

Natrium vo ya kalium hidroksid mohlulunu 1dm3 distillo su-
yunda 300 qram NaOH ve ya KOH hall edarsk hazirlayirlar.

Bir xlorlu mis mahlulunu 250 qram ammonium xloridi 750 sm?
suda hall edib, tizerins 250 qram bir xlorlu mis slavs edirler, msh-
lullu qaba bir nego mis spiral salirlar vo tixacla kip baglayirlar.
Mohlul gaffaflandiqdan sonra istifadoys yararlidir. Doldurmazdan
avval hazirlanmig moahlulu 0,91 g/sm3 xiisusi ¢akisi olan ammonyak
mohlulu ils 2:1 nisbstinds qansgdirirlar.

Piroqallol A mshlulunu 160sm3 21%-li KOH mohtulunda hsil
etmokla hazirlayirlar. Mahlulu kip baglanan gabda saxlayirlar.
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48.5.Qazoanalizatorun tasviri va analizo hazirhyq

Yuxarisinda ucdan baglayaraq silindrik genislonmasi (40 sm3)
olan 100sm3 hacmli biiret, bu genislonmoys 0,2sm3 deracslonmis 60
sm? hacmli boru qaynaq olunub. Biiret termostat kdynayinoe yerlos-
dirilib va asagidan baglayici mehlulla (duzlu su ile) doldurulmus
300sm3 hacmli barabarlagdirici siiso gabla birlasir.

48.6. Dolduruculu (nasadka) uducu pipetlar - bir-biri ilo ayilmis
boru vasitesi ilo birlogan 250-300 sm? eyni hacmli silindirlar. Qaz
udulmasi tigiin istifads olunan pipetlarin yuxari nisani vo krani olan
kapilyar borusu ils qurtarir. Udma sahasini artirmagq iigiin silin-
dirlors doldurucular- giigo borular yerlogdirirlar.

48.7. Pipetkalan bir-biri il va 6l¢ii biireti ilo birlesdiran daraq -
& 2mm olan siiga borudur.

48.8. Yaxs1 yigilmig hissoalori asagidaki ardicilligla yigirlar: a)
KOH vs ya NaOH mohlulu ils pipet; b) Pirogallo]l A mshlulu ils
pipet; ¢) birxlorlu misin ammonyak mshlullu pipetka; d) 10%-l
H,SO4 mshlultu pipet.

Cihazin kipliyini agagida gostarilan kimi aparirlar:

Butulkalarin tgiindo do mohlullar yuxar: kapilyarin nigsanlarina
qadar galdirdigdan sonra, qaz biireti baglayici mohlulla (duzlu su
ilo) doldururlar va barabarlogdirici giigo gabini asag: salirlar va 5-10
daqige cihazi bu veziyystdo saxlayirlar. Cihaz kip oldugda mayenin
saviyyssi biiretds va uducu pipetlords dayigmamolidir. 9ks halda
kranlari1 yeniden yuyub, qurudurlar va vazelinlo va ya xiisusi siirtkii
yaglari ils yaglayirlar.

48.9.Tadqiq olunan gazin niimunasini gétirmok iglin daragin
¢ixisinda yerlosan ¢ yollu kran vasitasi ilo qaz analizatoru niimuna
gotliralan yers birlagdiririor. Borabarlagdirici §iigo qabi agagi salib,
biiret ils birlesdiren ¢ yollu krani ehtiyatla agirlar vo biireti qazla
doldururlar. Bu vo sonraki 4-5 qaz porsiyalari binadan ksnara
sorucu skafa buraxilir. Sistemi tadqiq olunan gazla diggstls yudug-
dan sonra, qaz niimunasini gotiiriirler. Qaz niimunasinj gotiirdiikde
barabarlagdirici siisa gabi qaz biiretin yaninda saxlayirlar va diggat
yetirirlor ki, biiretds va barabarlsgdirici siisa gabinda baglayici moah-
Julun (duzlu suyun) hiindiirliiyli eyni soviyyads olsun. Daqiq 100
sm3 gaz gotiriib, ii¢ yollu kram baglayirlar vo qaz manbayindon
ayiririar.
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Olgiilorin aparnilmasmin ardicilhgi: Gétiirlilon gaz qarisifmni
uducu pipetlordon ardicil kegirorsk vo biiretde qazin hacminin
doyigmasini geyd edarak analiz edirler.

48.10. CO=nin tayini

Qaz qarisigimndan COz-nin udulmas: golovi mohlullu uducu
pipetkada bas verir. Pipetin kranini agib ve barabarlasdirici siise
qabini qaldiraraq, duzlu suyu biiretin kranina ¢atdiraraq, qaz
biiretkadan pipeto kegirirlor. Sonra slisa qabi asag: salaraq qaz
yenidon biireto gaytarirlar, bununla barabor pipetdak: gelovinin
saviyyasi cizgidon yuxar1 olmamalidir. Bu amaliyyati 4-5 dofe tokrar
edirler. Axininci dafs golovi mohlulunu kapilyardaki cizgiys deqiq
catdirirlar, pipetin kranim baglayirlar, 1 daqigs arzinds mshlulun
axmasina imkan verirlor vo udulmus qazin hacmini (y1) O6lgiirlar.
Biiretdon pipets qazin kegirmasini o vaxta kimi davam etdirirlsr ki
axirinct va ondan avvalki Olgiilerin ferqi 0,2sm3-dan ¢ox olmasin.
Udulmus qazin hacmi COz-nin hacm %-1 migdarna uygundur.

48.11. O; tayini.

Pirogalolun golavi mohlulu ilo doldurulmus uducu pipetds O»-
nin udulmasmi CO; —nin udulmas: kimi aparirlar. Udulan gqazin
hacmi Oz-nin hacm %-i miqgdarina uygundur. Birxlorlu misin
ammonyakl moahlulu ilo doldurulmus uducu pipetkada COz-nin
udulmasi kimi aparirlar, lakin udulmus gazin hacmini élcmamisdan
avval ammonyak buxarlarindan azad olunmagq ligiin, qazi 10%-1i
H,SO4 doldurulmusg pipets kegirirlsr

Olgii gostaricilarinin daqigliyi:

Aco; Ex=10,2
Aco: ; Eq=20,2p=0,95
Aoz; a=0,35
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49. Qolavinin kiitlo gatiiginin tayini

49.1.Tayin va tatbiq sahasi:
Metodikadan gelovinin kiitls qatiligini tayin etmak iiciin istifado
edirlor.

49.2.0lcii vasitalorin tiplori, reaktivlor va standart niimunalor
> Xlorid tursusu DUIST 3118-77 0,5n mshlul

» Fenolftalein DUIST 5850- 72 1%-li spirtli mohlul

> Biiret 1-2-50-0,1 8lgiili,, DUIST 20292-74

» Pipet 2-1-5 olgiilii, DUIST 20292-74

» Biiks DUIST 25336-82

49.3. Ol¢ma iisulu

Qolovinin qatihigini tayin etmok li¢lin miqdari analizin hocmi
isulundan istifads olunur, bu da qalevinin xlorid tursusu ils
neytrallagsma reaksiyasina asaslanir (neytrallagma tisulu).

NaOH + HCl = NaCl + H,O

49.4.0l¢molorin aparidmasimn ardicillign

Analiz olunan qalsvinin 2 qramini 0,0002 qram daqiqliys ilo
bitksds gakib 250 sm? hocmli konusvari kolbaya kegirirlor, biiksiin
divarlarim 50 sm? distillo suyu ile yuyub homin kolbaya bosaldirlar.
Alian mohlula 3-4 dama fenolftalein slavs edib ¢ohray: rang itans
gadar 0,5n xlorid tursusu ilo titirloyirlar,

Qolovinin kiitle qatiligini A %, asagidaki diisturla hesablayirlar:

A= a-K-0,02-100 a-K-2

g g

Burada:
a - titirlanmaya sarf olunmug 0,5n HCl mahlulunun migdar, swm’;
g - analiz liciin gotiiriilmiis qalavi niimunasinin ¢akisi, gram;
K - 0,5n HCi mahlulunun diizalis amsali;
0,02 - 05n HCl mahlulunun lsw’-na uygun olan galovinin migdars,
qram.
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50. Qazlarda karbon iki oksidin tayini

50.1.Tayini va tathiq sahasi
Metodikadan karbon iki oksidin migdan 2-500 ppm haddinda
olduqda istifade olunur.

50.2. Olgii vasitalarin tiplari, reaktivlor va standart niimunalsr
Barium hidroksid, DUIST 4107-78 0,1n mahlul

Xlorid tursusu DUIST 3118-74, 0,01n mahlul

Kadmium asetat DUIST 5824-79 5%-li mahlul

Susuz asetat tursusu DUIST 61-75

Fenolftalein DUIST 1%-li spirt mohlulu

Biiret 1,2-2-25-0,1 dlgtii, DUIST 20292-74

Konusvari kolbalar KH-1-250-29/32 DUIST 25336-82
Qazlari yumaq ig¢lin ve tomizlomok iiglin V=200sm3 siigo
qablar CH-1 T$25-11-1062-75

Pipetlor 2-2-50 DUIST 20292-74; 2-2-25 DUIST 20292-74
Olgii silindirleri 1,3-100 DUIST 1770-74

Qaz saygact QSB-400 DUIST 6463-53

VVV VVVVVVVY

50.3.0l¢ma iisulu
Usul CO; —nin barium suyu ile qarsiligl tesirins (1) ve Ba(OH),
artigmin indiqator fenolftaleinin istiraki ilo xlorid turgusunun mah-
lulu ila titirlonmasine (2) ssaslanir:
Ba(OH), + CO; = BaCO; + H,O(1)
Ba(OH), + 2HCI = BaCl; + 2H,0(2)
CO;-nin tayininden avval hidrogen sulfidden azad olmagq iigiin
qaz kadmium asetatla doldurulmus uducudan kegirilmalidir.

50.4. Analiza hazirhg

4.1. Cd(CH3COO), mohlulunun hazirlanmast:

5%-1i Cd(CH3COO); mohlulunu hazrlayirlar va mehlulun hor
100sm3-na 1-2 sm3 asetat tursusu slava edirlor.

4.2. Mohlullarla doldurmazdan avval uducu gablart CO;-dan
tomizlonmis hava ve ya azotla ifiiriirlor. Bunun ficiin qazi 10%
KOH mohlulu ils doldurulmus yuyucu siiso gabdan kecirirlor. Son-
ra dreksel siiso gablarin birine pipet ilo 50 sm3 Ba(OH); mohlulu
daxil edirlar o birina iss silindr vasitasi ilo 100sm3 Cd(CH3;COO),
mohlulu tékiirlor. Qablar1 birlesdirirler, sonra Cd(CH3;COQ), mah-
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lulu olan gabi niimuns gotiiriilon yers qosurlar. Kegirilmis qazin
miqgdarini qaz saygaci ila olglirlor. Sistemin hermetikliyini yoxlayir-
lar, bunun {iglin saygacdan avval rezin borunu swarlar ve niimuns
gétiiran ventili agirlar. Ogar qablardan qaz qabarciqlari ¢ixarsa, on-
da sistem hermetik deyil.

50.5. Olgmoanin aparidmasimin ardicilligh
Qaz ventilini els agirlar ki, birinci vo sonraki siiso gqablarinda
gazin kegma siiratine qabarciglarin hesabi ilo nazarst etmok olsun.
Ogar COz-nin migdari 50-80 ppm haddindadirsa 80-90dm? qaz keci-
rirlar, agor 2-Sppm-dirsa 150-170dm? gaz kecirirlor. Qaz niimunasini
goétiirditkdan sonra 25sm? uducu mohlulu 250sm? hacmii konusvari
kolbaya kegirib, fenolftaleinin istirak: ilo mahlul rongsizlegens gadar
0,01n HCI moahlulu ils titirlayirlar. Paralel olaraq yoxlayci tacriiba
aparirlar: konusvari kolbaya 25sm3 0,01n Ba(OH), mshlulu daxil
edirlor vo fenolftaleinin istiraki ilo 0,0ln HCl mehlulu ilo titir-
layirlar.
COz-nin migdarin1 A ppm (mg/m3) asagidaki disturla hesab-
layirlar.
_2(a-5b)-K-0,1113-1000
V-K,
Burada:a - yoxlayia tacriibada titirlanmays sarf olunan 0,0IN HC]
mahlulun migdart, snt’;
b - is¢i niimunasinin titirlonmasing sarf olunan 0,0IN HCI
mohlulun migdar, snr’;
K - 0,01N HCI mahlulunun diizalis smsah;
0,1113 - 00IN HCl mahlulunun Ism’-na uygun olan CO,-nin
migdari,
K, - qazin hacmini normal saraita gatiran amsal,

A

51. Qazda asetilenin hacm paymmn toyini

51.1.Tayini va tatbig sahasi
Metodikadan qazda asetilen hocm pay1 20-350ppm haddinda
olduqda istifads olunur,

51.2. Olgii vasitalorin tiplori; reaktivior va standart niimunalor
» Mis sulfat DUIST 4165-78
» Sulu ammonyak DUIST 3760-79
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Qida jelatini DUIST 11293-78 2%-li mohlul

Xlorid tursulu hidroksilamin DUIST 5466-79

Ola tomizlenmis hidrolizli etil spirti DUIST18300-72

Kobalt nitrat DUIST 4528-78

Natrium karbonat DUIST 84-76

Kalium permanqganat DUIST 20490-75 2%-li mahlul
Kristallik kalium yod DUIST 4232-74

Sulfat tursusu DUIST 4204-77 1:5 qatiligh mahlul

Holl olunan nisasta DUIST 10163-76 1%-li mahlul

Natrium tiosulfat

200sm3 hacmli qaz niimunasi gotiirmak {igiin pipetka DUIST
1770-74

ol¢ii kolbalar: KH-1-250=29/32 DUIST 25336-82

stokan B-1-100TC DUIST 25336-82

biiretka 3-1-25-0,1 JUIST 20292-74

9 sinaq siisesindon DUIST 22336-82 ibarat olan standart
mohlullar skalasi

> soffaf sinaq siisasi DUIST 25336-82

VVVV VVVVVVVVVVYY

51.3.0Lii iisulu

Qazda asetilenin hocm paymin toyininds kalorimetrik tsuldan
istifada olunur. Bu iisul ammonyak miihitindo asetilenin birvalentli
mis duzlari ilo qirmizi-bsndvsayl rangdo misasetilenid mahlulunun
almmasina ssaslanir.

Alman rongi asetilenin miqdar1 malum olan standart moh-
lullarin rongi ilo miiqaiss edirlor

51.4.Analiza hazirlg

flosvay reaktivinin hazirtanmasi. 100sm? hacmli 6l¢ii kolbaya 0,5
qram mis sulfat CuSOs ‘H20 daxil edirler ve 20sm? distills suyunda
hall edirler, sonra 255-1i ammonyak mshlulunu els migdarda slavs
edirlor ki, uducu mshlulun tarkibinda daqiq 0,53 qram NH;3(2,1sm3
NHOH) olsun. Mshlula 38sm3 distilloe suyunda hall olunmus 2,3
qram xlorid tursulu hidroksilamin alave edib garngdirirlar, sonra
4,5sm? 2%-li jelatin va 33 sm3 etil spirti slava edib, qarnsdirirlar va
hacmi cizgiys qadar distilla suyu ilo ¢atdirirlar. Ilosvay reaktivini bir
gindan artiq saxlamaq olmaz. Jelatin mahlulunu soyuqda bir hafte
saxlamagq olar.
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Standart mahlulun hazirlanmast

100sm3 hacmli 6l¢i kolbasinda olan 30sm3 xrom nigasta 60sm3
kobalt nitrat mohlulu slave edirlor vo hacmi cizgiye gador distills
suyu ilo ¢atdirirlar.

Tarkibinds 12,78mg/sm? Cr olan nitrat mshlulunu 10,2 gram
xrom nitrat: 100sm3 hecmli 6l¢ii kolbasinda distille suyunda hall
etmoakls hazirlayirlar. Mahlulda Cr-in migdarini tapmaq tglin meh-
lulun 3sm?3 100sm3 hocmli stokana tokiirler, 50sm3 distillo suyu ve
0,2 gram natrium karbonat alave edirlar. Sonra stokana 15sm3 2%-li
KMnO; mohlulu slava edib 10 dagigs qaynadirlar. Permanganatin
artigim pargalamaq ligiin 2sm? etil spirti slavs edirler vo aldehidin
goxusu yox olana gadsr gaynadirlar.Mohlulu kagiz filtrdan stiziir-
lor, filtiri su ils yuyurlar. Filtira 2 gram kalium yod va Ssm3 sulfat
tursusu (1:5) slave edib ayriimis yodu 0,1n natrium tiosulfat moh-
tulu ilo titirloyirler. Xromun miqdarmi 1sm3-da asagidaki diisturla
hesablayirlar.

a-x-0,00173-1000
m

Cr= q/sm3
3
Burada:
a - 0,1n Na,S0,0; mahlulun titirlsmaya sarf olunan migdari,
3
sm
k - 0,In Na,S0,0; maohlulun diizalis amsali;

0,00173 - 0,In natrium tiosulfat mohlulunun Isni uygun olan
xromun migdari, gram.

Mohlulun 1sm3-da xromun miqdar1 12,8mq olmaldir.

Hazirlanmig mshlulda xromun haqiqi migdarimni bildikds, uy-
gun durulagdirma il 100sm3-da 10 qram xrom nitrat olan mshlulu
hazirlayirlar.

Mosolon: Tapiib 14 mq xrom. Daqiq mahlulun 1sm3-ds 12,78
gram olmalidir. Demoali, alinmus mohlul durulasdiriimalidir. Duru-
lasdirdiqdan sonra mahlulun hocmi olmalidir:

100.14 =108,7 sm3
12,87
Belalikls 100sm3-o 8,7sm3 su slava etmok lazzmdir. Amma 100
sm? xrom nitrat mohlulundan 3sm3-i titirlomaek t¢lin gotiiriiliib.
Qalan 97sm3 mshlula slave olunan suyun miqdart olmalidir:
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8,7-97

100

Torkibinds kobaltin migdari 39,74 mg/sm? Co(NOs);- 6H,O
mohlulunu 20,2 qram kobalt nitrat1 100sm? 6l¢ii kolbasinda distilla
suyunda hall etmoklo hazirlayirlar. Mohlulda kobaltin daqiq mig-
darni tapmagq iigiin avvalcadon kozardilmis putaya 4sm? mahluldan
tokiib quruyana gadar ehtiyyatla qum hamaminda buxarlandirirlar.
Sonra soyudulmus putaya 0,5sm? H,SOs (xiisusi ¢okisi 1,84) slava
edirlor va tursunu sulfit anhidridin buxarlari yox olana goadar bu-
xarlandirirlar. Sonra putani 400-500°C mufel sobasinda kézardirlar,
soyudub ¢akirlor. Kobaltin miqdarini asagidaki diisturla toyin edir-
lar.

=8,4 sm?

5-0,3803-100
=———m

C /sm3
o 4 q
Burada:
b - kézardilmis maddanin migdari, gram,

0,3803 - Co(NQO;), 6H,0 kobalta hesablanmast.

Daqiq mahlulun 1sm3-ds kobaltin miqdar1 39,74mq olmalidir.
Uygun durulagdirma il 100sm3-do daqiq 20 qram kobalt nitrat
olan moshlul hazirlayirlar.

51.5.Skalamn diizaldilmasi

Skalanmn sinaq siigaleri eyni tarkibli siisoden hazirlanmaldir,
diametri va hocmlori eyni olmaldir. Smaq sigolorine 1,0; 2,0;
3,0;...9,0sm3 standart mahlulu daxil edirler va uygun olaraq 9,0; 8,0;
7,0;....1,0sm3 distillo suyu slavs edib qarigdirirlar. Qazin tarkibinds
asetilenin miqdarmi uducu gablardaki mshlullarin rongini standart
skalanin ronglori ilo miiqayisads tayin edirlar.

Qazda asetileni tayin etomk iiciin cadvali

‘Sinaq
siiga-ni 1 2 3 4 5 6 7 8 9
némr-ari
1.9sas
mah-n o o0 ) 30 | 40 | 50 | 60 | 70 | 80 | 90
miqdart, ’

sm?
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2.Distilla
suyun
miqdars,
sm?
3. Normal
$ar-0
asetileni
toyin
etmoak
ii¢lin 0,09 | 0,018 | 0,026 | 0,034 | 0,043 | 0,051 | 0,061 | 0,069 | 0,074
10sm?
reak-do
C2H, mig.
uygun
sm?
4.Normal
sar.a
CaHatayin
iigiin
10sm?
reaktivds
C:Ha
miqdarma
uygun
rang,mq ]

9,0 8,0 7,0 6,0 50 4,0 3.0 2,0 1,0

0,01 | 0,02 | 003 { 004 | 0,05 | 0,06 | 0,07 | 0,08 | 0,086

51.6.0l¢monin aparilma ardicillign

Niimuna gotiiran pipeti 10 dagiga analiz olunan gazla iifiiriirlsr.
Sulfidli birlosmoalordsn tomizlomoak iigiin, pipetdon avval, 10%-li
kadmium vo ya sink asetat mohlufu ils doldurulmus uducu
quragdirirlar. Niimunoni gétiirdiikdsn sonra pipetdaki artiq tazyiqi
kranlardan birini ani agaraq azaldirlar. Kranin ¢ixintisina rezin bo-
ru vasitasi ilo quft birlesdirirlar va havanin daxil olmaswmna yol ver-
momokls ehtiyatla pipeti 10sm? Ilosvay reaktivi tékiirlor. Sonra
krani baglayirlar va 10 daqiqs reaktivls pipeti ¢alxalayirlar, sonra
mohlulu sinaq siisesine bogaldib onun rangini standart mshlullarin
rangi ilo miiqayisa edirlar.

Ogor niimunanin rengi ¢oX intensivdir vo skalanin haddinden
cixar, onda niimunani 2-3 dofos Ilosvay reaktivi ilo durulasdirirlar.
Ogor niimunsnin rengini bandvsayi ¢alan skaladakindan ¢oxdursa,
onda sinaq siisasina 1-4% damci 10%-li ammonyak mohlulu slava
edirlor va hor damcidan sonra mahlulu qangdirirlar. Skalann rangi
ilo miiqayiss edirlar.
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Asetilenin hocm paymi A; ppm-lo asagidaki diisturla hesab-

layirlar:
4 = C -1000 mq/dm3
vV
B-0,86-100-10000 B-0,86-1000000
A2 = = frud ppm
K-V K-V
Burada:

4 - kecirilmis gazin hacmi, sm’;
C - standart skalamin sinaq stisasindaki asetilenin migdari, mq;
K - qazin haemini normal garaits gatiran amsal;

B
0

- standart skalamn sinaq siigasindaki asetilenin migdar:, snv’;

,86 - hesablama amsal.

52. Qazda az miqdarda olan oksigenin tayini

52.1.Tayini va tatbiq sahassi

Metodikadan gazda oksigenin miqdar1 1+100ppm haddinds

olduqda istifads olunur.

n

VVV VVVVVYVY VVV VY

2.2. Olii vasitalarin tiplori, reaktivlor va standart niimunalor

Oksigeni toyin edsn gazoanalizator (Muqdan cihazi) CB-76-
31IM-3 T$25-11-1015-75 hacmi 5000-6000ml;

Dreksel siisa gablart DUIST 10378-73 hocmi 500ml-2 adad
Konusvari kolbalar hacmi 500mli-2 sdad

Silindirler DUIST 1770-74 hecmi 25ml -4adad; hocmi 50ml-1
adad

Mikrobiiret DUIST 20292-74 hacmi 5ml, daracasi-0,02ml
Kimyavi qif DUIST 8613-75 @50-60mm

Mangqan xlorid DUIST 612-75 4%-1li mahlul

Kalium yod DUIST 4232-74 10%-li mahlul

Xlorid tursusu DUIST 3118-67 1:1 mshlul

Kalium hidroksid DUIST 9285-69 vo ya natrium hidroksid
DUIST 2263-71, 10%-li mohlul

Natrium tiosulfat CT CEB 223-75, 0,01n mahlul

Hall olunan nisasta DUIST 10163-76, 0,5%-1i mahlul

Kadmium asetat DUIST 5824-71 asetat tursusu ilo tursulas-
dirtlmis (1-2ml gati CH;COOH 100mi mshlula) 10%-1i mehiul
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52.3.0l¢ms iisulu

Etilends az migdarda olan oksigenin toyininds miqdarn analiz
isulundan istifads olunur. Bu iisul iki valentli mangan hidroksidi
oksigenls ii¢ valentli mangan oksigens oksidlasmesine vo ahnan iig
valentli mangan hidroksidin yodometrik tayinina ssaslanir.

2Mn(OH),+1/20,+H,0 = 2Mn(OH)s
2Mn(OH); + 6 HCI + 2KJ = 2MnCl; + 2Kl + 6H20 + J;
Ty + 2Na,S,03 = NaJ + Na;S40¢

52.4.0lgiiniin aparimasimn ardicilhign

Mugdan cihazini 15 dogiqs hidrogen sulfiddon tamizienmis
qazla ifiiriirlar. Kadmium asetat mshlulu ils doldurulmus Dreksel
siiss qablarindan qazi kegirorok tomizlonmani aparirlar. Ufiirildik-
don sonra kranlar baglayirlar vo kranin ¢uantisina qift birlagdirib,
cihaza 25sm3 4%-1i MnCly, 25sm3 10%-l1 KJ va 25sm3 10%-11 galavi
(ardicilliga riayst edarok) daxil edirlor, sonra krani baglayirlar vo 15
daqigoe cihazi galxalayirlar. Sonra havanm daxi] olmasina yol ver-
momakls reaktora 25sm? xlorid tursusu mohlulunu daxil edirler va
qangdirirlar. Kranlan agib reaktorun igindskilari 250ml hacmli kol-
baya bosaldirlar, reaktoru 50sm? distills suyu ils yaxalayib kolbaya
bosaldirlar. 2-3sm3 nisasta moahlulu slavs edib 0,01n Na,S,03; moh-
lulu ilo rong itons godar titirlayirlar. Paralel olarag eyni migdarda
reaktivlorls va distillo suyu 1l yoxlayici tacriibs aparirlar.

Yoxlayict niimunanin analizinds reaktiviori gostorilon ardicil-
hqla slavs edirlor: KOH, HCI, MnCl;, KJ.

Qazda oksigenin migdarint A hacm faizi ilo agagidak: diisturla
hesablayirlar.

A= (a-b)-K,-0,056-100 _ (a-b)-5,6-K, ppm
V- K V.-K

Burada:
a - miimunanin titirlonmasina sarf olunan 0,01n Na,S,0; maohlulun
migdari, sm’;
b - yoxlama tacriibanin titirlanmasina sarf olunan 0,0ln Na,S,0;
mahlulun migdan, sm’;
K, -001n Na,S,0; mahlulun diizalis amsal;
K - qazin hacminin normal saraita gatiran amsal;
0,056 - 0,0In Na,S,0; maohlulun lsm® uygun olan oksigenin
migdart,mq.
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53. Metil spirtinin kiitlo qatihgunin tayini

53.1.Tayini va totbig sahasi
Metodikadan metanolun gatiigi 80+100% haddinds oldugda
istifads olunur.

53.2.0lii vasitalorin tiplori, reaktivlor vo standart niimunalar
> 100sm? hocmli silindr DUIST 1770-74 )
> Densimetr d= 0,820-0,880 daracasi 0,005 va ya 0,001 DUIST
1300-74
» Termometr 0+50°C doracalonms 0,5+1°C DUIST 215-73

53.3.0lcm> iisulu

Areometrlo sixhigin 6lgmoasi Arximed ganuna ssaslanir, mayeys
salinan cismin ¢aki itgisi, onun sixisdirib ¢ixarilan maye hacminin
¢akisina barabardir.

53.4.0lgiiniin aparimasimn ardicilligy

Tamiz quru silindrs vs ya bir nego dofs metanolla yaxalanmug
silindra ehtiyatla divarlarindan axidaraq va ya siigs ¢ubugu ilo tad-
giq olunan mohsulu tokiirler. Spirtin temperaturunu 20°C - 3 ¢atd:-
rirlar. Sonra yuxari ucundan tutaraq, divarlara toxunmamagla ehti-
yatla mayeys tomiz quru areometr daxil edirlor. Tarazliq veziy-
yatine ¢atdigdan sonra qabdaki mayenin sathinin saviyyssinds gey-
diyyati aparirlar.

Sixligdan asili olaraq cadvaldan metil spirtinin qatiligini tapir-
lar.

Cadval 1.
20°C-d> metil spirtinin sixhigs
dZO A% dzo A%
0,8469 80 0,8202 90
0,8486 81 0,8174 91
0,8420 82 0,8146 92
0,8394 83 08118 93
0,8366 84 0,8090 94
0,8340 85 0,8062 95
| 08314 86 0,8034 96
0,8286 87 0,8005 97
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0,8258 88 0,7976 98
0,8230 89 0,7948 99
0,7917 100

54. Buxar kondensatin codlugunun tayini

54.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodikadan buxar kondensatin codiugu 10-200 mkqgekv/dm3
haddinds olduqgda istifads olunur.

54.2.0I¢ii vasitalorin tiplavi, reaktivior va standart niimunalor

» Ammonium xlorid DUIST 3773-72

» Sulu ammonyak DUIST 3760-64

» Erixrom qara tindiqatoru TS 6-09-10-393-76, 2%-l spirt
mohlulu va ya xromlu tindgdyin TS6-09-07-202-74 natrium
xloridls quru qansigr 1:100, DUIST 4919-77 goro hesab-
lanir.
Trilon B DUIST 10652-73, 0,005 moV/dm3 (0,01N) mshlul
Biiret 6-2-2 DUIST 20292-74
Silindr 1(3)-5 DUIST 1770-74
Olgii kolbasi 2-1000-2 DUIST 20292-74
Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74
Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82

VVVVVY

54.3.0lii iisulu

Buxar kondesatin codlugunun toyininds miqdari analizin hacmi
{isulundan istifads olunur. Usul trilon B-nin Ca*2 va Mg*? ionlan ilo
reaksiyasina ssaslanir (kompleks amslogolms reaksiyas).

54.4.Analizs hazirhyg

Ammonyak bufer mohlulun hazirlanmasi: 54 gram ammeonium
xloridi 200sm? distills suyunda hoall edib, 250sm? sulu ammonyakla
gangdinrlar va hacmi distills suyu 1ls 1dm? ¢atdirirlar.

54.5.0lciiniin aparimasinin ardicilligy

250sm3 hocmli konusvari kolbaya 100sm3 analiz olunan buxar
kondensat1 daxil edib, 5sm? ammonyak bufer mohlulu va 5 dama
erixrom gara T va ya 0,1qram xromlu tiind géy indigatorun quru
garnisigin slavs edirlor. Nimunsni 0,005 mol/dm? trilon B mshlulu
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ile ¢axirla-qirmiz1 rangin yasimtil-géy rangos (erizrom qara T) va ya
¢ohrayi-qirmizinin  gdyiimtiil-yassman rongino kegona qodor titir-
layirler. Titirlomani yavag-yavas aparirlar, kolbani intensiv dévrii
harakat edirlor.

Buxar kondensatin codlugunu A mkqg-ekv/dm? asagidaks dis-
turla hesablayirlar.

A=a-K-100
Burada;
a - tx;tirlamaya sarf olunan 0,005 mol/dmw?® trilon B mohlulunun hacmi,
smr’;

K - 0,005 mol/dnm?’ trilon B mahlulunun diizalis amsal:.
Analiz noticesi kimi iki paralel toyinin orta giymstini gabul
edirlor.

55. Buxar kondensatin va duzsuzlasdirilnns suyun
galoviliyinin toyini

55.1.Tayini va tathiq sahasi
Metodikadan buxar kondensatin galoviliyi 10-200mkqg-ekv/dm?3
haddinds olduqda istifads olunur.

55.2.0Lii vasitalorin tiplori, reaktivlor va standart niimunalor

Sulfat tursusu DUIST 4204-77, 0,005 mol/dm? (0,01N)
mahlul

Metil qurmizi T$-6-09-4070-75

Metil mavi TS-6-09-29-76

Metil qirmiz - metil mavi qangiqh indiqatora DUIST 4919-
77 gbrs hazirlayirlar.

Fenolftalein DUIST 5850-72 1%-li spirtli mohlul

Biiret 6-2-2 DUIST 20292-74

Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74

Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82

VVVYVY VVV V¥V

55.3.0I¢ii iisulu

Buxar kondensatin galaviliyinin toyininds miqdari analizin hac-
mi iisulundan istifade olunur. Usul galovinin tursu ilo neytrallasma
reaksiyasina asaslanir (neytrallagma iisulu).

2NaOH + H,S0, = Na;SO4 + 2H,0
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55.4.0l¢iiniin aparilmasimn ardicillign

250 sm? hacmli 6l¢ii kolbasmna 100sm3 analiz olunan sudan
daxil edirlor, bir damc1 fenolftalein slava edirlor vo ¢ohrayr rong
itana gadoar sulfat tursusu mohlulu ils titirlayirlar. Sonra 5-6 damci
qarisiq indigatoru slava edirler, mohlul yagil rong alinir. Titirlomani
yasaman rongs kegons kimi davam etdirirlor vo tursunun imumni
sorfini sm3-ls qeyd edirlor. Buxar kondensatin galaviliyini A mkqg-
ekv/dm? asagidaki diisturla hesablayiriar.

A=K-a-100
Burada:
a - titirlmaya sorf olunan 0,005mol/dm’® sulfat tursusu mohlufunun
hacmi, sm’;

K - 0,005mol/dn? sulfat tursusu mahlulunun diizalis amsali.

Qeyd: Ogor gangyqg indigatoru slave etdikds kolbadaki mohlul
¢ahray1 (yasemon) rongind boyambsa, onda tursulugu 0,02mol/dm3
natrium hidroksid mohlulu ilo yasil rongs kegona kimi titirloyarok
tayin ediriar.

Tursulugu X mkq-ekv/dm3 agagidaki diisturla hesablayirlar:

X=K-a-100

Burada:

a - titirlamaya sarf olunan 0,01mol/dm’ natrium  hidroksid
mahlulunun hacmi, sm’;
K - 0,0Imol/dm’ natrium hidroksid mahlulunun diizalis amsah.

56. Buxar kondensatda xloridlorin tayini

56.1.Tayini va tatbiq sahasi
Metodika xloridlerin miqdar1 1-10 mg/dm3 haddinds oldugda
istifads olunur.

56.2.0lcii vasitalarin tiplari, reaktivior va standart niimunalor

Civo nitrat DUIST 4520-78, 0,005mol/dm? (0,001n) mahlul
Nitrat tursusu DUIST 4461-77, 5%-li mahlul
Difenilkarbazon DUIST 17551-72 va ya 1,5-difenilkarbazid
DUIST 5859, hazirlayirlar DUIST 4919-1-77 géra

Biiret 6-2-2 DUIST 20292-74

Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74

Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82
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56.3.0l¢ii iisulu

Buxar kondensatda xloridlerin tayininds miqdari analizin hac-
mi Gsulundan istifads olunun. Usul indiqator difenilkarbazon veo ya
difenilkorbozidin igtiraki ils xlor ionlarin cive nitrat mohlulu ils
qarsihql reaksiyasina asaslanir,

56.4.0lcmanin aparidmasimn ardicillign

250 sm? hacmli konusvari kolbaya pipet vasitasi ilo 100sm3 bu-
xar kondensatini daxil edirlor, 1sm3 5%-li HNO; mshlulu vs 5
damci indigator mehlulu slavs edib agig-banovsoyi rang alinana qo-
dar 0,005 mol/dm3 cive nitrat moahlulu ils titirloyirlor.

Buxar kondensatda xloridlerin miqdarini A mg/dm? asagidaki
diisturla hesablayirlar:

A_a-k-0,3546-1000

14

Burada:

a - titirlamaya sarf olunmug 0,005mol/dm’ civa nitrat Hg(NO;),
mahlulun hacmi, sm’;

k - 0,005mol/dni civa nitrat Hg(NO;), mahlulunun diizalis
amsal,

V - analiz iiiin gétiiriilmiiy niimunanin hacmi, sni’;

03546 - 0,005mol/dm’® civa nitrat Hg(NO;), mohlulunun Isnt-na

uygun olan xlorun migdar,, myq.

57. Permanganat iisulu ilo buxar kondensatmn oksidlogma
qabiliyyatinin tayini
57.1. Tayini va tatbiq sahasi
Metodikadan buxar kondensatin oksidlagmasi 2-10mq Oz/dm3
haddinds olduqda istifads olunur.

57.2.0lii vasitalarin tiplori, reaktivlor va standart niimunalor

> Sulfat tursusu DUIST 4204-77 qatihqlt

> Kalium permanganat DUIST 20490-75, 0,002mol/dm3
(0,01N) mahlul

> Oksalat turgusu TS 6-09-1519-77, 0,005 mol/dm? (0,01n)
mohlul

>

Kolba KH-2-250-34 TXC DUIST 25336-82
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Olgii silindirleri 1-25 va ya 3-35, 1-100 vo ya 3-100 DUIST
1770-74

Pipet 2-2-100 DUIST 20292-74

Biiret 1-2-25 deracasi 0,1 DUIST 20292-74

Pipet 2-2-10 DUIST 20292-74

Qif B-56-80 TC DUIST 25336-82

Elektrik piltasi

vvvyvy V

57.3.0lcma iisulu
Buxar kondensatin oksidlogsmasinin tayininds miqdari analizin
hocmi iisulundan istifads olunur. Usul kondensatda olan iizvi mad-
dalorin tursu mithitinds kalium permanqanatla oksidlesmasins va
sonra onun artigim oksalat tursusu ilo reduksiyasina ssaslanir.
2MnOq¢ + 5C;042 + 16 H* = 2Mn?* + 8H,0 + 10CO:

57.4. Analizo hazirhyg

Sulfat tursusu mohlulunun hazirlanmasi, Distillo suyun 3 hac-
mina ehtiyatla sulfat tursusunun bir hocmini tékiirler, mosalen, 15
sm? distills suyuna 5sm? sulfat tursusu tokiirlar. Sonra zaif ¢ohray:
rong alinana godor 0,002 mol/dm3 kalium permanganat mshlulu
slava edib, qarisigy yanim saat qaynadirlar, agor rang itirsa yenads
permanganat mahlulu slavs edirlor.

57.5.0lcmanin apardma ardicillign

250sm? hacmli konusvari kolbaya pipet vasitasi ilo 100sm3 bu-
xar kondensat daxil edirlor, 5sm? hazirlanmus sulfat tursusu msh-
lulu va pipet vo ya biiret vasitasi ila 10sm3 0,002mol/dm? kalium
permanganat mehlulu olave edirler vo bir beraberds gaynamagq
iiciin bir nego aded siisa kapilyarlar daxil edirlor, Kolbaya borusu
kasilmis balaca qif qoyub, mshiulu gqaynayana gader quzdirirlar vo
bu andan 10 dagige qaynadirlar.

Qaynama qurtardigdan sonra kolbaya pipet va ya biiret vasitasi
ilo 10 sm3 0,005mol/dm3 oksalat tursusu mohlulu daxil edib, isti
mohlulu agig-¢ohrayr renge gador 0,002n natrium permanganat
mohlulu ils titirlayirler. Paralel olaraq yoxlama tacriibasi aparirlar.
Bunun iglin pipet ilo 100sm? distillo suyu gotiiriib va analizin biitlin
morholalarini takrar edirlar.

Buxar kondensatin oksidlasma gabiliyystini A mq O»/dm3 asa-
gidaki diisturla hesablayirlar:
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a

b
k

(a—b)-k-0,08-1000
v

A=

Burada:
- tadqiq olunan niimunanin titirlonmoasina sarf olunan 0,002
mol/dm?’ kalium permanganat mahlulurun hacmi,sm’;
- yoxlayici tacriibanin titirlonmoasina sarf olunan 0,002 mol/dm’
kalium permanganat mahlulunun hacmi,sni’;
-0,002 mol/dn?’ kalium permanganat mahlulunun diizalis amsah;

008 ~ 0,002 mol/dn?® kalium permanganat mahlulunun lsm’ uygun

olan O,nin migdari, mq;

V - analiza gétiiriilan niimunanin hacmi, sm’.

Qeyd: Oksidlesmo gabiliyyati yiiksok olduqda, pipetka ila ana-

liz ligiin gétiiriilon niimunsnin hacmini 50,25 va y 10sm3 gadoar azal-
dirlar. Olgii silindrla distillo suyunu elo hacmde slava edirler ki,
hocm 100sm? taskil etsin.

58. Qazda kiikiirdlii birlosmalorin tayini

58.1.Tayini va tatbiq sahasi

Metodika qazda kiikiirdlii birlegmolorin iimumi miqdar: 0+10

mgq/m?3 haddinds olduqda istifads olunur.

58.2.0I¢ii vasitalarin tiplovi, reaktivior va standart niimunalar

>
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Borulu elektrik sobas: tip CUOL 0,4 4/12M2U TS 6-531-438-73
DUIST 13474-74 uzunlugu 20-30sm

Termociit XK DUIST 6616-74

Kvars boru DUIST 8680-73 uzunlugu 50- 605m 210mm
Aerometrlar DUIST 9932-75 azotun vo hidrogenin siiratini
6lgmak iigiin

Elektirik pilitssi PEK 800/3 TS 208-74

Termometr TL-2 DUIST 215-73 0-100°C

Absorber

Qazlar1 yumagq iigiin siiss gab CH-1-200 DUIST 25336-82
Kimyavi stakan hacmi 1000m] B-1-1000 TC DUIST 25336-82
Fotoelektrokalorimetr FEK -56M DUIST 12083-78

Platin tor vs ya spiral uzunfugu 10-15sm; 0,2-0,3mm diametrli
simdan hazirlanmr

Natrium hidroksid DUIST 2263-79 0,1n mohlul
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Natrium tiosulft CTCEB 223-75

Yod DUIST 4159-79, 0,02n moahlul

Natrium sulfid DUIST 596-78

Domir xlorid DUIST 11159-76

Xlorid tursulu dimetil- parafenilendiamin MPTU6-09-4945-68
Holl olunan nisasta DUIST 10163-76 0,5%-li mahlul
Balonda hidrogen DUIST 3022-80

Balonda azot DUIST 6709-72

Konusvari kolbalar KH-1-250-14123 DUIST 25336-82
Olg¢ii kolbalar: 2-100-2; 2-250-2; 2-500-2 DUIST 1770-74
Pipetkalar 1-1-1; 2-1-10; 2-1-20 DUIST 20292-74
Biiretkalar 1-1-25-0,1 DUIST 20292-74

VVVVVVVVVVVYV

58.3.0lcma iisulu

Qazda kiikiirdlii birlogmslorin migdarini toyin etmok ti¢iin mig-
dari analiz tisulundan istifads olunur. Usul 900-1000°C —ds platin
katalizatorunda, hidrogen sulfidin alinmasi ila naticalansn, kiikiird-
li birlasmolarin hidrogenlssdirmesine va pargalanmasina ssaslanir.
Qurgunun sxemi sakil 58.3.1-ds verilmisdir. Turs miihitdo domir
xloridin igtirak: ile hidrogen sulfidin dimetilparafenilen-diaminle
reaksiyasi naticesinde alinan metil mavi fotokalorimetrik {isulu ile
tayin olunur.

-Sokil 58.3.1. Etilen va proplien kitkirdlii birla,vma]aﬁn tayini qurgusunun
sxemi.
1) rotametr, 2)su yuyucular1; 3)kvars reaktoriary; 4) elektrik soba;
5)analiz olunan gazi vermak diciin yan dtiiriicii boru; 6)0, 1n natrium hidroksid
mahlullu uducular, 7)platin katalizator.
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58.4. Analiza hazirlag

Domir xlorid mohlulu: 1,22qram FeCl;-6H,0 25sm3 qati xlorid
tursusunda holl edib, 75sm? distillo suyu slavs edirlar. Xlorid tursu-
lu dimetil-parafenilendiamin 1,0 gramim 100sm3 1:1 HC] mahlulun-
da hall edirlar.

58.5. Daracalama qrafikinin qurulmasi

Natrium sulfidin _standart meohlulunun hazirlanmast: 0,353
qram NaS-9H,O 500sm? 0,In NaOH mohiulunda hall edirlor. Bu
moahlulun 1 sm3 0,1 qram H,S uygun olmahdir.9sas mahlulun gati-
higini yodometrik iisulu ila toyin edirlor.Bunun iigiin sliflonmis ti-
xach kolbaya 20sm3 0,02n yod moahlulu daxil edib,10sm3 10%-1i HCI
moahlulu va 20sm?3 asas standart moahlulu slavs edarok, qangdiniriar
va 10 daqige qaranliq yerds saxlayirlar. Sonra yodun artigini 0,02n
Na»S;03 mohlulu ils titirlayirlor. Yoxlayic: tocriibani eyni reak-
tivlerle aparirlar lakin standart mshlulu avazine 20sm? distills suyu
alave edirlor.

Hidrogen sulfidin miqdarimi X; mg/sm? asagidak: diisturla te-
yin edirlar:

yo (Vi-V2)-k-034

20
Burada:

V, = yoxlama tacriibanin titirlanmasina sarf olunan 0,02n Na,S,0,
mahlulun migdari, sni’;

v, - i§¢i niimunanin titirlanmasina sarf olunan 0,02n  Na,S,0,
mahlulun migdari, swi';

k - 0,02n Na,S,0; moahlulun dizaliy amsah;

034 - 002n Na,S,0; mohlulun 1 sm’-na uygun olan H,S-nin
migdary,mg;

20 -~ titirlama iigiin gétiiriilnis asas standart mahbulun hacmi, st

Na,S asas standart mahlulunu 250sm3 hecmli kolbada 0,1ln
NaOH mohlulu ilo durulagdiraraq, terkibinds 0,001 mg/sm3? H.S
olan is¢i standart mahlulunu hazirlayirlar.

Daracsloms qarigiqlarimi hazirlamag diglin 50sm?® hacmli 6lgi
kolbalarin herasine 20sm? 0,1n NaOH mohlulu vo tarkibinds
0,00Imq/sm? H,S olan is¢i standart mohlulunu 1-den 10sm? gader
slave edirlor. Sonra hor kolbaya 6sm3 dimetilparafenilendiamin
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mohlulu vo 1sm3 FeCl; mohlulu slavs edirlsr. Hacmi distills suyu ilo
50sm3 ¢atdirib, qarnsdirirlar ve 25-30 dogigadan sonra yoxlayicl tac-
riiboya nisbatds isiq udma gati S0mm olan kiivetds qurmiz isiq filti-
rinda onlarin optiki sixligim dlgiirlar.

Alinan gostaricilara géra deracalonma grafikini qururlar.

58.6.0l¢manin aparilmasinin ardicdlliga

Yanma qurgusuna platin katalizatorunu ¢irklondirmomok igiin
balondan hidrogen vo ya azot aximinin sorfl va 60-90°C temperatur-
da su ilo doldurulmus yuyucudan kegir. Sorf 6lgon analiz olunan qa-
zin verilmasina xidmot edir. Platin katalizator kvars boruda yerlosir.
Katalizatorlu borunu elektrik sobasina qoyub, i¢inds 10sm3 0,In
NaOH mohiulu olan absorbers birlasdirirlor. Absorberdan ¢ixan
gaz sorucu xatta verilir.

Analizdan avval sistemi 5-10 daqiqe azotla tfiirirlsr, sonra 200-
300sm?/daq siirstls hidrogen qosurlar. Sarf dlgandan yan boruya
hidrogenlasdirmaya verilen analiz olunan qazn siirati 10-20 sm3/deq
olmalidir. Kiikiirdiin migdari 1mqg/m? gadar oldugda 5dm3 gaz ke-
girirlor.

Qazin biitiin hacmi kegandan sonra, hidrogen verilmasini kasir-
lor va sistemi 5-10 doagige azotla iifiirtirlor. Absorbsiya mshlulunu
50sm3 hacmli 6l¢ii kolbaya bosaldirlar ve absorberi 5sm3 gaynadil-
mus distilla suyu ila yaxalayib hamin kolbaya bogaldirlar. Sonra dl¢ii
kolbasina 6sm? xlorid tursulu dimetilparafenilendiamin mshlulunu
va 1sm3 domir xlorid mshlulunu slava edib, qangdirirlar. 20-30 do-
qigaden sonra kolbadaki hacmi distilla suyu ilo 50sm3 ¢atdirirlar vo
5 daqigadsn sonra udma qatin qalnligi 50mm olan kiivetds dalga
uzunlugun A= 650mm-des qirmuz filtirde optiki sixlig: élgiirlar.

Uygun olaraq yoxlayict tacritba aparirlar vo absobsiya mohlu-
lunun svazina 10sm3 0,1n NaOH mohiulu gétiirirlar.

Kiikiirdiin miqdarini mq/m? agagidak: diisturla hesablayirlar.

4= 1000
V-K
Burada:
a  -dsracalanmas grafikindon tapilnag kiikiirdiin migdar:, mq;
V - kecirilan gazin hacmi, dm’;
K - gazin hacmini normal saraila gatiran amsal.
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Qeyd: Hor bir analizden sonra platin iizerinds alman hisi 700-
900°C temperaturda hava axininda yandirmaq lazimdir.

59. Ag yagda tret -butilperbenzoatin (katalizator C)
kiitlo paymn toyini

59.1. Toyini va tathiq sahasi
Metodikadan ag yagda iglincii perbenzoatin miqdari 4-10%
haddinda olduqda istifads otunur.

59.2. Olgii vasitalarin tiplori, reaktivlor va standart niimunalor
Xloroform DUIST 20015-74

Domir xlorid DUIST 4147-74, 0,1%-1i mahlulu
Natrium yod DUIST 8422-76, doymus su mahlulu
Natriumtiosulfat standart CEB 223-75 0,05n mahlul
Hall olunan nisasta DUIST 10163-76 1%-li mahlul
Qapagl damcilayic: DUIST 9876-71

Susuz asetat tursusu DUIST 61-75

Olgii kolbalar1 DUIST 1770-74 hocmi 100ml va ya 500ml ,
2adad

Kip tixacli konusvari kolbalar,2odad

Biiret 3-1-25 DUIST 20292-74 hocm 2ml, 15ml-3adad
Laboratoriya tarazisi BLP-200, 2sinif

Distilla suyu DUIST 6709-72

VVVY VVVVVVVYVY

59.3. Olcmo iisulu

Ag yagda iiglincli perbenzoatin tayininds miqdar: analizin hac-
mi tisulundan istifade olunur. Usul- katalizator-susuz asetat tursu-
sunda hall olunmug domir xloridin istiraki ilo perefirin aktiv (faal)
oksigenin natrium yodla garsiligh tssirine ve indigator-nisastanin
istiraki ilo ayrilan yodu natrium tiosulfatla titirlonmosina asaslanir.

59.4. Analiz hazirhg

0,1 gram FeCl3-6H;0 100sm? susuz asetat tursusunda holl edir-
lar. 0,002%-1li mohlul hazirlamagq iigiin 2sm3 0,1%-li mahlulu 100sm3
gadar susuz asetat tursusu ils durulagdiririar.
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59.5. Olgmonin aparilmasirmn ardicillig

250sm? hocmli kip tixach konusvari kolbaya damcilayicinin
komayi ile 0,0002 gram doqiqliyi ils 2 qrama yaxin ag yagda holl
olunmus katalizator C-ni daxil edirlor. Sonra kolbaya 15 sm3 xloro-
form daxil edib, kolbanin igindakini 30 saniyys azotla ifiiriirlor.
Azotun avozino bir nega parga quru buz slave etmok olar. 15sm3
0,0002%-1i FeCl;-6H,O moahlulunu olave edib, qarigdirirlar. Sonra
2sm3 natrium yodun doymus mshlulunu slavs edib, kolbam tixacla
baglayirlar, igindakini qanigdirirlar vo 10 degiges garanliq yerds sax-
Jayirlar. Vaxt tamam oldugdan sonra ayrilan yodu mshlulda agig-
sar1 rong alinana gader 0,05n Na,;S;0; mahlulu ils titirloyirler, 5-6
damoc1 nigasta mohlulu slavs edsrak rong itona gadar titirlomani da-
vam etdirirlor. Eyni zamanda eyni sortlorlo mohsulsuz yoxlayici
tocriiba apaririar.

Ugiincii butilperbenzoatin kiitlo paymi A%-ls asagidaki diis-
turla hesablayirlar.

1 (a=B)- K -0,00485-100
g

Burada:
- ig¢i miimunasinin  titirlanmasina sarf olunan natrium
hiposulfatin migdari,snt’;
- yoxlayiai tacriibanin titirlanmasina sarf olunan natrium tio-
sulfatin migdari, snt';

K -0,05n Na,S,0; mohlulunun diizalis smsali;
g - mohsulun kiitlssi, gram;
000485 O 05n  Na,S,0; pwhlulun Ism® -na uygun iigiincii
’ butilperbenzoatin migdari, gram.

Qeyd: Natrium yodun avezino kalium yoddan istifado etmak
olmaz.

60. Polietilenin sopalonmos Kkiitlasinin toyini

60.1. Tayini va tatbiq sahasi

Vahid hacms doldurulmus tadgiq olunan dsnover (sapslenan)
maddanin kiitlasi «sapslonms kiitlo» adlanir.

Metodikadan denaver polietilenin sopslonmo  kiitlesi  0,5-
6,6q/sm haddinds oldugda istifads olunur.
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60.2. Olgii vasitalarinin tiplori »
> Olgi silindri 1,3-100sm3 DUIST 1770-74
» Texniki torazi T$25-06-385-75

60.3. Olgii iisulu
Usul miisyysn hacmli 6l¢ii silindrinda silkalonib sixlasdurilmis
tadqiq olunan maddanin ¢akilmasina ssaslanir.

60.4. Ol¢moanin apariimasimn ardicilligh

0,1 gram daqiqliklo ¢akilmis 100sm3 hacmli dl¢ii silindrina 100-
cii cizgiys qader analiz olunan polietileni doldururlar.

Silindri taxta dastakle 5 dafs yiingiilco vuraraq igindskini sixlas-
dinirlar va mohsulun hocmini olgiirler. Polietilenls doldurulmus st-
lindri eyni daqiglikls ¢akirlor.

Polietilenin sopalonmo daracasi A g/sm3 asagidaki diisturla
hesablayirlar:

- Gz — Gx
14

A

Burada:
G, - bog silindrin ¢okisi, gram;
G, - silindrin propilenls birga ¢akisi, gram;
V- polietilenin hacmi, sm’.

61. Hislo stabillogmis polietilends hisin kiitls paymin toyini

61.1.Tayini va totbiq sahasi
Metodikadan hisls stabillogmis polietilends hisin miqdart 1-5 %
haddos oldugda istifads olunur.

61.2. Olii vasitalarin tiplari, reaktivlor va standart niimunalor
Termociitls tohciz olunmus mufel sobasiTS79PCFCP337-72
Latr

Kvars boru DUIST 8680-73 @20-25mm, £=600mm

Cini qayigeiglar DUIST 6675-73, Nel vo Ne 2

500sm? hecmli Dreksel siiso gablar1 DUIST 10378-73
odadavamli poladdan qarmaq

reometr DUIST 9932-75

piraqallol A DUIST 6408-75
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> sulfat tursusu qat: DUIST 4204-77
> analitik tarazi BLP-20, 2sinif

61.3. Olgii iisulu

Hislo stabillogmis polietilends hisi toyin etmak iigiin 500°C tem-
peraturda azotun axminda termiki par¢alanma isulundan istifads
olunur.

Qaz halinda olan karbohidrogenlorin alinmasi ilo noticalonsn
polietilenin pargalanma prosesi gedir, his iss qalir (hisin yanma
temperaturu 800%500C).

61.4. Analizs hazirhg

» Piraqgallol A mohlulunu hazirlamaq tgiin 24 qram piraqal-
lolu 160sm3 21%-li KOH mshlulunda hsll edirlar. Mahlulu
tiind rengli kip baglanan gabda saxlayirlar.
Drekskl siisa gablarin hacminin 2/3 gadar uducu mohlul
tokiirlar.
Azotu oksigendan tomizlemok iigiin - piragaliol mshlulunu
Su buxarini udmaq iigiin — sulfat tursusu.
Su buxarimin tam udulmasi tigiin — molekulyar torlu filtirlar
goyulur. Uducu gablari kauguk vasitasi ila birlesdirirlor.

vvyvVY V¥V

61.5. Olgmoanin aparimasinin ardicillig

Qayiqcigy qumizi rang alana gadsr mufel sobasinda kdzardirler,
eksikatorda soyudurlar, ¢okirlor va sabit ¢akiya gotirirlor. Analiz
ligin polietilen niimunssinden 0,0002 gram dsqiqliyi ils 0,2-0,5
gram ¢ini qayigeiqda ¢akib yandirmagq tiglin kvars boruya yerlssdi-
rirlar. Sobanin morkazins an ¢ox qizan hissssine boruya azot daxil
olan terofdan qayigeig yerlogdirirlor.

Sonra borunu rezin tixacla kip baglayirlar vo azotu borunun o
biri ucuna birlagdirirlor, gqaz axmin siiratini 1,740,3dm?/daqigs sax-
layirlar. Sonra sobani qosurlar va 10 daqigs temperaturunun yiik-
salmasinin 350°C-ya gatmasina nozarst edirlar.

350°C-dan + 450°C-ys gadar 10 daqiga
4500C-dan + 500°C-ys gadar 10 dagiqga

10 daqiga srzinds 500°C+5°C temperaturu saxlayirlar. Pirolizi
elo aparirlar ki, maddanin hissaciklori azotla gixarilmasimn. Sistema-
tik olaraq sobanmn ¢ixiginda azotun siiratini yoxlayirlar. Kvars bo-
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rusunu sobadan ¢ixarib 5 dagigs azotun axininda soyudurlar. Qa-
yigeigr ¢ixarib, eksikatorda soyutduqdan sonra, ¢okirler. Cakilma-
den avval qayigciqdaki qaliga digqgatle baxmaq lazimdir, onun ter-
kibinds arinmis vs kémiirlosmis polietilen olmasin. Qayigcigda po-
lietilen qaliglar1 olduqda, tadqiqati tokrarlayirlar. ©gar tadgiqat
miivaffagiyystls yerino yetirilibss, onda yeni analizin aparilmasi
iiglin sobanin temperaturunu havanin ifiiriilmesi ilo 100°C-ys endi-
rirlor.

Hislo stabillasdirilmis polietilendo hisin kiitls paym A%-ls
agagidaki diisturla hesablayirlar:

A=2.100
B

Burada:
A - pirolizdan sonra qahgn kiitlasi,gram;
B - analiz iigiin gotiiriilmiis polietilenin ¢aokisi, gram.

Iki paralel tayinina yol verilon xata 10% toskil edir.
Analizs sarf olunan vaxt 1 saatdir.

62. Polietilenin torkibinds titan iki oksidin kiitlo paymn tayini

62.1. Tayini va tadbig sahasi
Metodikadan ranglonmis (ag) polietilends titan iki oksidin mig-

darn 0,2+0,5% haddinda olduqda istifads olunur.

62.2. Olii vasitalorin tiplori
» Mufel sobasi qizma temperaturu 1000°C-a gadar
> Eksikator DUIST 6371-73
» Platin puta Ne7 DUIST 6563-75
» Odadavamh poladdan garmaq ladad
> Analitik tarazi BLP-200,2 sinif

62.3. Olgmo iisulu

Usul polietilenin 550+600°C pargalanmasina vo alman galigmn —
titan oksidin gokilmasinas asaslanir.
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62.4. Olgmanin apardmasinn ardicihig
Ovvalcadon sabit ¢akiys gatirilmis platin putaya 0,0002 gqram
daqiqliyi ile 10 gram polietilen ¢okirler. Putam mufel sobasina yer-
lesdirirlor va 550°C-da polietilen kiilo doénena qador yandinrlar,
sonra mufelin temperaturunu 950°C-ys qadsr qaldirirlar 1 saat or-
zinds yandaman davam etdirirlor.Vaxt tamam oldugdan sonra,
mufelin gqapisim agirlar, sobami elektrik saboskasinden ayirirlar vs
puta ilo gqaligr soyudurlar. Putam eksikatora kecirirlar vo soyudug-
dan sonra gakirlar.
Polietilends titan iki oksidin kiitls payim A%-lo asagidaki diis-
turla toyin edirlar:
A= b-100
q
Burada:
q - analiz iigiin gotiiriilniis ranglanmiy polietilenin ¢akisi,qram;
b -kézardikdan sonra galigin kiitlasi, gram.

63. Polietilenda benzoanmmn kiitlo paymmn tayini
63.1. Tayini va tadbiq sahasi

Metodikadan polietilends stabillosdiricinin benzoanin miqdari
02% haddinds olduqgda istifads olunur.

=

3.2. Olii vasitalarin tiplavi, reaktivlor va standart niimunalor
Spektrofotometr tip CF-4A; CF-8; CF-9; CF-16; CF-26
Elektrik moigat pilitasi TS 92-208-74 tip PEK v ya su hamam
TS 46-22-587-75

Ekstraksiya iigiin konusvari kolba KH-1-250 DUIST 25336-82,
2adad

Ol¢ii kolbasi 1-100-2 DUIST 1770-74, 2odad

Olgii kolbasi 1-50-2 DUIST 1770-74, 2adad

Siigs soyuducu DUIST 25336-82 tip XS K S 1-200-29/32, 2 adad
Konusvari adi qif DUIST 25336-82, 2adad

Pipet 2-2-10 DUIST 20292-74, 1adad

Olgii silindri 3-50 DUIST 1770-74, 1adad

Laboratoriya termometri TL 00-1000 DUIST 215-73, 1adad
Shifli siigo tixaclar Ne29 2adad

Filtir kagiza (goy lent) DUIST 12026-74
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» Xloroform DUIST 3160-74
» Benzoanin TS 6-14-197-76

2.63.3. Olgii tisulu

Polietilends benzoanm miqgdarimin toyininds miqdari analizin
spektrofotometrik iisulundan istifads olunur. Bu iisul xloroformda
hall olunmus benzoanmn A =288 HMK-da ultrabonévsoyids mak-
simum udulmasinin 6lgiilmasine va iggi mohlulun uduculug
intensivliyini grafike gora standart mohlullar seriyasimin uduculuq
irtensivliyi ilo miiqayisesina asaslanir.

63.4. Analiza hazirhq
Spektrofotometri sobokoys qosaraq cihazi 20 doqgiqe quzdiririar.
100sm3 xloroformda benzoanin miqdari 0 +2mg haddinds olan

standart mahlullarin seriyasini hazirlayirlar.

Mbshlullarin optiki sixhgmi uducu gatin galinlign 10mm olan
kvars kiivetds dalga uzunlugu 1 =288 HMK-da xloroformun nis-
batine gors toyin edirlor. Alinan gostoricilors ssaslanaraq xloro-
formda benzoanm optiki sixhginin qramla miqdarindan asilihginin
grafikini qururlar.

63.5. Analizin aparilmasi

250ml hscmli konusvari kolbada 0,0002 gram daqigliyi ilo
1 gram polietilen ¢akirlor va silindr vasitesi ilo 50 sm3 xloroform
slave edirlor. Kolbam soyuducuya birlogdirib ehtiyyatla kolbanin
icindokini su hamammda ya da elektrik pilitasinds 45 daqgigs
45 +500C —da quzdinirlar. Kolban soyudurlar. 10sm? xloroformla
soyuducunu yuyurlar, kolbani1 soyuducudan ayurirlar, tixacla bag-
layib, axar su vannasinda 15 daqige soyudurlar. 50sm3 xloroformu
qizdiraraq eyni sortlorle yoxlayici tacriibs aparirlar. Buxarlanmanin
qarsisim almaq ii¢iin (xloroformun gaynama temperaturu 610C),
qizman ehtiyyatla aparirlar. Soyumus mohlullar iki gat «gdy lent»
filtirindon 100sm? ol¢ii kolbasina siiziirlor. Filtiratin iimumi hacmi
100 sm3 gatana gadar kolban: vo filtrdaki dsnslan xloroformla
yuyurlar. Yaxsica qarigdinb, is¢i mohlulun 10 sm3 pipetka ilo 50 sm3
hacmli 6l¢ii kolbasina kegirib, xloroformla hacmi 50 sm3-3 gatdirib
qarngdiririar.
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Isci mohlulun sixbgim yoxlayict mshiulun sixbgimn nisbatina
gors £=10mm kiivetds A=288 HMK dalga uzunlugunda 6lgiirlar.
Daracoloma grafikinden 100sm3? xloroformda olan gramla
benzoanin miqgdarini tapirlar.

Polietilends benzoanin kiitle paymnt X%-lo asagidaki diisturla
tayin edirlar:

_C-100-50

qg-10

X

Burada:
C - doracalonma qrafikina géra 100sm’ xloroformda tapilmug
benzoamn migdari, gram,
q - analiz iigtin gotirilmiig polietilenin ¢akisi, qram.

64.Bor

Borun toyini iigiin iki fotometrik metod taklif olunur — karmin
tursusu va kurkuminls.

Fotometrik iisullar1 borun tayini iiglin ¢ox spesifik va dogiqdir-
lor. Onlardan ham az qatihiglarda ham ds uygun durulasmadan son-
ra yiiksak gatihgda olan borat tursusunun tayininda istifads olunur.
Borun toyininos florid ionlar1 mane olur. Bu halda niimunsys nat-
rium ya kalium ftorid ionlarin slave olunmasi va brilliant yagili, me-
tilen gdyii va basqa oxsar boyaq maddalarin ionlan ils ion assosiat-
lar smale gotiron alman ftorborat ionlarm BFi toyini tovsiyye
olunur.

Cirkab suyun niimunassini polietilen gabda va ya golaviys garsi
davamli va torkibinds bor olmayan siigsden hazirlanmis qabda
saxlayirlar.

64.1.Kurkuminls fotometrik metod.

Metodun mahiyyati

Turs miihitdo borat tursusu kurkuminlo reaksiyaya girdikds
qurmuzi rangli kompleks amalos galir. Bu kompleksda borun kurku-
minla nisbati 1:2 barabardir.

Isiqudulmanin molyar amsali gox yiiksokdir 18¢104 yaxin. Re-
aksiya agir gedir, onu siiratlondirmak iigiin mshlula oksalat tursusu
daxil edirlor, lakin bu halda eyni rongli bagga madds — rubro-
kurkumin aliir, onun tarkibins daxil olan bor, kurkumin vs oksa-
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lat turgusu asagidaki 1:1:1 nisbatindadir.Uygun olaraq, udulmanin
molyar amsali iki dofs azalir.

Borun gatiligy 0,10-1,0 mg/¢ oldugda bu metoddan istifads olu-
nur. Niimunoni avvalcadan buxarlandirmaqla bu diapazonu genis-
londirmak olar.

64.2.Mane olan maddalar

Nitratlarin gatiign 20 mqg/f va codluq duzlarin migdan 2
mq.ekv/¢ ¢ox olduqda, onlar toyino mane olur. Bunlarin mane olan
tosiri ondan ibarstdir ki, onlar spirtds az hall olduguna gére ¢o-
kiirlor. Tayindan svval bu ¢okiintiinii siizmak lazimdir. Nadir hal-
larda sularda tasadiif olunan titan, sirkonium, molibden, volfram,
berilium vs germanium toyins mane olur. Onlari avvalcadan ionitlar
vasitssi ilo ayirirlar.

64.3.Reaktivior

- borat tursusunun standart mohlulu. 9sas mohlul. 576,1lmq
susuz borat tursusunu H;BOj3 distills suyunda holl edib 1 litra gadar
durulagdiririar. Alinan mehlulun 1ml-do borun migdar1 1000mi-da
borun miqdan Imkqg-dir.

- Etil spirti, 95%-li

- kurkumin mohlulu. 40mq narn szilmis kurkuminli va 5,0
gram oksalat tursusunu 80ml 95% etil spirtinds hsll edirlar. 4,2ml
qat1 HCl olavs edirlor, 100 ml hacmli 6lgii kolbasina kegirirlor vo
cizgiys qodar etil spirti ilo durulagdirirlar. Soyuducuda saxladigda
bu mohluldan bir ne¢s giin istifads etmak olar.

64.4.Tayinatin gedisi

Analiz olunan niimunads borun miqgdar: 0,10-1,0 mq/¢ oldug-
da, 1,00 ml niimunadon gétiirillor. Niimunads borun gqatilig: 1,0
mq/t yiiksak oldugda, niimunani distille suyu ils elo durulasdiritlar
ki, torkibinds taqribsn 0,5 mkqg bor olsun. Gétiiriilon niimunaeni
kigik kasaya kegirirlar, 4 ml kurkumin moshlulu slavs edib, ehtiyatla
qarnigdirirlar. Sonra kasam 5512°C gadar qizdiriimug su hamamina
qoyduqda onun dibi bir azca suya sahnmaldir va 80 dsqigs qiz-
dirirlar. Bu miiddst spirtin tam buxarlanmasina va HCl-un
konarlagdinilmasma kifayotdir. Sonra kasami otaq temperaturuna
qader soyudurlar, 10,0ml 95%-li spirt slave va qirmuzi rengli

131



reaksiya mohsulu tam hsll olunana qadar ehtiyatda qarnsdiririar.
Mohlulu 25 ml hocmli 6l¢ii kolbasina kegirirlar, kasan garngdirirlar.
Niimunsnin qurudulmasindan sonra 1 saatdan gec olmayaraqg,
A=540HM mshlulun optiki sixhfini dlgiirlar. Toyinin naticasi dara-
cali grafikinden tapilir. Qrafiki qurmaq iiciin kigik buxarlandirict
kasalara 0; 0,25; 0,50; 0,75; va 1,00 ml borat tursusunun is¢i stan-
dart mohluldan tokiib distille suyu ilo biitiin mahlullarin hocmini 1
ml-o gatdirirlar ve niimunenin analizinds oldugu kimi davam
edirlor.

65.Girmiis

Giimiiga bazi filiz sularinda va kinofotossnayesimnin ¢irkab sula-
rinda tasadiif olunur. Bu sularda o ham hoall olunmus vs hall olun-
manus halda ola bilar.

I¢mali vo sathi sularda bazan giimiis tapilir, onun manbayi bak-
terisid va alqisid preparatlari olur.

Giimiigii toyin etmok liglin n- dimetilaminobenzilidenprodaninls
fotometrik metod toklif olunur.

n- dimetilaminobenzilidenprodaninls fotometrik metod.

65.1.Metodun mahiyyati

Giimiis ionlar; n-dimetilaminobenzilidenprodaninls reaksiya-
ya girorok qurmuzi rongli praktiki suda holl olunmayan birlasma
oamolo gotirir. Bu birlosmads nisbat reagent, giimiis 1:lmisbatine
borabardir. Asetonun istiraki ilo (optimal qatiigda 5%) vo sta-
billsgdiricinin - qummiarabik vs ya jelatin slava etdikds yetarincs
davaml kolloid mahiulu alinir.

Mohlul zaif tursulu olmalidir — tursunun optimal qatiligs 0,5N
nitrat tursusuna (pH=1,8) uygundur. Maksimal isiqudulma
A=450HM-ds, £=2,0°104 .Mohlul maksimal rongi 5 doqgigadan sonra
olur.Sonra rang tadricon solur.

65.2.Mane olan maddslor

Turs mihitdo gimils kimi reaksiyaya giron quzil, platin,
palladium va civa tayino mane olurlar.Mis (IT) toyins mane olur.
Taylne mane olan giimiislo kompleks ya az hall olunan birlogmalar
amols gatiran biitiin anionlar sianid-, rodanid-, tiosulfat, xlor-ionlar1
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aiddir. Bunun {g¢linde giimiigiin tayinindan avval nitrat vo sulfat
tursulart ilo buxarlandirmani aparmaq lazimdir.

65.3.Reaktivilor

» Aseton a.ii.t.

» n- dimetilaminobenzilidenprodaninls, asetonda 0,03% mshlul.
Mbohlulu tiind rangli siisa qabda saxlayirlar. Saxlanma miiddati
2 hoftedir.

» Giimis duzu, standart mohlul.

» Osas mohlul.1050C-ds qurudulmus 1,4452 qram Ag.SO4 vs ya

110°C qurudulmus 1,5748 qram AgNO; tarkibinda 1 ml qati

sulfat va ya nitrat tursusu olan distills suyunda hall edirlor vs 1

gadar durulasdirirlar.

difenilkarbazid, 0,02% moahlul.

xlorid mahlulu (qurgusunun yiiksak miqdarinin tayininds lazim

olur).

» 100 ml doymus natrium xlorid mohluluna 15 ml su va 10 ml
sixlig1 1,19g/sm3 olan xlorid tursusu alavas edirlar.

Y VY

65.4.Tayinatin gedigi

Analiz olunan ¢irkab suyun hacmini elo gotiriirlor ki, torki-
binda qurgusunun miqdari 0,01-dan 0,1 mq gadar olsun, niimunani
metiloranja gors neytrallagdirirlar, nlimunaya 1 ml sulfat tursusu vs
0,5 ml saxlanmis sink sulfid suspenziya alavs edirlar. Siigs gubugla
arabir ganigdiraraq 1 saat saxlayirlar. Sonra ¢okiintiini stiziirlor,
¢okintd ila filtiri 25ml hecmli stakanin divarinda hamarlayirlar,
filtrdon ¢6kiintiini su ile yuyub, 3 ml xlorid turgusunda hall edib va
hidrogen sulfidi kanarlagsdirmagq iigiin mohlulu qaynadirlar. Sonra
2-3 damci nitrat tursusu alava edib, 1,5-2 ml hacma godar qovurlar
vo sentrifuga sinaq siigasing Kegirirlor. Stokani gaynar su ils
yaxalayirlar va yuyucu sulari sentrifuga sinaq sgiisasinda olan
mohlula slava edirlar (qurgusunu ¢okdiirmoazdsn avval mahlulun
hocmi 4 ml-don az olmamalidir, aks halda onu buxarlandirmaq
lazimdir). 100-150 mq ammonium xloridi slava edib, fenol qirmiz
indiqatorun istiraki ils morugu roang alinana qadsr ammonyak
moahlulu ilo neytrallagdirirlar va mohlula fenol qirmizi rongi naringi
rangs (pH=6,8-7,0) kegons gadsr mahlula susuz sirka tursusu slavs
edirlor. Sonra eyni sirka tursusundan 0,5 ml alavs edirlor (onda
xromat alava etdikds qurgusun PbCrOy saklinda ¢okir), va ya 1 ml
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40%-1li ammonium asetat mohlulu slavs edirler (onda xromat: slave
etdikds qurgusun K;Pb(CrOs); soklinds ¢okiir). 1mt kalium xromat
mahlulunu olavae edarsk, kolbamn igindakini qarigdirirlar va bir
neco saat saxlayirlar.

66. Ozon

Kimyavi vo bioloji tomizlomoadon sonra ¢irkab sularinda olan
¢otin oksidlosan iizvi maddalori ¢ox vaxt ozonlagdirirlar. Ozonlag-
manin tam aparilmasini yoxlamaq tgiin tamizlonmis suda Ozonun
qahg migdarin1 tayin etmok lazimdir.

66.1.Yodometrik metod

Metodun mahiyyati

Analiz olunan niimunoya kalium yodid slava etdikds vo moh-
lulu tursulasdirdigda yod ayrilr.

O3+ 2+ 2H*=0; + I, + H,0O

Alinan yod indigator kimi nigastanin istiraki ilo tiosulfat va ya
arsenit mahlulu ila titirlenir.

Analiz olunan suyun terkibinds yodiddon yodu ayiran basqa
maddalor, maesslon domir Ui valentli (II), nitritler, hidrogen pirok-
sid, mangan dioksid vs sairs ola bildiyine gors, analiz olunan nii-
munanin tamiz hava vs ya tomiz azotla ifiiriilmesi, ayrilan ozonu
kalium yodid mshlulu ilo udulmas: va gobuledicids alman yodun
titrlonmasi tévsiyys olunur.,

Analiz olunan niimunads basqa oksidlsgdiricilor az miqdarda
oldugda (ozonun miqdan gader vo ya ondan az), yodometorik me-
todla tayin olunur, Niimunonin bir porsiyasinda iss ozon iifiiriildiik-
den sonra, kenar oksidlogdiricilerin miqdarmnin tayin olunmasi tév-
siyya oluna bilar. Hor iki titrlomenin naticalerinin fargi ozonun
miqdarini gostarir.

Analiz olunan niimunonin torkibinds eyni zamanda «aktiv
xlor» va ozon olduqgda, onlar ayri-ayn toyin edirlar.
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66.2.Reaktivioy

» kallmm yodid. Terkibinde yodat ve reduksiyaedici qatigigi
olmayan 20 gram kalium yodidi 1 litr teze qaynadilmis va
soyumus suda holl edirlar. Tiind rangli siise qabda saxlayirlar.
sulfat tursusu, In mohiul hazirianir.

natrium tiosulfat. 0,1n vs 0,005n meohlullar. 25 qram
Na»S;03+5H,0 1 litr tozo qaynadilmug distills suyunda hall edir-
lar va alinan mohlulun titrini kalium bixromat vs ya kalium hid-
royodat (0,1 n mahlul) mohlulu ils toyin edirlor. 50 mi 0,1n tio-
sulfat mohlulunu 1000 ml-s godar distills suyu ilo durulas-
dirirlar. Bu mohlulun titri analiz olunan giin tayin edilmalidir.
0,005n mahlulun 1ml terkibinda ozonun miqdar 120mkg-dir.
nigasta, 0,5%-1i mahlul.

yod. 0,1 vo 0,005n moahlullari. 25ml distillo suyunda 40 qram KJ
hall edirlar, 13 qram sublimasiya ila tamizlonmis yod slavs edir-
lar, yod hall olunana gadar qangdinirlar, 1litrs gadsr distills su-
yu ila durulagdinirlar va standart (0,1n mohlul) tiosulfat mehlulu
iloe mohlulun titrini tayin edirlar.

1 litr hocmli 6l¢ii kolbasinda kigik hacmds distille suyunda 16
qram KJ holl edirlor, 50 m! 0,1n yod mohlulu slava edib cizgiys qo-
dar distile suyu ile durulagdirirlar. Alinan mshlulun titrini ondan
istifado olunan giindo tiosulfatin standart mshluluna géro tayin
edirlor. Moshlulu tlind rongli siiso gabda qaranlig yerds saxlayirlar
va rezinls tomasdan qoruyurlar.

v Vv

A\

66.3. Tayinatin gedisi

1 litr hacmli 6lgii yuyucuya 800 ml analiz olunan niimunadon
yerlogdirirlor vo yuyucunu, igine 400 ml KJ moshlulu tokiilmis,
gabuledici ilo birlagdirirlor. Sonra 5 degiqa srzinds yuyucudan 0,2-
0,5 £/deqgiga. Siiratle tomiz hava va ya azot iifiliriirlor. Qsbuledicidon
mohlulu 1 litr hacmli stokana kegirirlor va gobuledicinin divarlarim
yuyub, yuyucu suyu asas mehlula slavas edirler va 20 ml In sulfat
tursusu slave edirlor. Alinan moshlulun pH-1 2-don az olmalidir.
Sonra azad yodun sari rengi itons gader 0,005n standart natrium
tiosulfat mohlulu ile titrloyirlor. 4 ml nisasta mohlulu slavs edib,
titrlomani mahlulun gdy rangi itena qodor davam edirlor.

Istifads olunan reaktivlerin terkibinde KJ-dan yodu ayiran ve
ya oksina ayrilmig yodla reaksiyaya giron reduksiyaedici maddslsrin
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iz1 ola bilsr, bu ssbabdon yoxlayici tsyini aparirlar. Bunun tiglin
400m} KJ mohlulu gotiiriib, 20 ml H>SOs4, 4 ml nigasta mahlullarini
alava edirler va ogsr maye goy rangs boyansa, o rang itena qader
tiosulfatla titrloyirlar. Mahlul rengini dayigsmirse, gdy rong alinana
gedar onu 0,005n yod mahlulu ils vo sonra géy rang itans gador
tiosulfat mshlulu ils titrloyirler. Birinci halda titrlomanin naticesini
asas titrlomoanin naticesinden ¢ixirlar, ikinci halda sarf olunan tio-
sulfat vo yod mohlullarin farqini esas titrlomonin noticssine alava
edirlor.

66.4.Hesabat
Niimunads ozonun migdarmi (X) mg/f asagidaki diisturia
hesablayirlar.
X= (at+b) * K » 0,005 « 24/V

burada:

a - niimunanin titrlomasina sarf olunan Na,S,0; mahlulunun hacmi,
mi.

b - yoxlayici tayinds eyni mohlulun sarf olunmug hacmi, ml.

K - tiosulfat mahlulunu daqiq 0,005n gatiran diizalis smsal.

24 - ozonun molekulyar kiitlasinin ¥ hissasi.

V - niimunanin hacmi, mi.

67. Aktiv xlor

Suda sorbast xlorun Cly, xlorat tursusunun HCIO, hipoxlorid-
ionlarimn ClO- (bu maddalsrin nisbi miqdar suyun pH-1 ils tayin
olunur) va xloraminlorin NH2Cl, NHCl,, NCls camlorinin migdari
«aktiv xlor» termini kimi anlasr.

67.1. Y odometrik metod. Metodun mahiyyati

Analiz olunan suyu tursulasdirdigda vs ona kalium yodid slavs
etdikdo yuxarida adlarn ¢okilon maddaler yodu ayirirlar.

CL,+2J-=], + 2 Cl

ClO- + 2H* + 2J-=J, + CI- + H,O

HCIO + 2J-+ H* = 1, + CI- + H,0O

NH,Cl + 2H* + 2J- = Ih+ NH4* + Cl-

Aynlan yodu nigastanmn istiraki ils natrium tiosulfat mohlulu ils
titrloyirlor. Qeyd edak ki, xlorat tursusunun 1 molu (ya ClO- 1 molu
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va ya NH>Cl 1 molu) 2 atom yod ayirir vo bu da «aktiv xlorun» 2
moluna uygundur, bu sebobden xlorat tursusuna, hipoxlorit-ionlara
vo monoxloramins aid naticalorin bela ifads edilmasi gortidir vo bazi
anlasilmazliglara gotirs biler.

Bagqga ciir desok, suyun terkibinds xlorat tursusunun migdari
52,5mq ve ya hipoxlorit-ionlarin 51,5mq vo ya NH:Cl-un 51,5mq
oldugda 71mgq «aktiv xlor» tapilacaq, yani tapilan natics suda olan
gostarilon maddalarin tarkibindski xlordan ¢ox olacaqg.

67.2.Mane olan maddslor

Cirkab sularinda yodu kalium yoddan ayiran basqa oksidlos-
diricilsr ds ola biler, xromatlar, nitritlor, domir(IIT) duzlar, xlorat-
lar va saire. Adi temperaturda analiz olunan suyu tursulagdirdiqda,
xloratlar kalium yoddan yodu ayirmurlar. Nitritlorin, heksasi-
anoferratlarin (IIT) vo ya mis va doamir (IIT) duzlarin migdan ¢ox
olduqda, titrlemani daha zaif tursulu miihitds aparirlar, bunun tgiin
suya pH=4,5 olan sirks - asetat bufer mahlulu slavs edirlor. Lazim
oldugda bagqa oksidlegdiricilorin diizalisini (¢irkab sularda nadir
hallarda olur), onlar xiisusi metodlarla tayin etdikdan sonra, slava
edirlar.

67.3.Reaktivior

-natrium tiosulfat, 0,01N mohlul.

- kalium yodid.

- sirks tursusu, 30%-1i mahlul.

- nisasta 0,5% mohlul.

- sirke-asetat bufer mohlulu, pH=4,5. 108ml 1n sirke tursusu
mohlulunu 98 ml In natrium asetat mahlulu ilo qangdirirlar. Alinan
qarisigin hacmini distille suyu ile 1 litra gqadar ¢atdirirlar. In sirke
tursusu moahlulunu hazirlamaq tigiin, 57 ml susuz sirks tursusunun
hacmini distills suyu ilo [ litrs gader durulagdirirlar, In natrium
asetat mohlulunu hazirlamaq iigiin 136 gram natrium asetat
CH;COONa <3H,0 distills suyunda hall edib 1 litrs gadar durulas-
dirirlar.
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67.4.Tayinatin gedisi

Kip baglanan siiga tixacli konusvari kolbaya 50-100 mi analiz
olunan sudan tékiib, 0,5 qram kalium yodid va 10 ml sirks tursusu
alava edirlar. 5 dagiqaden sonra ayrilmis yodu 0,01n natrium tio-
sulfat mahlulu ila (aktiv xlorun migdar 1mg/¢-don ¢ox olduqda) vo
va 0,005n natrium tiosulfat mehlulu ile (aktiv xlorun miqdar: 0,1-
Img/€ olduqda) titrlayirlor. Titrlomenin axirinda 1-2 ml nigasta
mohlulu slavs edirioar.

67.5.Hesabat
«Aktiv xlorun» miqdarm: (X) mq/€ asagidak:i disturla

hesablayirlar.
X=a*K*0,355-1000/V

burada:
a - titirlamaya sarf olunmug natrium tiosulfat mahlulun hacmi,mi,
K -natrium tiosulfat mahlulunu dagiq 0,01N gatiran diizalis amsal.
V - analiz olunan suyun hacmi, ml.

0,355 - Iml 0,0IN natrium tiosulfat mohluluna xlorun ekvivalent migdan.

Analiz olunan suda nitritlerin, heksasiapoferratiarm (IIT) va ya
mis va domir duzlarin migdar ¢ox olduqgda, sirks tursusunun ave-
zina analiz olunan suyun har 100 ml 6 ml sirks-asetat bufer mohlulu
slava edirfor. Suyun geloviliyi 4 mekv/€-den ¢ox olduqda, slavs olu-
nan bufer mahlulunun miqdarint proporsional artirirlar (her golo-
viliyin 1mekv/£ 1,5 ml bufer mohlulu).

«Sorbest aktiv xlor » va «alagali aktiv xlor ».

«Aktiv xlor » anlayisinda birlagon maddaler iki qrupa béliiniir,
«sarbast aktiv xlor » - giichii oksidlagdiricilor Cl;, HCIO vo CIO- vo
tarkibinds ammonium ionlar1 vo ya ammonyak olan ¢irkab sularin
xlorlagmasinda alman «olageli aktiv xlor» - nisbston zoif ok-
sidlasdiricilar NH>Cl, NHCI; vo NCls .

«Sarbast aktiv xlorun » tayininds adstan Cl, + HCIO + CIO-
cominin tayini ila kifaystlonirler, ayri-ayri xloraminlerin miqdarm
tapmagq ugiin asagida gostorilon eksperimental metodlardan istifads
olunur.
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67.6.Sarbast aktiv xlorun, monoxloraminin va dixloraminin tayini

67.6.1. Metodun mahiyyati. Bu metod neytral miihitde (pH=6,9)
sarbast aktiv xlorun (Cl;, HCIO, ClO-) indiqator N,N-dietil-n-
fenilendiaminls ani gedsn reaksiya noticosinde qurmuzi rangli
birlosmonin ahnmasina ssaslanir. Bu miihitds monoxloramin va
dixloramin indigatorla reaksiyaya girmirlor. Sorbest aktiv xloru
Mor duzu moahlulu ils titrlayirlor. Sonra mehlula ¢ox az miqgdarda
kalium yodid alavs edirlor, onun katalitik tesiri neticesinds monox-
loramin darhal indigatorla reaksiyaya girorok qirmuzi rangli eyni
birlasma amala gatirir, onu da Mor duzu mshlulu ils titrlayirlsr.

Nohayst, kallum yodidi gox artighqgla daxil edirler vo dixlora-
min reaksiyaya girir vo alinan birlogmoni eyni titirloms ils davam
~ edirlor. Analiz olunan mohlulda azot ti¢xlorid NCI; oldugda, o qis-
moan dixloramin kimi toyin olunacagq.

NCl; —iin ayirica toyini agagida gostarilib. Birinci titrlamo yeto-
rinco tez apariimahdir, bu zaman moshlulun pH=6,9-dan asag: ol-
mamalidir, aks halda monoxloraminin bir hissasi sarbast aktiv xlor-
la birgs reaksiyaya girir. Dixloraminin tam reaksiyaya girmosina
sorf olunan vaxt, mohlulda kalium yodidin gatiligindan va tempe-
raturdan asilidir. Mahlulun her 100ml-ns 1qram KJ slava etdikds 2
daqiqa gozlenilir. Ogor niimunsnin temperaturu yiiksskdirss, onda 1
dagiqga gozlemak kifayyatdir.

67.6.2.Mane olan maddslar. Nimunods yiikssk oksidlogsma
daracoelarinds olan mangan tayina mane olur. Onun tasiri toyinin ge-
disatinda geyds alib.

Misin mane olan tosirini konarlasdirmaq tiglin bufer mohluluna
vs indigator mohluluna EDTA slavo edirlor. Azota hesablanms 5
mq/€-don artlq olmayan nitratlar tayine mane olmurlar. Mahlulu
saxladigda hall olunmus oksigen mahtulu zaif rongs boyayir. ©Omols
galan xata temperatur artdiqca ¢oxalir. Toklif olunan bufer mahlulu
optimal sorait yaradir, bu zaman hell olunmus oksigenin tosiri
praktiki biiruzs vermir.

67.6.3. Reaktivlor.

» N,N - dietil-n-fenildiamin, sulfat tursulu duz. 15qram dietil-n-
fenildiaminin sulfat turgulu duzunu terkibinda xlor olmayan vo

2 ml 10%-li (hacma gora) sulfat tursusu vo 2,5mi 0,8%-li EDTA

mahlulu slavs olunmus distille suyunda hoall edirlor. Mahlulu

100 ml gador durulagdirirlar vo tind rengli slise qabda
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saxlayirlar. Qaldigca mohlulun rangi zaifloyir, bu doyisiklik

nazars ¢arpacaq qader olduqda, tazs mohlul hazirlayirlar.

» fosfat-bufer moshlulu, pH=6,9. Distillo suyunda 48 gram
Na;HPO42H-0 vo 30 qram KH,PO4 hall edirlsr, 100 mi 8%-h
EDTA moshlulu slava edib, 1000ml qadar durulagdirirlar.

» mor duzunun standart mehlulu. Fe(NH4), ¢ 6H>0.Tazo gay-
nadilmig va soyudulmus distilo suyuna 1 ml 25%-li (hacms gors)
sulfat tursusu slave edirler va 1,106 gram Mor duzu hoall edirlor
va 1 litra godor durulagdirirlar.

» kalium yodid. 0,5%-l mohlul hazirlamaq t¢iin 0,5KJ 100 ml
distila suyunda hall edirlar. 10%-li mahlul hazirlamaq giin 10
qram KJ 100 ml distilla suyunda hall edirlar.

67.6.4. Tayinaun gedisi. Sarbast aktiv xlorun tayini. Kip bag-
lanan tixacla tohciz olunmus titrloms kolbasma 5 ml fosfat bufer
mshlulu (pH=6,9) vo 5Sml dietil-n-fenilendiaminin sulfat tursulu
duzun mohlulunu tokiib, qansdiririar, 100 ml analiz olan niimunani
slavs edib darhal tam rongsiz olana qader Mor duzu mshlulu ils
titrlayirlar.

Monoxloraminin toyini. Sorbast aktiv xloru tayin etdikdsn son-
ra mohlula 1 m! 0,5%-li kalium yodid mshlulu slavs edirlar, gans-
dinirlar vo rang itona gadar Mor duzu mahlulu ils titrlayirlar.

Dixloraminin tayini. Monoxloraminin tayininden sonra 10 ml
10% kalium yodid mshlulu slavs edib 2 dagiqaden sonra rong itans
gadar Mor duzu mohlulu ils titrlsyirlar.

Taxmin edirik ki, aktiv xlorun imumi qatiligi 4 mq/€-den azdir.
Oks halda uygun olaraq analiz ligiin nimunsnin daha kigik hacmini
gotiiriirlar. Onda titrloms kolbasina svvalcs indigator va bufer moh-
lullar1 yerlogdirirlar vo niimunenin hocmini 100 ml gador durulas-
dirtimasina lazim olan distills suyu hecmini daxil edirler va nii-
munanin {azim olan hacmini alava edirlar.

Niimunada yiiksok daraceli oksidlesmoads mangan olduqda,
onun diizalisini asagidak: isulla tapirlar. Titrloma kolbasina 1 ml
5%-li KJ mshlulu, 0,5 m! 0,5%-li natrium arsenit mohlulu va sonra
100 m! niimuns yerlagdirirlar. Qangdirirlar Smi indigator mahiulu
slava edirlar, agar mohlul qirnmz1 rongs boyansa onu rong itans
gadsr Mor duzu mohlulu ils titrlayirlar. Titrlomayas serf olunan Mor
duzu mohlulun hacmini, yuxarida gosterilon birinci titrlomods yani
sarbast aktiv xlorun toyininds sarf olunan Mor duzu moehlulunun
hacmindan ¢ixirlar.
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67.6.5. Hesabat. Har sokildo olan aktiv xlorun (serbast aktiv
xlor, monoxloramin vas dixloramin) miqdarini (X) mqg/¢ asagidaki
diisturla hesablayirlar.

X=V,+0,1-1000/V

burada:

V, -uygun olan birinci, ikinci va digiincii titriamadas sarf olunan Mor duzu

moahlulunun hacmi, ml.
V - analiz iciin gotiiriilmiis niimunanin hacmi, ml.
0,1 - Mor duzu mahlulunun Iml-3 uygun olan aktiv xlorun migdar:, mq.

67.7.Azot ii¢xloridin tayini

Analiz olunan niimunads sarbast aktiv xlor olmadiqda, hesab
etmok olar ki, onun torkibinds azot tg¢xloridda yoxdur. Azot iig-
xloridle niimunads eyni zamanda monoxloramin ola bilmoz.

Belslikls, analiz olunan garisigin miimkiin torkibi, sarbest aktiv
xlor-azot tigxlorid-dixloramindan ibaratdir. Bu komponentlori ayni-
ayn toyin etmok lgiin asvvalde gostorildiyl kimi titrloms aparirlar.
Titrlomonin birinci hissasi sarbast aktiv xlorun miqdarini gostarir,
titrlamonin ikinci hissesi comi verir, dixloramin + azot ii¢gxloridin
migdarinin yarisini.

Sonra slavs olunan reaktivlarin ardicilligini doyisarak, ikincl ti-
trlams aparirlar. Titrloms kolbasina avvsles 5 ml fosfat bufer moh-
lulu daxil edib, sonra 1 ml 0,5%-1i KJ mahluly, analiz olunan niimu-
nani va 5 ml indiqator mahlulunu slava edirlor. Mor duzu mshlulu
ilo yalniz bir titrloms aparirlar, bu titrloms comi gostorir, yoni
sarbast aktiv xlor + azot ii¢xloridin birgs migdarinin yarisidir.

67.7.1.Hesabat. Sarbast aktiv xlorun (X), azot iigxloridin (y) va
dixloraminin (z) miqdarini mq/£ asagidaki diisturla tapilir.

X=a*V + 0,1-1000/V
y= 2(a-b) *V, +0,1+1000/V
z= (a+c-b)*V,+0,1-1000/V
burada:
a - birinci titrlamaonin birinci hissasinds sarf olunmus Mor duzu
mahlulun hacmi, mi.
b - ikinci titrlamada sarf olunmug Mor duzu mahlulunun hacmi, ml.
¢ - birinci titrlomonin digiincii hissasinds sarf olunan Mor duzu
mahlulunun hacmi, mi.
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68. Selen

Olvan metallurgiyanin va osas kimya sonayesinin bazi girkab
sularinda az migdarda olan selens tosadiif edilir. Bu sularda selen
osason selenit-ionlar1 SeOs2- gaklinds olur. Selenin ¢irkab sularin tor-
kibinda yol verils bilon hoddi ¢ox az oldugundan (0,01mq/2) onun
toyini zoruridir. Selenin toyini iigiin O-fenilendiaminls spektrofoto-
metrik metod toklif olunur.

68.1. O-fenilendiaminls spekyofotometrik metod (iisul).

Metodun mahiyyati

Metod selenit tursusu ilo O-fenilendiaminls reaksiyasi natica-
sinds benzoselendiazolun alinmasina asaslanir.

Bu birlesms pH=0-2,5 alinir va benzol va ya toluola ekstraksiya
olunur. Alman moshlulun optiki sixbgini A=335nm 6lgiirlar,
£=1,8+104,

68.2.Mane olan maddaslor

Maskalayici reagentlor slavs etdikde bu metod selektivdir. Al,
As, Ba, Ca, Co, Cr, Cu, Mn, Mo, Ni, P, Pb, Sb, Sn, Ti, V, Zn mane
olmurlar. Fosfat turgusu domir (III) va volframik mane tosirini
konarlagdirir. EDTA vismutun tassirini kanarlagdirir.

68.3.Reaktivior

- gqarigga tursusu, 2,5n mshlul.

- EDTA, 0,1n mahlul.

- O-fenilendiamin, tozs hazirlanmis sulu 1%-li mahtul.

- selenit tursusu, standart mohlullar. 9sas mshlul.1 ml torki-
binds selenin migdar 0,1mqg-dir.50mq tomiz selenin (99,9%-i) iize-
rina 10ml sixligy 1,19g/sm3 olan xlorid tursusu va 1,4q/sm? sixligs 5-7
damca nitrat tursusu slava edib tam holl olunana gadar su hama-
minda quzdirirlar. 20ml su slave edirlor, soyudurlar, 500ml hscmli
kolbaya bosaldib, 15 ml 1,19q/sm3 sixhqlh xlorid tursusu slavs edib,
cizgiya qadar distilla suyu tékiirlar.

Isci mohlul I. 25 ml asas mahlulu 250ml hacmli 6l¢ii kolbasina
kegirirlor, 1,0-1,5ml 1,19g/sm3 sixligh xlorid tursusu slavs edib,
cizgiys gadar distille suyu ila durulagdirirlar vo qangdirirlar. Alnan
mohlulun 1 ml torkibinds selenin miqdan 1 mkqg-dir.
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Isci mohlul II. 5 ml ssas mahlulu 500ml hocmli l¢ii kolbasma
kecirib, S ml 1,19g/sm3 sixligh xlorid tursusu slave edib, distills
suyu ilo hacmi cizgiys gadar ¢atdirib, qarigdirirlar. Ahnan moahlulun
Iml-in torkibindas selenin migdar1 1mkq-dir.

68.4.Toyinatmn gedisi

100ml hocmli konusvari kolbaya niimunsnin elo hacmini
yerlogdirirler ki, torkibinds selenin miqdar1 0,5-don 15mkg-a qadar
olsun, lazim oldugda 30-35 ml qadar distills suyu alava edirler, 1ml
qarisga tursusu, 5ml gati fosfat turgusu, 0,5ml gére damci-damci
ammonyak mshlulunu slavs etmoaklo pH~1 ¢atdirirlar.

3ml O-fenilendiamin mahlulu slavs edib, 20 daqiqs gozleyirlar.
Sonra mshlulu 100-150m! hacmli ayiric1 qifa kegirirler, 5ml benzol
va ya toluol slave edib, 2 dagigs silkalayirlar, qovurlar tobagslesma-
y3, su tobagasini ayirib, kenara tullayirlar. Uzvi halledicinin tabags-
sini iso spekrofotometrik kiivetina bogaldib, A=335nm yoxlayict
moahlulun nisbatinds onun optiki sixhgim 6Slgiirlor.

Toyinin naticasini daracali qrafikine goro tapirlar. Qrafiki
qurmaq tii¢iin 100ml hscmli konusvari kolbalara torkiblorinds 0,5-
dan 8 mkq gadar selen olan selenit tursusunun II iggi standart msh-
lullarin porsiyalarini yerlogdirirlar, vo ya torkibinds 10-dan 15 mkg-
a godar selen olan selenit tursusunun I is¢i standart mahlulun por-
siyalarmi yerlsgdirirlar vo hocmlsri distills suyu ils 30-35ml ¢atds-
rirlar, sonra niimunsnin analizindaki kimi davam edirlor.

69. Flioridlar

Cirkab vo igmali sularda az miqdarda olan fliioridlarin tayininin
¢ox boyitk ochamiyyati var.

Suda flioridlerin gatihg: 1,2 mg/f-den ¢ox oldugda, ondan
istifado edan usaglarda dis xastaliyi smolo golir, o biri tarafdsn iso
icmoli suda flioridlorin tam olmamasina yol verilmir, bels sudan
istifadasi dislards kariozun amals galmssina vo inkisafina gatirir.

69.1.Lantan vo ya serium (III) vo analizin-kompleksonla kompleks

soklinda tayinin fotometrik metodu. Metodun mahiyyati
Alizarin-komplekson zoif tursulu miihitds (pH<S5) sar1 rongdo

olur (A=423nm). Lantan vo serium (III) bu indigator 1:1 torkibds
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kompleks birlasmos omols gotirir. A =500nm vo udulmanin molyar
omsall €500 =4,7+103. Flitorid ionlan olduqda 1:1:1 torkibli ti¢li kom-
pleks birlogmasi alinir va onun ii¢in A maks =570nm vo £€=6,8+103. La-
kin i¢li kompleksin optiki sixhigim A=570nm, A=610-620nm Olgiil-
masi tovstyys olunur. Bu dalgada ikili kompleksin rangi mshlulun
optiki sixigma praktiki tosir etmir. Lakin udulmann bir az kigik
molyar smsali ils (€=5,510%) barigmaq lazim olur.

69.2.Mane olan maddalsr

Kationlardan on ¢ox mane olan aliminiumdur, o flilorid-
ionlan ils AlF2* va AlF,* komplekslori smols gatirir. Analiz olunan
suda aliiminiumun qatihg fliorid ionlarin 1/3 gatiina gader
oldugda, onun olmas1 nazars alinmur Aliminiumun ve fliorun
qatiliglart barabar olduqda, fliiorid-ionlarin tayinin naticasi 20-30%
azalir.Adi sularin analizinds bu govulma tslob edilmir.

69.3.Reaktivlsy

-alizarin komplekson.0,0005M mohlul. 1litr hocmli 6l¢ii kol-
basma 0,1927 gram temiz alizarin-komplekson yerlasdirib, 50-
100ml distille suyu slava edirlor va alizarin-kompleksini yaxs: hall
etmok ligiin bir ne¢s ml 0,1n natrium golovisi slave edirlor. Reaktiv
tam holl olduqdan sonra mahlulu taqribsn 500 ml-2 gadar distille
suyu ilo durulagdirirlar, 0,25 qram natrium asetat olavo edib,
mayenin rongi qurmuzidan sariya kegono godor (pH=5,0) damci-
dameci 0,In xlorid tursusu mohlulunu slava edirlor. Sonra distilla
suyu ilo cizgiys gqadar durulagdirib, qargdirirlar. Mshlulu tiind
rangli siiss qabda saxlayirlar.

- lantan nitrat va ya serium nitrat. 0,0005M mohlul. Distilla
suyunda 216,5mq La(NO;);*5H>0 va ya 217,1 mq Ce(NO3),*6H20
holl edib 1 litra gadar durulagdiririar.

- asetat bufer mohlulu, pH=4,6 olmalidir. Distillo suyunda
105qram natrium asetatt holl edirlor, 100ml susuz sirks tursusunu vo
ya bu torkibs uygun olan durulagdinlmig sirks tursusunun hocmini
slava edib, 1 litra qador distils suyu ila durulasdirib, gansdinirlar.

- natrium fliorid, standart mshlul. 221,0 mqg natrium flioridi
distills suyunda hall edib, 1 litrs gedar durulagdirirlar va qarigdirir-
lar. Alinan mohlulun 100ml-ni 1 Litr hocmli 6lgii kolbasina kegirir-
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lor va cizgiys qoder durulagdinb, garnigdirirlar. Alinan mohlulun
Iml-nin tarkibinds fliorid-ionlarun miqdarn 10mkq-dir.

69.4.Tayinatin gedigi

50 ml hacmii 8l¢ii kolbasina niimunonin elo hacmint yerlosdi-
rirlor ki, (35ml ¢ox olmayaraq) torkibinds fliorid-ionlarin migdan
5-don 50mkqg-a qadar olsun. 5ml alizorin-komplekson, 1ml asetat
bufer mohlulu, Sml lantan va ya serium nitrat moahlulunu slava
edirlor (reaktivlorin daxil olunmasmin ardiciliga gézlsnilmolidir),
cizgiys qodar distillo suyu ilo durulagdirib diqgstls qarigdirirlar va 1
saat garanliq yerds saxlayirlar. Sonra boyanmis mehtulu layin qa-
Iinlig1 1sm olan kiivets bogaldirlar vs optiki sixligr A=610-620HM-
do olgiirlor. Toyinin naticasini doracali grafikinden tapirlar. Bu
grafiki qurmagq t¢iin 50ml hacmli kolbalara 0,5; 1,0; 2,0; . . . ; 5,0ml
hacmli natrium fliorid standart mshlulunu yerlogdirirlor (bu 5-dan
50 mkq fliiorid-ionlarin miqdarina uygundur), har kolbaya tsyinin
gedisatinda lazim olan reaktivlori slava edib, toyinin gedisatinda
gostarilon kimi alinan mohlullarin optiki sixliqlarini élgiirler. Syrini
F-(mq/) qatihd — optiki sixhiq koordinatlarda qururlar.

69.5.Hesabat
Fliorid-ionlarin miqdarini (X) mq/€ agagidaki diisturla tapilir.
X=a*50/V
burada:
a - dsracalama qrafikine gora tapilnug fliiorid-ionlarin qatihgr, mg/t.
V' - analiz iiciin gétiiriilmiis wiimunanin hacmi, ml.
350 - niimunanin durulagmaswndan sonra alinan hacm, ml.

69.6.Metodun mahiyyati

Turs miihitds sirkonium (IV) duzlar: alizarinsulfonatla narinci
rangs boyanmis komplekslor amalo gatirir. Fliorid-ionlart SrFe
amols gatirir, bu zaman kompleks birlosmonin rangi zsiflayir.

69.7.Mane olan maddalsr

Tayins sarbast xlor mane olur, har 0,1mq sarbast xlora 0,05ml
-0,5%-1i natrium arsenat mohlulunu slavs etmoakls, onu reduksiya
etmok olar.] mq/€ qatihqda olan fliorid-ionlarin tayininda, 1800
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mgq/¢ xlorid-ionlari, 0,2 mq/¢ aliminium, 5 mq/€ damir (IIT), 5 mq/t
fosfat-ionlar1 vo ya 1 mqg/f natrium heksametafosfat olduqda, 0,1
mq/f xata omolo golir. Sulfat-ionlann miqdar1 400 mg/f oldugda
eyni xataya gotirir.

69.8. Reaktivlor

- Sirkonium reaktivi. 0,354gram  sirkonium  xloridi
ZnOCl,*8H,0 600-800 ml distillo suyunda hall edirlor va tadricle
durmadan qangdirarag 33,3 ml gat1 sulfat tursusu slave edirlor.
Sonra 100 ml xlorid tursusu slavs edib, ganigdinrlar. Otaq tempera-
turuna gadar soyuduqdan sonra hacmi distille suyu ilo 1 litrs ¢at-
dinb, ganigdirirlar. Hazirlanmasindan 1 saat ke¢dikdon sonra moh-
luldan istifada etmoak olar. Mohlul tiind rangli siiso gabda saxlanilir.

~ Alizarin qurmuzi C. 0,75 gram alizorin qurmizi C-ni distills
suyunda hall edib, hacmi 1 litra gatdirirlar.

- natrium flilorid, standart mohlul. 9sas moahiul. 105°C-da
qurudulmug 0,2210 gram susuz natrium fliloridi distille suyunda
hall edib, 1 litro gador durulagdinirlar. Bu mohlulun 1 ml-in
torkibinds F- migdari 100 mkq-dir.

Isci mohlul. 50 ml ssas mohlulu distille suyu ils 1 litra gader du-
rulagdirirlar. Alinan mohlulun 1ml-in terkibinds F- miqdan Smkq-
dir. Yalniz tazs hazirlanmis mohluldan istifads olunmalidir.

69.9.Tayinatin gedigi

Asilgan maddsler oldugu sudan siiziildiikdon sonra va
torkibindo flijorid-ionlan 0,25 mg-dan ¢ox olmayan niimunadan 100
ml g6tiirib (niimunsnin kigik hocmini gotiirdiikds, 100 ml gader
distila suyu ils durulasdirirlar), 5 m! alizorin qurmizs C moshlulu vo 5
ml sirkonium reaktivinin mshlulunu slave edirlor. Qangdirirlar vs 1
saatdan sonra mayenin laymin qalnhg 1 vo ya Ssm olan kiivetds
yoxlayict moahlulun nisbatinds A=520HM -do moshlulun optiki
sixligini Slgiirlar.

Tayinin naticasini daracali grafikinden tapirlar. Qrafiki qurmaq
lgiin natrium fliiorid ig¢i standart mshlutlun 1,0; 2,0; 5,0;... ;50 ml
gotiiriib, horasini 100 ml gador distills suyu ilo durulagdirirlar va
niimunanin analizinds oldugu kimi davam edirler. Natrium fliiordin
miqgdar artdiqca, alinan mehlullarin optiki sixlig1 azalr.
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69.10.Silisium- heksafliiorid tursusu hahnda fliiorun ilkin qovulmasi
il> fotometrik metod.

69.10.1.Cihazlar va reaktivizr

- silisium- heksafliiorid turgusunu gqovmaq iigiin cihaz.
Qovmani su buxan il aparirlar. Qovimada adi yumrudibli vo ya
xiisusi hazirlanmis kolbadan istifads etmok olar.

- torkibinds fliloridlor olmayan 1,84q/sm3 sixhiqh sulfat tursusu.
Satis sulfat tursusunu 1 saat sorucu skafda gaynadirlar.

- Ferrosilisium, toz halinda vs ya tomiz kvars qumu. Kvars qu-
munu avvalca 1,84qg/sm? sixliqli sulfat tursusu ile gaynadirlar,
diggetls yuyurlar va qurudurlar.

-giimiis sulfatin doymus mohlulundan Iqram giimiis sulfat1 100
ml distills suyunda holl edib, stiziirlor, alinan mshlulun 1 ml tar-
kibindas giimiis nitratin miqgdar1 tagriban 7 mq-dir.

-0,1N natrium gslovi mohlulu.

Yoxlayici tacriiba.  Cihazin distills kolbasina 0,5qram toz ha-
linda ferrosilisium vo ya kvars qumunu yerlogdirirlor, 25 ml distilla
suyu va 25 ml sulfat tursusu slavs edirlor, kolbam cthaza birlagdi-
rirlor vo eyni zamanda buxar amolo gotiricini iso salirlar (buxar-
omolagatiricids olan distilla suyuna 20 ml 0,IN natrium hidroksid
mohlulu slavs edirlor). Qovmada kolba olan mayenin temperaturu-
nu 125-135°C haddinds saxlayirlar va distillatda fliioridlerin migda-
rin tayin edirlor.

Cihazin hermetikliyinin yoxlanilmasi.

Yoxlayici niimunsnin apanlmasinda istifads olunan eyni reak-
tivlori eyni miqdarda yeniden distillo kolbasina daxil edirler veo
bunlardan basga, yena 5 va ya 10 ml natrium fliloridin ig¢i standart
mohlulunu slavs edirler. Yuxarida gostorilon kimi qovman aparir-
lar v distillatda flioridlsrin migdariru toyin edirlor. Alinan natica
daxil edilmis fliioridlerin miqdarindan 10%-don ¢ox farglenmomo-
lidir.

69.10.2.Tayinatin gedisi. Fliioridlorin miqdarindan asih olarag
distille kolbasina 10-15 ml analiz olunan ¢irkab suyundan tokiirlar.
Lazim goldikds, suyu avvalco buxarlandirirlar, 0,5qram ferrosili-
sium (va ya tomizlonmis kvars qumunu) 25 ml sulfat tursusu va xlo-
ridlerin ¢dkdiiriilmasine lazim olan godor giimiis sulfatin doymus
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mohlulunu slavs edirlor. Sonra kolbant qaynar sulu buxar
amolagatiricisine birlogdirarak, kolbadaki mayenin temperaturunu
125-135°C haddinds saxlayaraq ve buxar kegirersk qovmam apa-
rirlar. Qovmanin {i¢ porsiyasini yigirlar: birinci — 100ml vs ikinci ilo
tiglincii har biri 50ml. Axirinci iki porsiyalar: distille suyu ils 100 ml
gader durulasdirirlar. Sonra qovulmus mayenin hor porsiyasinda
fliioridlerin migdari toyin edirlor, tapilan miqdarlann toplayib
yoxlayici niimunado olan fliioridlarin migdarini ¢ixirlar.

70. Sianidlor, sinanatiar vo rodanidlor (tiosianid)

Cirkab sularda sianidlors zaif dissosiasiya olunmus gox zaharli
sianid tursusu va ¢ox zaharli sianid-ionlan goklinds tasadiif olunur.

Bu iki formanmn gatiiglarimn nisbati mithitin pH- 1 ils toyin
olunur.

Bunlardan bagqa sularda miixtalif metallarin kompleks sianid-
lori olur: [Zn(CN)4>; [Ni(CN)J%>; [Cu(CN)4*; [Cu(CN)sJ>
[Cu(CN);]; [Fe(CN)s]*; [Fe(CN)g)3>- va saira.

CN- ionlanin ayrilmasi ilo, kompleks sianid-ionlar1 ¢ox az
miqdarda dissosiasiya olunur.

Heksasianoferratlar (II) va (III) 6zl zohorh deyil, lakin tursu
miihitinds zoherli olur. Heksasianoferratlarin yol verilon haddins
gabul olunmusg norma (1,25mg/£). Burada nazars almb ki, toksiki
olmasalarda, lakin giin silallariun tesirinden onlarin pargalanmasi
naticasinda bir gador sianid-ionlar1 ayrilir.

Yuxarida deyilonlardan belo nasticoys golmok olar ki, suyun
analizinda «zshoarli» va sorti «zahorli olmayany» sianidlori ayri-ayri
tayin etmok lazamdir. Bu iki qrupun farqi onlarin xlorlagsmasinda da
oziinii biliruzs verir: «aktiv xlorun» tasirindan zshasrli sionidler par-
¢alanir, zohorli olmayanlar par¢alanmir, buna gérs ds birinci qrup,
¢ox vaxt «xlorlagmaya moruz qalan» vs ikinci «xlorlagmaya moruz
galmayan», adlanirlar.

Tabii sulara sianidlar yalmz onlarin sanaye sularla ¢irklanmosi
naticasinds daxil ola bilar.

Tarkibinds sianidler olan ¢irkab sularin aktiv xlorla emal za-
mani gedsn reakisyalar. Turs mithitds

CN-+Cl,=Cl- + CICN (1)
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reaksiyas: noticasinds alinir xlorsian oldugca zaharli, suda az halil
olunan gaz halinda maddadir.Qslovi miihitinds reaksiya davam
edir, xlorsian sianit-ionlarin alinmasi ila hidrolizlogir.
CICN + 20H- = NCO- + CI- + H,O (2)
Sionit ionlar: az zeherlidir, onlarmn yol verilen qatilign 100 mq/ll
yiiksokdir va bundan bagqa qgolavilik azaldigca sianatlar ammonium
jonlarimin alinmasi ils pargalanir.

NCO™ + H* +2H,0 = NH} + HCO,_

Xiorsianlarin omolo golma reaksiyasimin (1) siirati mohlulda
olan sarbast sianid-ionlarin qatiligindan asilidir, ona gérs de kom-
pleks sionid-ionlart na gadar davaml olsa, o qadar do reaksiya siiro-
ti azalir. Reaksiya (2) siirsti artiq qalan hipoxlorit-ionun gqatihgin-
dan ve mohlulun pH-dan asihdir. pH<7 olduqda xlorsianin hidro-
lizi praktiki olaraq getmir, hipoxloritin artig1 ¢ox olduqda (70 mqg/€
va ¢ox) pH=9 hidroliz tam gedir, lakin adaten ClO- slave edarak
xlorsianin tez vo tam hidrolizins yalmz pH>11,5 zomanst vermok
olar.

Mane olan tosirlori kenarlagdirmaq {igiin va mayenin kigik
hocminds sianid-ionlarin qarigdirilmasi liglin, asagida tasvir olunan
iisullarda sianidlari sianid tursusu halinda qovulmasi taklif olunur.
Qovulmanin iki variant1 ola biler, qgovucu kolbada biitiin zohorsiz
sianidlori saxlayan va zoharli sianidlori qovulan sianid tursusuna
gevrilmasins imkan yaradan reaktivlorin slavs edilmasi ilo vo biitiin
sianidlorin, davamli sianid tursusuna ¢evrilmasine imkan yaradan
reaktivlarin slave edilmasi ila.

Belaliklo birinci halda yalmiz zsherli sianidlor tsyin olunur,
ikinci ds imumi sianidlorin miqdan (onlarn farqinden zaharsiz sia-
nidlorin miqdarini tapmagq olar).

Basqa bir yolda var, niimunsnin bir hissssinin imumi sianid-
lorin (zoherli va zohorsiz) migdarmin tayinindoki kimi goraitds, qo-
vulmanin aparilmasi, niimunanin ikinci hissasinin ise gelevi mithi-
tinds ilkin xlorlagsmadan sonra eyni saraitds qovulmanin aparilma-
st. Bu zaman xlorlasmaya maruz qalmayan, yani zshersiz sianidlor
tayin olunacaq. Alinan naticalorin farqi zsherli sianidlerin miqdarini
gostarir.

Bundan bagqa, asagida heksasianoferrat (ITT) vs heksasianofer-
ratlarmn (II) tayininin xiisusi metodlar: gostorilir.
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Qovulmada sianid-ionlarin sonuncu tayininds iki fotometrik
isul toklif olunur, piridin-benzidin vs piridin-barbiturat-CN- ki¢ik
qatihiglarimin teyinindo vo argentometrik titrlomo tsulu CN-nin
nisbotan yitksak qatiliglarinin tayininds.

70.1.Niimunanin qablagdirimas.

Sianidlorin miixtalif kimyovi reaksiyalarla asanca girmasini
nozars alaraq, ¢irkab suyunun gétlirilmiis nlimunasi miimkiin qadar
tez analiz olmalidir. 9ger niimunani derhal analiz etmok miimkiin
deyilss, onda onu qablagdirirlar, bunun {i¢lin ona pH>12 olana go-
dor bark natrium golavisi vo ya onun gati mahlulunu slavs edirlor vo
agz1 kip baglanan tiind rangli siiyo qabda soyuq yerdos saxlayirlar.

70.2.Mane olan maddalar.

Sianidlerin tayinina xlor va basqa oksidlegdiricilar mane olur.
Askarbin tursusu bu manelari kanarlagdirir. Niimunonin torkibinds
sulfidlor oldugda, niimunaden sianid tursusu qovulduqda onunla
barabar, biitiin tayin isullarinda CN- tayinins mane olan, hidrogen
sulfidds gabulediciya daxil olacaq. Niimunads sulfidlarin miqdar:
¢ox oldugda svvslca niimunays bir az kadmium duzu slavs olun-
masi tovsiyys olunur. Ogar sulfidlar ¢okiintiiys tam kegmasslar (qur-
gusun- asetat kagizinda damei niimunsasi), onda yenada bir azca ey-
ni duzdan slava edirlar, lakin kadmium duzunu slave olunmasina
yol verilmomalidir.

Ugucu tursular distillatda natrium duzlart smosle gatirirler, bu
da toyinin titrometrik sonunda ekvivalent noqtssinin tapilmasini
¢otinlogdirir. Aldehidlar da mane olur, govulma saraitinde onlar sia-
nidlori nitritlors ¢evirirlar.

Bozi bagqa lizvi maddslarde mane olur. Biitiin bu hallarda mos-
lahat goriiliir ki, sianidlorin tayini yuxarnda gosterilon metodla apa-
risin.

Bozi hallarda, mane olan tssirler olmadiqda, svvalcadsn qov-
madan, bilavasits niimunada sianidlari toyin edirler.

70.3. Zzhoarli vo zaharsiz sianidlorin iimumi migdarmn tayini. HCN —-
nin qabagcadan govulmasi

Qovmant maqnezium duzlarin va ¢ox miqdarda H.SO; istiraki
ilo aparirlar. Bu goraitds heksasianoferrat (II) vo heksasianoferrat
(III) ionlari pargalanaraq qovulmaya kegon sianid tursusu amolo
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gatirirlor. Heksasianokobaltat-ionlari da ¢otinlikls pargalanirlar,
hordan qovmani bir negs dofs tokrar aparmaq lazim olur. Qovmam
aks soyuducu il tohciz olunmus kolbadan, biitiin sistemdan az mig-
darda havanin kegmasing yol veran, orta vakuumda aparirlar. Ay-
rilan hidrogensian galavi mehlulu ils udulur.

70.4.Cihazlar va reaktiviar

-Qovma cihazi. 500-1000 ml hocmli slifli govucu Klayzen kol-
basindan, qifi vo kolbanin dibine ¢atan kapilyarh (daxili diametri
3mm) slifli boslugdan, vzunlugu 200 mm olan slifli sks soyuducu-
dan hocmi 100 ml olan iki uducu gabdan va vakuum - nasosla bir-
oson Bunzen kolbasindan ibarotdir.

- Natrium golovisi, mshlul.50 qram a.i.t. NaOH distills
suyunda hall edib hacmi 1litrs ¢atdirirlar.

-magnezium Xlorid, mahlul. 50 gram a.ii.t. MgCl,*6H,0 100 ml
distile suyunda hell edirler.

- sulfat tursusu, a.ii.t. qat

70.5.Qovulmarn gedisat:

Uducu 2 gabin herssina 50 ml natrium golovisi mehlulunu
tékiirlor. Qovucu kolbaya bir nego slisa kiirocik yerlagdirirlar,
torkibindo CN- miqdar1 500 mg-dan ¢ox olmayan niimunanin 250-
500 ml hacmini slava edirlor, va ya kigik hacmini slavs edib, distills
suyu ilo kolbanimn yari hocmins gador durulagdirirlar. Qovmag iigiin
cihazi yigirlar va sorulmani els nizamlayirlar ki, kolbadaki mayedon
1 saniyada 1-2 hava gabarcig1 kegsin. Sonra qif vasitasi ile qovucu
kolbaya 20 ml magnezium xlorid mohlulu daxil edirlor. Qifi az
miqdarda distillo suyu ilo yuyurlar. Taqriben 3 dsgiqadan sonra qif
vasitesi ilo sulfat tursusu (qovulan garigigm hor 100 mi-ns 5 ml
H>S0,) daxil edib, yenods ehtiyatla qifi distille suyu ils yuyurlar.
Mayeni gansdinib, qovucu kolbam qizdiraraq igindekini qaynar
hava gatirdikden sonra, 1 saat qaynadirlar. Vaxtasir1 havanin
kegmo siirstini yoxlayiriar. 1 saatdan sonra qizmam saxlayirlar,
lakin yeno 15 dogige havanin kegirmasini davam edirlor. Uducu
gablarn ayirirlar, gatirici borular distile suyu ile yuyurlar ve uducu
gablarin i¢indskilori miqdarca 250 ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirib,
hocmini distils suyu ilo cizgiys ¢atdirirlar. (Catin pargalanan sianid
komplekslori, mosalon, kobaltin sianit kompleksi, olduqda, uducu
qablarm herasina yenado 50 ml natrium golovi mahlulunu slave
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edib, qovmani yenads 1 saat davam edirlor. Bazi hallarda kobalt
sianid kompleksin tam par¢alanmasi 24 saatdan sonra olur.)

Niimunsnin 1 litrinds sianidlerin miqdar: 0,1 mqg-dan az oldug-
da, onu 250 ml-s gadar durulagdiriimasina ehtiyac yoxdur. Bu hal-
da iki uducu gabin mayelarinin birlagsmasinden alinan mohlulda sia-
. nidlori tayin edirlor.

Analiz olunan niimunads rodanidlorin miqdar: ¢ox olduqda,
HCNS-nin bir hissasi qovulmaya kegir. Onda qgovucu kolbaya go-
buledicinin ikisinden do mayeni qovucu kolbaya yerlogdirib, qov-
mani tokrarlayirlar.

Qsbuledicilors NaOH mohlulun toze porsiyalarini tokirler vo
qif vasitssi ile govucu kolbaya neytrallasma {igiin lazim olan HCI
miqdarimi va pH=5,2+5,6 olan bufer mahlulunu slavs edirlar.

Tayini asagida gosterilen metodlarin biri ilo qurtarirlar.

70.6.Uzvi maddslorls ¢ox ¢irklanmis suyun analizinds sianidlarin
¢okdiiriilmasi va HCN-in avvalcadan govulmast.

Hidrogen sianidls reaksiyaya giron vo qovulmaya kegarken fo-
tometrik tayine mane olan iizvi maddalarls ¢ox ¢irklonmis su {iglin
agagidak ilkin emal toklif olunur.

Hamise bir gadar galavi reaksiyali analiz olunan suya (sks hal-
da torkibinden sianid tursusu tez uca bilar) az miqdarda natrium
xlorid va sonra giimiig nitrat slavs edirlar.

Asagidaki reakisyalara uygun ¢okiintii amslo galir.

Ag*+Cl =AgCl} Agt+NCO-=AgNCO|]

Ag*+CN-=AgCN| 2Ag*+Sr=Ag)S |

Ag++[Cu(CN),} =AgCN|+CuCN] 2Ag++SO;2=Ag,S0s|

2Ag*+[Cu(CN);3]-=2AgCN|+CuCN|

2 AgaS0s3]=2Ag| +AgSO4+S0,

Ag++CuCN= AgCN|+Cu* Ag*+5:0:2=Ag:5:0;}

4Ag++[Fe(CN)s}+=AgdFe(CN)s]|
AgS203} +H20=Ag:S | +H)S0,

Ag++NCS-=AgNCS| 2Ag*+20H-=Ag0 |+H;0O

Heksasianoferratlardan basqa diger kompleks sianidlor
[Cu(CN),} analoji reaksiyaya girirlor Giimiis sulfit vo giimiis tiosul-
fati, mayeni gaynama temperaturuna ¢atdiranda pargalanirlar. Belo
durulasdirilmis mohlullardan giimiis ionlan ksantogenatlar1 vs
ditifosfatlar: ¢okdiirmiir.
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Torkibinds AgCL, AgCN, AgyFe(CN)s], AgNCS, AgNCO,
AgS, Ag:0O (Ag, reduksiya edici oldugda) ¢okiintiinii siiziirlor ve su
ilo yuyulur, sonra asetonla va birde su ilo yuyurlar.Sonra filtiri
¢okiintii ilo birlikde qovucu kolbaya yerlagdirirler. Suya sulfat tur-
susu slavs edib, alinan mahlulu qaynadirlar va distillati i¢inds galavi
olan gsbulediciys yigirlar.

Distillatda sianid tursusunu tayin edirlor.Belo emalda ¢okiintii-
niin torkibinds olan bir sira giimiis duzlar1 pargalanir. AgCl parca-
lanmasindan ahnan hidrogen xlorid gobuledicids golovi il udu-
laraq, sianidlorin toyinine mane olmayan xlorid omolo gatirir,
AgNCS pargalanmasi naticesinds karbon kiikiirdoksid alinir.

AgNCS + 2H+*+H,0 = Ag+t+ NH4*+COS

Karbon kiikiirdoksid galovinin durulagmis mahlulu ilo udulmur
vo gobul ediciden kegir. AgNCO pargalanmasi karbon dioksidin va
ammonium duzun alinmast ilo naticolsnir.

AgNCO + 2H*+H,0=Ag*+NH4*+CO;

Giimiis sulfid, ¢ox az hall olunmasina gors, hatta nisbsten qati

(1:2) sulfat tursusunun tesirinden par¢alanir.

70.7.Reaktiviar
-natrium xlorid, teqribon 0,1N mohlul.
- glimis nitrat, taqriban 0,1N mohlul.
- Sulfat tursusu, sixhg 1,84 g/sm3

70.8.Emalin gedisat

Analiz olunan ¢irkab suyunu filtrle siiziirlor 200ml vo ya gox
filtiratdan (CN- ehtimal edilon migdarmndan asili olaraq) gétiiriib,
ona 5 ml natrium xlorid mahluluy va 20 ml giimiis nitrat mshlulu sla-
vo edirlor. Analiz olunan suyun terkibinde xloridlorin mqdar: kifa-
yaot gader olduqda, natrium xlorid mshlulu olavs etmirlor, giimiis
nitrat: iso biitiin anionlarin tam ¢ékmasina qadar slava edirlor.

Mohlulu gqaynayana qadar qizdirirlar vo sonra otaq tempera-
turuna gadar soyudub siiziirler. Cokiintiinii bir negs damci giimiis
nitrat slava olunmusg distillo suyu ile yuyurlar. Analiz olunan suyun
torkibinds iizvi maddalerin miqdari ¢ox olduqda, filtirin tizorindoki
¢Okiintiini bir nego damc giimiis nitrat mahlulu slava olunmus dis-
tilo suyu ils yuyurlar. Yuyulmus ¢okiinti ile filtiri qovucu kolbaya
yerlogdirirler, 200 ml su va 5 ml sulfat tursusu slavs edirlsr va sonra
ovvaldo gostorildiyi kimi davam etdirilir.
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70.9.Piridinin va benzidinin istifadasi ils fotometrik metod. Metodun
mahiyyati.

Analiz olunan mahlula bromlu su alave etdikds sianidler brom-
siana gevrilir. Sonra bromun artiim1 kenarlagdirtb mohlula piridin
va benzidinls reaksiyasi naticasinds piridin halgasimn qirilmasina va
intensiv qirmuzi rengli aldehidin téromasinin altnmasma gotirir vo
alman moahlulun optiki sixhigini spektrofotometr ve ya fotokalori-
metrds onun miqgdarm Slgiirler. Metod hassasdir-udulmanin mol-
yar smsali £=6,9+104,

Eyni ciir bromlu suyun tesirinden rodanidler do bromsiana
cevrilirlor. Lakin avvalcadon hidrogen sianidin qovulmas: aparilsa,
tiosianat tursusu distilata (qovulmaya) kegmir.

70.10.Reaktivior

- bromlu su. Distillo suyunu bromla doldururlar.

- piridinli reaktiv. 60mi tomiz piridini (qaynama temperaturu
1140C) 40 ml su vo 10 ml gqat1 xlorid turgusu ils qangdirirlar.

- hidroxloridli gidrazin, (2:98) durulasdiriimis xlorid tursusun-
da 5%-1i mohlul.

- Standart mohlul. 9sas mohlulu.0,2qgram KOH va 0,25 gram
kalium sianidi 100 ml distills suyunda hall edirlar (kalium sianid ¢ox
giiclii zohardir, ehtiyatla islomak lazimdir). Mahlula toxunmagdan va
buxarlarim udmagdan 6ziiniizii gozlayin!

Bu mohlulun 1ml-de CN-nin miqdarn 1 mqg-a yaxin olmaldir.
Moshlulun daqiq titrini giimiis nitratin standart mshlulu ilo titirle-
mokla tayin edirlor. Onun qatiligt tadricen diigdiiyiine gérs, hor hafto
titri yoxlayirlar.

Isci mahlul. Osas standart mohlulun titrini tayin etdikden son-
ra, onu 0,25N natrium hidroksid mshluhu ils durulagdirirlar ki, iml
torkibinde CN—nun miqdart 10mkq olsun. fstifade olunan giinds
onu yenads 0,25N natrium hidroksid mshlulu ils 10 dafs durulag-
dirirlar.Biitiin bu mohlullar kip tixach siigo gabda saxlamilmalidir.

70.11.Tayinatin gedisi
10 ml hocmli vo kip tixacli doracslonmis yasti dibli sinaq
slisasino 2 ml svvalcadan neytrallasmus qovulmadan daxil edirlar.
Neytralagdirmagq iiglin 0,1N HC] mohlulu slava edirlor. 0,I1N
HCl lazam olan hacmini qovulmanin basqga bir 2 mi —ds metiloranja
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gora titrlams ilo toyin edirlor. Bu 2ml CN- miqdarin1 0,05-dsn Smkq
godor olmalidir. CN—nin miqdar ¢ox oldugda qovulmani durulag-
dirirlar va ya toyini titrometrik metodu ils yekunlagdirirlar. 0,2ml
bromlu su slavs edib, qarisdirirlar. Bromun artigini kenarlasdirmag
iiglin, bromun rongi itans qoder va bir damac da 0,5%-li hidrazin
duzu mohlulunu damci-damci slava edirlor. Adston bu mohlulun
0,25-0,35ml sarf olunur.Sinaq siigasinin i¢indakini yaxst qansdirirlar
vo basga sinaq siigesinden 2 ml piridin reaktivide 0,6ml benzidin
hidroxlorid mohlulun garigigini slavs edirlor. Bir sinaq siigasindsn o
birisins kegirmoaklo mayeni yenidan qarigdirirlar va 15-20 daqigadan
sonra A=520HM va mayenin layinm qalinhig1 1 sm olan kiivetds
onun optiki sixligini dlgiirlar. Eyni zamanda 2 ml distilla suyu va
biitiin reaktivlerlo yoxlayici tacriibani aparirlar.

Toyinin noticasini daracsli qrafikindon tapirlar. Qrafiki qurmaq
figlin torkibinds CN- miqdan 0,05-den 2mkq qgader olan kalium sia-
nid is¢i standart mohlulun porsiyalarini gétiiriirler, har porsiyani 2
ml-a gqadar durulagdirirlar ve niimunonin analizindski kimi davam
edirlor. Ogor sianidli ¢irkab sularin natrium xloridle va ya xlorlu
shangls tomizlomas prosesi diizgiin aparilmasa, onda analizin naticasi
do sahv ola bilor. Bu emal gealovi miihitinds pH>11+11,5 aparmaq
lazzmdir. pH asag oldugda, xiisusan pH<8 olduqda girkab suda
xlorsian amalo golir, bu da analizin gedisatinda bromsian kimi reak-
siya verir, yani boyanmug birlogmoys gevrilir, nsticads da sianid-ion-
larm miqdarini artirir.

70.12. Piridinin va barbitur turgusunun istifadasi il> fotometrik metod.
Metodun mahiyyati

Bu metod bundan avvalki metodla oxsardir lakin, benzidinin
avazina barbitur tursusundan istifads olunur, bromu iss sianid-ion-
lar1 xlorsian amalo gatiran xloramin T il avaz edirlor.Bu metod piri-
din-benzidin metodundan toqribsn 2 dofo hessasdir. Piridin- benzi-
din metodunda mane olan maddalar, bu tayinds do mane olurlar.

70.13.Reaktivior

- xloraminin T(n-toluolsulfoxloramid trthtdratin natrium
duzu), 1%-li mashlul.

- qarisiq reaktiv. 50ml hocmli 6l¢ti kolbasina 3 qram barbitur
tursusu a.ii.t. yerlogdirib, az miqdarda su slavs edirlar. Sonra 15 ml
tamiz piridin (qaynama temperaturu 114-115°C) slava edib vs qari-
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s1g1 o vaxta qader ¢alxalayirlar ki, barbitur tursusu tam hsll olsun,
sonra 3 ml gat1 xlorid tursusu slavs edib, cizgiys qodar distille suyu
ilo durulagdirirlar vo qarigdirirlar. Reaktiv rongsiz olmaldir.

70.14.Tayinatin gediyi.

5ml qovmadan va ya terkibinda 0,025-dan 1,25mkg-a gador
olan avvalki niimunadan (mshlulun pH 2-don 10-na qadsr olan)
kiptixach sinaq siisesino yerlosdirirlor, 0,2ml xloramin T mohiulu
slava edib tixacla baglayirlar, qarigdirirlar va 1 dagige saxlayirlar.
Sonra aramsiz qangdiraraq 0,6 ml qansiq reaktivi slave edirlsr,
tixacla baglayib 8 daqigs saxlayirlar. Alinan al-qirmizi mshlulun
optiki sixligini, 5 ml distille suyu ile apariimis yoxlayict tacriibs
mohlulun nisbatinds, A=578HM-ds mayenin lay1 1 sm olan kiivetds
dlgiirlar.

Tayinin naticesini dsracsli grafikindon tapirlar. Qrafiki bundan
avvealki metoduna analoji olaraq qururlar. Udulmanin molyar sam-
salt 12,4104 borabordir. Xlorsian oldugda — analizin gedisatina gérs
avvalki metoddan istifads olunur.

70.15.Argentometrik metod, Metodun mahiyyati

Sianidlorin gilimiis-ionlar: ile reaksiyas: naticasinds [Ag(CNy)}
kompleks anionu almir.

Biitiin siani-ionlarin kompleks birlagmslara gevirdikdon sonra,
giimiis ionlarin qatilifini n-dimetilaminobenzilidenrodaninle tayin
edirlar vo bu reaksiya noticasinds qirmizi ¢okiintii alinir. Tesvir edil-
mis metod 1 litrin terkibinds 2-don 40 mgq-a goder sianid-ionlarn
olan, 250ml niimunaden alinmus distillat iigiin, 0,01N giimiig nitrat
mohlulun istifadassi il tatbiq olunur, sianid-ionlarin qatiliqlart 10-
dan 200 mq/l -2 qadar olduqda -0,05N mahluldan istifade olunur.

70.16.Reaktiviar

- natrium gslovisi, tagriban IN mohlul. 40 gram NaOH a.i.t.
distila suyunda hall edib, 1 litra godar durulagdirirlar.

- n-dimetilaminobenzilidenrodanin asetonda 0,03%-li mshlulu.
Mohlulu tiind rongli siiso qabda soyuq yerde saxlayirlar.Mahlulun
saxlaniima miiddoati 2 haftadir.
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- glimiis nitrat, 0,05 vo 0,01N mohlullari. Folgrad vs ya Mor
isulundan istifado edarak, bu msohiullarin titrini 0,01N natrium
xlorid moahlulu ils tayin edirlar.

-Natrium xlorid, 0,01N mshlul 1050 C ~-ds qurudulmus 0,5844
gram natrium xloridi a.ii.t. distillo suyunda hall edib 1 litrs gadsr
durulagdirirlar.

70.17.Tayinatin gedisi. Qovulmadan alinmig distillati titrloms
kolbasina kegirib, distills suyu ils hacmi 150-200ml-5 gqadsr durulas-
dirirlar. Titirlonan mahlulun pH= 11- don az olmamalidir, aks halda
onu natrium hidroksid mshiulu ilo galovilesdirirlar.0,5ml n-dimeti-
laminobenzilidenrodanin moahlulu slave edirloar va 0,01N vo ya
0,05N giimiis nitrat mohlulu ils sar1 rong narmci-qirmmizi rongs kego-
na gadar titrlayirlar,eyni zamanda distillo suyu ilo yoxlama toyinini
aparirlar.

70.18.Hesablama. Sianid-ionlarmin miqdarnm (X) mq/f asagi-
daki diisturla hesablayirlar.
X= (a-b)sK*N+V+52,04-1000/V;
burada:
- govulmanin tam hacminin va ya hissasinin titirlomasina sarf
olunan gimuig nitratin hacmi, mi.
- yoxlayic tacriiba titirlamaya sarf olunan giimiig nitratin hacmi,

b
mi.
K - giwmiis nitrat mohluluny daqiq normalliga gotiron amsal.
N - giimiig nitrat mahlulunun normaliig.
V- titirlomak iigiin gétiiriilmiis gqovulmanin porsiyasi,mi.
V., - qovulmann iimumi hacmi, mi.

52,04 - sianid-ionlarin ekvivalenti.

70.19.«Toksiki» («zaharliy ), (aktivxlorla oksidlagan) sianidlarin
tayini. Metodun mahiyyati.

Zshorli vo zoharsiz sianidlari (aktiv xlorla oksidlosan vo oksid-
lasmoayan) ayriiqda tayin etmak ii¢iin agagida gostorilon iisullarin bi-
rindan istifads olunmas: tdvsiys olunur.

1. Analiz olunan niimunadan iki porsiya gotiiriirlar, birinds
sianidlarin timumi migdarini tayin edirlor, o biri porsiyani iss zaharli
sianidlarin oksidlogdirilmasi magsadi ils hipoxlorid mshlulu ils emal
edib, sonra eyni iisulla sianidlorin toyimnini aparirlar. Bu iisulla
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«aktiv xlorla» oksidlosmoyon sianidlarin migdarmni tapirlar. Iki ta-
yinin farqi zaharh sianidlorin miqdarini gostaracsk.

2. Sianidlorin govulmasim elo garaitds aparmaq lazamdir ki,
HCN yalniz zoharli sianiddan qovulsun. Sianidlerin imumi migda-
riu bilarsk, onlarin farqindon zsharsiz sianidlerin migdarimi tapir-
lar.

3. Xisusi metodlarla heksasianoferratlani (II) vo (III) tayin
edirlor. Toyinin naticasini CN- hesablayib, onu sianidlorin iimumi
miqdarindan ¢ixirlar. Farq zohorli sianidlorin miqdari gostarir. Bu
isuldan niimunanin tarkibinda kobaltsianidlor olmadigda, istifads
olunur.

71. «Aktiv xlorla» emalin apariimasi

71.1.Reaktiviar

- kalsium hipoxlorid. 5qram Ca(ClO); 100 ml distills suyunda
hall edirlor. Mshlulu garanhig yerds tiind rongli siigs qabda saxla-
yirlar. Saxlama miiddsti 1 aydir.

- KJ nisastah kagiz

71.2.Tayinatin gedisi

A)Nimunadan iki eyni hacmli porsiya gotiiriirlor vo onlardan
birini agagida gostorilon kimi emal edirlor. Mayeni qarigdiraraq
dameci-damct Ca(ClO); mohlulunu slavs edirlsr vo NaOH mohlu-
lunu alavas edarak onun pH= 11-12 haddinds saxlayirlar.

Bu zaman KJ nisastal kagiza dameci yerlssdirarak, «aktiv xlo-
run» olmasmi yoxlayirlar. Aydin goy rongin alinmasi «aktiv xlo-
run» kifayst qodar artiq olmasmi (togriben 50-100 mg/litr «aktiv
xlor») gostorir. Hordon garnigdiraraq bu mohlulu 1 saat orzinds sax-
layirlar. Lazim goldikds az miqdarda hipoxlorid mshlulu slavs edir-
lar. Sonra hipoxloratin artigim reduksiya etmok iigiin mahlulun her
1 litrina taqriban 1 qram askorbin tursusu slavs edirlor. KJ nisastali
kagiza gora yoxlayirlar- rongi dayismamsalidir. Rekduksiyaedicinin
artighigina smin olmagq iigiin slavs olaraq moshlulun 1 litrins 0,05
gram askorbin tursusu daxil edirlor.

B)Hor iki porsiyadan (Ca(ClO); emal olunmus vs olunmamis)
HCN-nin qovulmasiu apanrlar. Umumi sianidlerin toyinninin
naticasiindsn zsharsiz sianidlerin toyininin naticasini ¢ixirlar.
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71.3.Buksteq metodu
71.4.Cihazlar va reaktivisr

-HCN-1n qovulmas: tigiin cthaz

- xlorid tursusu, 0,1n mahlul

- kalium bixromatla sink asetat. 500 ml distills suyunda 50
qram sink asetat Zn(C;H301),°2H20 va 2,5 kalium bixromat: hoall
edirlor.

- natrium gslovisi, 0,1n mohtul

-metiloranj, 0,1%-11 mahlul

71.5.Tayinatin gedisi.

Ayri kolbada 100ml nimunays 2 damct metiloranj mahlulunu
slavo edosrak, mayenin rongi saridan qurmuziya kegons qedar 0,ln
xlorid tursusu mahlulu ils titrlsyirler. Titrlamays sorf olunan xlorid
tursusunun hocmini qeyd edirlor. Sonra niimunadan 250 ml gotii-
riirlsr, tarkibinds biitiin sianid-ionlarin  sianoqrup vs heksasiano-
ferratlar daxil olmagla iimumi miqdan 25mq-dan ¢ox olmamahdir
(ks halda niimunonin az hocmini goétiirarak 250ml gader distilla
suyu ila durulasdirirlar), kegirirlar govucu kolbaya ve 10 ml kalium
bixromat va sinkasetat mshlulu alavs edirlor. Bu zaman sink hid-
roksid ¢okiintiisii alina bilar, ona fikir vermok lazim deyil. Niimu-
nays neytrallagmasma lazim olan hacmds 0,1n xlorid tursusu slavs
edirlor (100ml niimunsnin titrlonmasinde alinan naticoys ssaslana-
raq), qarigdirirlar va tursunun artigini slavs edirlar.

Kolbant govma cihazin soyuducusuna birlsgdirirlor. Qabuledi-
cilorin harasina 10 ml 0,1n natrium golovi mahlulu tokiirlsr. Qovul-
manin svvalinds sink hidroksid tursusunun artiginda hall olunma-
hidir, lakin heksasianoferratlarin miqgdari yiiksok oldugda, ag ya da
gonur ¢okiintii (sinkin heksasianoferratlariy) qgala bilor, kolbadaki
mohlulun pH =5,2-5,5 haddinds olmalidir. Bazan sink heksasiano-
ferrat ¢okiintiisii yalniz sonraki qizdirmada osmsala golir. Birinci
uducuda udan mohlulun kifayst gador olmasmna diggeat yetirmok
lazimdir. Qovucu kolbaya tursunu slavs etdikdan tagriban 5 dagige
sonra govman baslayirlar. Qovma prosesinds biitiin sistemdan ha-
vant ela siiratls iifiiriirlor ki, kolbadaki mayedan 1 saniyeds 1-2 hava
gabarcig: kegsin. 30-40 daqgigs orzinde 85 ml qadsr maye qovulur.
Sonra qizdirmam saxlayirlar. Lakin, bir qadar vaxt sistemdan hava-
i dfiirdrlor. Sonra uducu qablan ayirib, igindekilori miqdarca
100ml hocmli 6l¢ii kolbasina kegirirlor, tiiriicii borulanida distills
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suyu ilo hacmi cizgiys ¢atdirirlar va tayini yuxarida gostorilon me-
todlara goros apanlr.

72. Heksasianoferratlar (II) vo (I1I)

72.1. [Fe(CNs)]+ va [Fe(CNs)]> iinumi migdarimin tayini.
Metodun mahiyyati
Qoalovi reaksiyalt goffaf mayeds domir (¢ox nadir hallan ¢x-
magqla) yalmiz sianoferrat komplekslori soklinds olur. Stzilmiis ¢ir-
kab suyun niimunosini gaynadaraq, natrium hipoxlorit mahlulu ilo
emal edirlor. Kalium bromid katalizatoru istirak etdikds heksasia-
noferrat (III) oksidlagir vs sonra axirincilar agagidaki tonliyas gora
parcalanir.
[Fe(CNg)»+90H-+150ClF=Fe(OH)3| +3N,+15Cl-+6CO32+3H,0
Domir(IIT) hidroksid ¢okiintiisiinii stiziirler, yuyurlar, xlorid
tursusunda hall edirlor vo ahnan mshlulda domiri fotokalorimetrik
metodu ils tayin edirlar.

72.2.Reaktivlor

-xlorid tursusu, 2n mahlul

- kalium bromid, 1% mohlul

-natrium hipoxlorid, 15%-li mohlul. Bu qatiigh mohlul hazir
vaziyyatds satigda olur. Onu laboratoriyada da hazirlamaq olar.
Bunun igiin tarkibinds 35-36% «aktiv xlor» olan 50 qram xlorlu
shangi 85 ml su ila 15 daqigs qangdirirlar va garigdirmani saxlama-
yaraq, 85ml suda hsll olunmug 35 gram natrium karbonati Na,CO;
alavs edirlor. Kiitls svval qatilagir,sonra durulagir:

CaOCl; + Na;C0O3=CaCO;3|+NaClO+NaCl

Ne2 masamali siiga I6vhocikdon vakuum altinda siizorak mayeni
¢okiintiidon ayirirlar.

Alnan mohlulun qatiligini yodametrik iisulla toyin edirlor ve
alinan naticays uygun analizin gedisatinda niimunoys slave olunan
reaktivin hocmini doyisirlor. Damiri toyin etmok iigiin laztm olan
reaktivlor yuxarida gostarilib.

72.3.Analizin gedisati.
100 ml hacmli konusvari kolbaya 20 ml analiz olunan ¢irkab
suyunu daxil edirlar, 2 ml 1%-li kalium bromid ve 1,5 ml! 15%-li
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NaClO mehlulunu (reaktivin qatiligt asagr oldugda, uygun olan
yiiksak hacm gétiiriirlor) slavs edirlar.

Kolban: qifla értiib, mohlulu 30 dagige qaynadirlar. Sonra qa-
risig1 derhal filtr kagizh qufdan siiziirler vo ¢okiintiinii qaynar su ils
yuyurlar. Qifin altma 100-200 ml hocmli kolban qoyurlar, filtr ka-
gizinda desik agarlar vs ondan qizdirilmms 2n xlorid tursusunun
Sml-ni kegirirlor. Fe 3,795 amsalina vuraraq Fe(CN)s tapirlar.

72.4.[Fe(CNs) ]+ va [Fe(CNs) ]3-alahidds tayini.

Metodun mahiyyati

Oksidlagdiricilor oldugda mohlulda adaton-[Fe(CNs)]*- miqda-
rin1 yodometrik iisulu ils toyin etmok olar va alinan naticoni iimumi
tayinin naticasindan gixaraqg [Fe(CNe)}* migdarim toayin etmok olar.

72.5.Reaktiviar.

natrium tiosuifat, 0,01n mahlul
xlorid tursusu, 4n mshlul
kalium yodid, 1n mahlul

sink sulfat, 25%-li mahlul
nigasta mahlulu.

VVVVY

72.6.Tayinatin gedisi.

25 ml analiz olunan niimunays 5 ml 4n xlorid tursusu, 10 ml In
kalium yodid mohlulu va yarim daqigadan sonra 10 ml 25%-li sink
sulfat mshlulu slava edirlor va 0,01n natrium tiosulfat mshlulu ilo
titrloyirlor. Titrlomonin axirina yaxmn nigasta mohlulu slavs edirlor va
yod-nisasta rangi itans qadar titrlo-moni davam edirlor. Titrlomonin
sonunda mohlul rongsiz va sink heksasianoferrat (II) alman
¢okiintiisiinden, bulaniq olmahdir.

0,01n tiosulfat mshlulun 1ml 2,12mq [Fe(CNs)]*- uygundur.

73. Xlorsian

Tarkibinda sianidlor olan girkab suyu «aktiv xlorla» emal pro-
sesini lazimi gorait olmadan, pH asag1 qiymotinds apardiqda, alinan
xlorsian, hidroliz olunmayaraq, uzun miiddst qala bilar. Adi tempe-
raturda xlorsian zohorli qaz halinda olan madds olduguna gora,
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istehsalatin atmosferine kegarak, tomizloms qurgusunu xidmat eden
fohlalorin ciddi zohsrlenmasina gatira bilar.

Prosesin diizgiin apanlmasmda pH giymotinin 11,5-don sabit
olunmas talob olunur. Mayeds xlorsianun alinmasi darhal yerindaca
asagidaki smaqla tapmaq olar. Rezin tixacla tohciz olunmus va
tixaca gadsr hocmi §iiga qabin yarisina gadear pH-6,2-6,5 olan bufer
mohlulu tokiirlor, niimunsds giiman edilon «aktiv xlorun» qaligi
reduksiya etmak ligiin, kifayat gqodar olan, askorbin tursusu moahlu-
lunun hacmini slavs edirlor, 5 ml barbiturat reaktivi daxil edib, ana-
liz olunan niimunoni yuxariya gadar slaves edirlor, tixacla baglayir-
lar va gab gevirorak ganigdirirlar. Xloramin T slave olunmadigin-
dan, niimunads olan sian alinan rongin sababkaridir. Arzu olundug-
da, todqgigati fotometrik 6lgms ilo qurutmagq olar.

74. Sianatlar

Cirkab sularni sianidlordsn xlorlu shongle vo bagqa oksidlos-
diricilorlo oksidlegdirdikds sianatlar alinir. Bu maddalor golavi
miihitinds kifayast gadar dayamqlidir, bu sababdon ds onlar ¢irkab
sularla doyismadan su hovuzuna kegir. Genis hovuza tokiilorok ¢ir-
kab su ¢ox durulasir, onun pH=7 vs ondan agag diisiir vo onda
ammonyak ionlarin va hidrokarbonat-ionlarin smalo golmassi ilo
sianatlar todrican dagilir.

74.1. HCO- -nun NH* cevrilma metodu

Metodun mahiyyasti

Sianatlarin tayini iigiin taklif olunan metoda asaslantr bir taraf-
don onlarin yiiksak gelovili miihitde onlarin dayamqgligina va bu
miihitdo sianatlari dagilmadan ammonyakin govulmasma, bagqa
tarsfdon turgu miihitinds onlarin tam par¢alanmasina sabab olur:

NCO-+H*+2H>0 = NH,4* + HCOs

Alman ammonium ionlarmi sonraki gslovilesmoe ils ammon-
yaka g¢evirirlar ve axirincii gqovurlar va qovulmada onun miqdarim
toklif olunan fotometrik metodlarin biri ilo vo ya asidimetrik
titirloma ils tayin edirlar.

Niimunenin torkibinde agir metallarin ammonyak komplekslori
ola bilar, ammonyaki govmazdan avval natrium sulfid slava edsrok
onlar parcalayirlar.
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74.2.Mane olan maddalor

Niimunads «aktiv xlorun» qalig: cox olduqda ve ya basqa giicli
oksidlesdiriciler oldugda, toyinin gedisatinda sianatlarin karbon
dioksid va azota qader oksidlogmosi geda bilar. Bu halda qovmadan
avval niimunays askorbin tursusu slave etmak lazimdir. Niimunoni
tursulagdirdigda bazi azot torkibli {izvi birlosmaler hidroliz
olunarag ammonium lonlarini amalo gatirirler. Toyinin gedisatinda
gostarilon gortlors (tursulagdirdiqda ve qizdirdigda) riayat etdikda
bu xstalar1 minimuma catdirirlar.

74.3.Kicik qatiliglarin tayinin fotometrik metodu

74.4.Reaktivilar

torkibinds ammonyak olmayan, distillo suyu

natrium sulfid, 4%-li mahlul

natrium qalovisi va kalium golavisi, 25%-1i mahlul

sulfat tursusu, durnlagdiriimig (1:4)

xlorid tursusu, 0,1 N mahlul

ammonium duzunun standart mohlulu. 9sas mohlul. 0,787
qram ammonium sulfat: torkibindo ammonyak olmayan distills
suyunda hsll edib, 1 litra godar durulagdirirlar. Alinan mahlulun
1 ml 0,215 mq NH4* 0,50 mq NCO- uygundur.

Isci mohlul. Osas standart mohlulu ammonyaksiz distillo suyu
ila 10 dafs durulagdiririar, alinan mahlulun 1ml 0,0215 mq NHs va
ya 0,05 mgq NCO- uygundur.

VVVVVY

74.5.Tayinatin gedisi

Tayini havada ammonyak olmayan soraitds aparirlar. Analiz
olunan ¢irkab suyun hocmini elo gétiiriirlar ki, terkibinds 0,02-
0,5mq sianit-ionlar olsun, 250 ml hacmli stekana yerlegdirirlor, la-
zim oldugda 100 ml-o gadar ammonyaksiz su ilo durulagdirirlar. 5
ml galovi mohlulu va 10 ml natrium sulfid mohlulu slavs edib, 0,5
saat gaynadirlar.

Niimunads ammonium duzlani yiiksok migdarda oldugda
(5mq/¢ ¢ox), kolbanin divarlarini ammonyaksiz su ile yuyaraq va
hacmi 100 ml-s ¢atdiraraq, gaynaman 1-2 dafs tokrarlayirlar. Qay-
nama zamani hacmin 75 ml-dan az diismasins yol verilmamalidir.
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Sonra stskanin igindokini soyudurlar, fenoftalens goérs sulfat
tursusu ila neytrallagdirirlar va yeno bu tursudan 5 ml artiq slavs
edirlor 0,5 saat qaynadirlar. Hocmin 75 ml-den az diigmasins yol
vermirlor. Stakanin i¢indokini qovucu kolbaya kegirirlor 20 ml
galovi mahlulu slavs edirlar va kolbani gobulediciys tokiilmiis xlorid
tursusuna (20ml) ucu salinan soyuducuya birlagdirirlor 50-60ml dis-
tillat govurlar. Sonra distillatr 100 ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirib,
cizgiys qadsr durulasdiraraq, qarigdirirlar. Alinan mshlulun misy-
yan hissasini (10-25 ml) gotiirib ammonyak: yuxanda gostorilen
fotometrik metodlann biri ils toyin edirlor. Sianit-ionlarin ammon-
yaka g¢evrilmasi migdarca oldugundan, desracsli qrafikini ammo-
nium duzun standart mohluluna gors qururlar.

74.6.Yiiksok gatihiglarin tayinin titrometrik metodu

Ilkin emah avvalki bolmads tosvir olunan kimi apanrlar, lakin
distillat1 50 ml borat tursusu mshiuluna yigirlar va sonra ammon-
yakin migdarmni yuxarida gostarildiyi kimi aparirlar.

2.74.7.Hesabat
NCO- ionlarin miqdarint (X) mq/f asagidaki diisturla tapirlar.

X=a+K+0,84-1000/V

burada:

a - govulmamn titrlanmasina sarf olunan 0,02n sulfat tursusunun
hacmi, ml

K - sulfat tursusu mahlulunun qatihqlarint daqiq 0,02n gatirmak
ticin, diizoliy smsali.

0,84 - Iml dagiq 0,02n sulfat tursusuna sianit-ionlarin ekvivalent
migdari, mg.

v - analiz olunan ¢irkab suyun hacmi.

75. Rodanidlar

Sonaye ¢irkab sularinda rodanidlor do sianidlar kimi tez-tez
tosadiif olunur. Zanginlosdirms fabriklarin girkab sularinda roda-
nidin tayinins mane olan fotoreagentlorin olmasinda nszars almaq
lazzimdir. Ciinki bu maddslarin tarkibinds kiikiird var vo onlarin
pargalanmasindan rodanidlor amola gals bilsr. Cirkab suyun terki-
binds sulfidlsr, polisulfidlor va hidrogen sulfid olduqda, sianidlarin
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istiraki tadrican onlar rodanidlers gevirir. Bu hallarda rodanidlerin
toyinini niimuno gotirilon glinds aparirlar.

75.1.Damir (II1) rodanid saklinda NCS- fotometrik metodu ils tayini

Metodun mahiyyati. Nimunonin sink xloridin gati mshiulu ils
emal etdikde sianid-ionlar1 vo heksasianoferrat-ionlar1 hall
olunmayan sink duzlarint omolo gatirirler. Cokiintlinti stizmokle
ayirirlar. Filtrata demir (IIT) duzunu slave etdikde qurmizi rangli
domir (IIT) rodanid alinir.

75.2.Mane olan maddslar

Sink xloridla ¢6kdiiriilmo naticesinds sulfid vo tiosulfat-
ionlarimi, ksantogenatlari, tizvi tursularin oksariyotini, homginin
kolloid hissaciklorini do ayirirlar. Sink rodanid suda ¢ox yaxs: hall
olur vo miqdarca filtrata kegir.

75.3. Reaktiviar

» sink xlorid, doymus mahlul.

» xlorid tursusu, sixhigi 1,125 g/sm3. Sixligi 1,199 g/sm3 olan HCl-
un 430 ml 250 ml distilla suyu ilo qarigdirirlar.

»  domir (II) xlorid. 20 gram FeCl3*6H,O 100 ml distills suyunda
hall edirlar.

» kalium rodanidin standart mohlulu. 9sas mahlul 1,673 qram
kalium rodanidi distillo suyunda hoall edib, hocmi 1 litre
catdirirlar. Alman moahlulun 1 ml terkibinds NCS- migdan 1,00
mgq-dir.

Isci mohlul. 5 ml asas standart mohlulu 100 ml-a geder distile
suyu ilo durulagdiririar. Alinan mohtulun 1 ml-do NCS—nin miqdan

50 mkqg-dur.

75.4.Tayinatin gedisi

200 ml hacmli 6lgii kolbasma 100 ml analiz olunan niimunaden
yerlogdirirlor, 10 ml sink xlorid mohlulunu slava edirlor, cizgiys
gador distilo suyu ilo durulagdirirlar ve qangdirirlar. Bir nego
miiddst saxladigdan sonra quru filtrden siiziirlor. Pipet vasitosi ilo
tarkibindes 50-dan 500 mkq gadsr NCS- olan porsiyani gotiiriirler 50
ml-s qader distillo suyu ils durulagdirirlar, 1 ml xlorid tursusu, 1 ml
dosmir (III) xlorid mohlulu aslave edirlor, garisdirirlar vo yoxlayic
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tocritbenin moahlulu nisbstinds A=480nm onun optiki sixhgini
olgtirlar.

Toyinin naticesini derscali cadvals asasen tapirlar. Kalibr qra-
fikini qurmaq figiin is¢i standart mehlulundan tarkiblerinds 50-don
500 mkq rodanid-ionlari olan porsiyalar: gétiiriirter, har porsiyan
50 ml hacms gadar distills suyu ile durulagdirirlar, harssine 1 ml
HCI va 1 ml FeCl; slavs edib, optiki sixliqlarini dlgiirlar.

75.5. Piridin-barbitarat va ya pividin-benzidin metodlari ila fotometrik
tayini

Metodun mahiyyati. Torkibinds rodanidlor olan mohlula
bromlu su vo ya xloramin T olava etdikda, onlar bromsiana
cevrilirlar. Bu sabsbdon da rodanidlori sianidlsrin tayininda istifada
olunan metodlarla toyin edirlar,

75.6.Mane olan maddslor

Tayins sianidlor mane olur,onlar rodanidler kimi istifads olu-
nan reagentlorlo reaksiyaya girir, sianidleri formaldehidls parga-
lanmast toklif olunur.

4HCN + 10HCHO +2H,0=4CH(OH)COOH+(CH))sN.4

Naticado qliikol tursusu va urotropik alinir. Sianidleri par-
¢alamagq tigiin torkibinds 0,05-don 3mgq/¢ rodanid-ionlar1 olan 2 ml
niimunoni kip tixach derocslonmis sinaq sligssine yerlosdirirlar, 2
damci 1%-1i formaldehid mohlulu alavs edib, tixacla baglayirlar vo 5
doqiqa saxlayirlar. Sonra damci-damci bromun artigligma goder
(zoif san rong alnana godar), bromlu su slavs edirlar va 5-10 doagigs
saxlayirlar ki, formaldehidin artigi oksidlogsin. Bromun artigini
asagida «Tayinin gedigatinda» tasvir olunan kimi konarlasdirirlar.

Sulfidlerin ve iizvi maddslarin xiisusan aminlorin yiiksok mig-
darda oldugda tayins mane olurlar.

75.7.Reaktivior

-kalium rodanidin standart mshlulu. 9sas mahlulu 1,673 qram
kalium rodanidi 1 litr qaynadidmis distills suyunda hall edirlar.
Alman mohlulun 1 ml-nin terkibinds NCS- migdar1 1 mg-dir.
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Isci mohtul, Olgii kolbasinda 1 ml asas mahlulu 1 litrs qadar
durulasdirirlar, alinan mshlulun 1 ml-ds NCS—nin miqdari 1 mkqg-
dir. Bu mohlul istifads olunan zaman hazirlanmalidir.

-domir xlorid, FeCl3*6H,O, 0,1%-1i moahlul.

- metiloranj, 0,1%-li mahlul.

Basqa reaktivlor avvalki bélmads oldugu kimidir.

75.8.Tayinin gedisi

Kip tixacli yast1 dibli sinaq siigasine 2 ml analiz olunan ¢irkab
suyu yerlagdirirlor, lazim galdikds, avvalcadan elo durulagdirirlar ki,
NCS- miqdar: bu hecmds 5 mkq artiq olmamalidir. Mahlulu xiorid
tursusu ilo hesabla tursulagdinirlar ki, neytrallagsmadan sonra onun
artigt 0,05-0,06 ml olsun. Lazim olan tursunun migdarini, ayri
niimunsni metiloranjin istiraks il xlorid tursusu ils titrlonmasindan
tapirlar. Sonra sinaq siigssini su ilo doldurulmus stekana yerlos-
dirirler vo qaynayana gader qizdirirlar ve siaq sigesini 30 dogigs
gqaynayan su hamaminda saxlayirlar. Sonra sinaq siisesini soyu-
durlar, buxarlanan suyu avaz etmok iiglin, hacmi distills suyu ile 2
mi-o ¢atdirirlar vo sianidlorin fotometrik metodunun tayininds is-
tifade olunan reaktivlori alave edirlar.

Toyini metodun barbiturat variant: ile apardiqda xloramin T
vermoazdan avval analiz olunan mshlula 2 mi domir (III) xlorid moh-
lulunu slava edirlar. :

75.9. Hesabat
Rodanid-ionlarin migdarini (X) mgqg/¢, asagidaki diisturla
hesablayiriar.
X=2CIV
burada:

C - doracaloma qrafikine géra tapimig rodanidlsrin qatihgi, mg/t.
2 - analiz gedisatinda mimunanin hacminin ¢atdirilmamasi,ml.
V  -analiz iigiin gotiiriilmiis niimunanin hacmi, ml.
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76. Buxarla birgs ¢1xan aminlor

76.1.Fotometrik metod. Metodun mahiyyati.

Taklif olunan metod su buxar: ilo govulan miixtalif sinifli amin-
lorin (alifatik vo aromatik, ilkin, ikili vo iighi) Gimumi tsyinindo
istifads olunur.

Metilamin ve bazi avez edilmis aminlor (dibenzilanalin, dife-
nilamin) va tabii ki, buxarla govulmayan aminlor (benzidin, diamin-
lor) toyin olunmur.

Bu metod, aminlsrin sulfoftaleiniarla (bromkrezol qirmizi, fenol
qirmizi va s.) reaksiyalart noaticesinds xloroformla ekstraksiya
olunan, sari rangli mohsullarin allnmasina ssaslanir. Analiz ligiin
gotiirlilmiis nimunsds aminli azotun miqdarnn 3-4 mq analizin
hassasligidir.

76.2.Mane olan maddaslar

Aminlorden basqa, piperidin, xinolin, piridin ve onlann
toramalori, habelo boazi alkaloidlor ds sulfoftaleinlorlo reaksiyaya
girarak boyanmis mohsullar samsls gatirirlor. Analiz olunan suyun
tarkibinde hansisa bir ugucu amin oldugda doracali grafikini bu
amins gora qururlar, sks halda grafiki dietilamins gora qururlar.

76.3.Reaktivilor

-bromkrezol qirmizi, 0,1%-li spirtli mahlul

- natrium gslavisi

-xloroform, a.ii.t.

-xlorid tursusu, a.ii.t., 1n moahlul.

- sulfat tursusu, a.ii.t., 0,1n mohlul.

- dietilamin hidroxloridin standart mahlulu. 9sas mahlul 15,59
gram dietilamin hidroxloridi va ya 10,44 gqram dietilamini (ssasl)
suda hall edirlor (ssaslt dietilamini hell etdikde 12 ml qatt xlorid
tursusu slavs edirler) vo distille suyu ils 1 litrs qadar durulasdirirlar.
Alman mahlulun 1 litrinds aminli azotun miqdar: 2 qramdir.

Isci mohlul. Osas standart mohlulun 5 mil-ni distills suyu ilo
1itra qadar durulagdirirlar. Alinan mohlulun 1 litrds aminli azotun
miqdari 10mq-dir.

-sitrath bufer mshlulu, pH=3,5, 500 m! hacmli 8l¢ii kolbasma
10,5070 gram limon tursusu yerlasdirirlor, 100 ml IN natrium
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galavisi alave edib, cizgiys qodor distille suyu il durulasdirirlar.
Alnan mshlulun 234 ml bagga bir 500 ml hacmli kolbaya
yerlogdirirlor, hacmi cizgiys gador 0,1 xlorid tursusu ile ¢atdirirlar
va qarigdirirlar.

76.4.Daracali qrafik

Mikrobiiret vasitasi ila 0; 0,2; 0,4; ...; 2ml ig¢i standart
mohlulunu gétiiriib senrtifuqa smnaq siigalorinds 2 ml qodor
durulagdirirlar.  Sonra  bromkrezol qurmuzinin  mohlulunu,
xloroformu slavs edir analizds olunan kimi davam edirlar. Optiki
sixhiqlarin Slgiilerinin naticesi ssasinda aminliazot (mkq)- optiki
sixhiq koordinatlarinda grafiki qururlar.

76.5. Tayinatin gedigi

500 ml hacmli gqovucu kolbaya 75 gram natrium galavisi yer-
losdirib, qif vasitasi ilo analiz olunan suyun elo hacmini slavs edirlsr
ki, torkibindoki azota hesablanmus aminlorin migdar1 4-don 40
mkq-a gadar olsun. Sonra hamin qifin vasitasi ilo kolbanin taqribsn
yarisina qadar distilla suyunu slavs edirlor. Cihazin gsbuledicisinag
15 ml In xlorid tursusu tékiirlar. Soyuducu borusunun ucu xlorid
tursusunda olmalidir. Qobulediciys toqriben 150 ml distillat
qovurlar.

Sonra qovmani kasaya bosaldirlar, 0,5 ml 0,1n sulfat tursusu
slava edirlar vo quruyana godor su hamaminda qizdirirlar, lakin qa-
ligt haddinden artiq qurutmurlar. Qaligi 4 ml bufer mohlulunda hall
edib alinan mohluldan pipet vasitasi ilo 2 ml gotiiriib, tixacla tachiz
olunmusg, sentrifuqa smnaq stligsasine daxil edirlor, 0,5 ml bromkrezol
qurmizi mshlulunu, 4 ml xloroform slavs edirlar, 2 dagigs ¢alxa-
layirlar, sonra 10-15 dogiqga senrifuqlasdirirlar ve xloroform taba-
gssini ayirmaq tigiin kigik ayirict qifa kegirirlar. Tabogoalar ayirdiq-
dan sonra xloroform tebaqgesinin rongi 30-40 daqigs doyismir. 3,5
ml xloroform tabagesindon (20 dsqigadan gec olmayaraq) tixacla
tohciz olunmus doracslonmis smaq siisasine kegirirlar, 0,5 ml
xloroform oslavo edirlor, gangdirirlar vo fotokalorimetrin va ya
spektrometrin gatin qalinhg1 1 sm olan gapagla baglanan kiivetine
kegirdirlar, optiki sixlifn xloroforma gora o6lgiirlar va doaracsli
grpafiks géra aminlerin azotunu tapirlar.
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76.6.Hesablama
Aminliazotun miqdarmi (X) mq/f asagidaki diisturla tayin
edirlar.
X=a2/V
Burada:

a  -doracali grafikins géra tapiimig aminli azotun migdari, mkq.

2 - analiz gedisatinda qurudugdan sonra quru qaligin mahlulundan
yarisimn gotiiriilmasini géstaran amsal.

V' -analiz diciin gétiiriilmiis niimunanin hacmi, mi.

77. Aromatik karbohidrogenlor

Aromatik karbohidrogenlara (benzola, toluola, stirola va s.)
istehsalat proseslorin bir ¢oxunun (neftin pirogenetik pargalan-
masinda, kreking-prosesds, bezi plastik kiitlolorin vo sintetik
kauguk istehsalatlarinda vs s.) ¢irkab sularinda tesadiif olunur.

77.1.Fotometrik metod

Kigik qgatiliglarin toyininds agagida tesvir olunan fotometrik
metod ¢ox asan ve rahat yerins yetirilir. O, aramatik karbohidro-
genlorin formaldehid vo sulfat tursusunun qarisigr ilo reaksiyasi
naticasinda qonur rengli mshsulun alinmasina osaslanir.

77.2.Mane olan maddalar

Istifads olunan reaktivlorls ranglonmis mohsullar amals gatiron
ugucu fenollar (fenol, krezol) tayino mane olurlar. Analiz olunan
suyun tarkibinds ugucu fenollar oldugda, aromatik karbohidrogen-
lori gslavili mohluldan avvelcadon qovurlar ve onlari distillatda
toyin edirlor. Ugucu olmayan fenollardan-hidroxinon aromatik
karbohidrogenlorin tayinina mane olmur, pirokatexinin iso reaksiya
mohsulu ¢ox zaif boyanmig oldugundan, aksar hallarda onu nazera
almuirlar.

77.3.Reaktivior

- formaldehidla sulfat tursusunun qarigigl. 1 ml 37%-l
formaldehid mahlulunu 100 mi k.t. 1,84q/sm3 sixligh sulfat tursusu
ila gangdirirlar.
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- karbon dordxlorid k.t. Texniki preparatdan da istifade etmak
olar, lakin onu svvalcadan k.t. sulfat tursusu ile o vaxta gader yu-
yurlar ki, yuxarida gosterilon reaktivls garigdirdigda mshlul rong-
lenmasin.

- toyin olunan karbohidrogenin (benzol, toluol, stirol vs s.)
spirtde standart mshlulu. Bu mohlulun 1 ml-de karbohidrogenin
miqdart 0,1 mq olmalidir. Onu tazs qovulmus karbohidrogenden
hazirlayirlar. Polimerloasmanin garsistm almaq tglin, qovuldugdan
sonra stirola azca hidroxinonun slavs olunmasi tévsiys olunur.

77.4. Tayinatin gedigi

Analiz olunan suyun els hacmini gotiiriirlor ki, tsrkxbmda aro-
matik karbohidrogenisrin migdan 0,025-0,8 mq-a qadar olsun, ke-
girirlor ayiric1 qifa, analiz olunan (;irkab suyun her 100 ml 25 ml
karbon tetraxlorid slavs edib, qarigdirirlar vo qarigig1 tobagalosmaya
qovurlar. Basqa kigik ayiric1 qifa 5 ml formaldehidlo sulfat tursu-
sunun qarisigin tokiirler va birinci ayirici qifdan ¢ox ehtiyatla asagi
tobagani bosaldirlar, 1 dogige yaxsica qargdirirlar, tabsgalogsma
iiglin 5 daqiqa saxlayirlar va boyanmis tursu tobagesini siigo siizgec
lovhacikli qifdan kegirirlor vo filtirati Bunxen kolbasmna taximis si-
nagq siigasina yigrlar. Stizmoni sovurma ils aparirlar. Eyni zamanda
biitiin reaktivlarls yoxlama tocriiboni aparirlar, bu mogsadls distille
suyunun hocminin analiz igiin gétiiriilmiis ¢irkab suyun niimuns-
sinin, hecmi godar gotiiriirlor. Siizondon sonra darhal ranglonmis
mohlulun optiki sixligimi dalga uzunlugu A=413nm yoxlayici mshlu-
lun nisbatinds gatin galinlifi 1 sm olan kiivetlards 6iglirler. Tayinin
naticasini doracali grafikindan tapirlar. Qrafiki qurmagq {igiin aroma-
tik karbohidrogenin standart mohlulundan 0,25 ml-s 8 ml godar
porsiyalar gotiiriirler, har porsiyam distilla suyu ils 100 ml qadar
durulagdirirlar vo sonra niimunonin analizi kimi davam edirler.
Cirkab suyun terkibinde ugucu fenollar olduqda, analiza gotiiriil-
miig niimune porsiyanin neytrallagdirmasi ligiin hor 100ml-ns 5 ml
60%-1i kalium golovisi slave edirlor, karbohidrogenlori qovurlar va
yuxarida gostarilon kimi onlar distillatda toyin edirlor. Bazi ¢irkab
sular1 karbon tetraxloridlo garigdiqgdan sonra pis taboagslesir. Bu
halda avvslcadan galavi mohlulundan karbohidrogenlarin qovulma-
s1tévsiys olunur.
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78. Etilenglikolun fotometrik metodu ila tayini

Kimya sonayesinin bozi miiessisslorinds ¢irkab sularin torkibin-
do adston yiiksak qatihqda olan etilenqlikola CH,OH-CH,OH
tesadiif olunur.

78.1.Metodun mahiyyati

Taklif olunan metod etilenglikolu natrium periodatla formal-
dehids goader oksidlosmasina va axirincini fenolhidrozinle va heksa-
sianoferratla (IT]) tayinina asaslanir.

78.2.Mane olan maddalar
Formaldehids qadar oksidlegen ve ya parg¢alanan biitiin mad-
dolar, masalon metil spirti, metilakrilat vs s., toyine mane olurlar.

78.3.Reaktivlor

Natrium periodat NaJOi, 6,6%-li mohlul. NaJOs duzu
Na3H,JO¢ duzu ilo avez oluna bilor. Qalavi mithitinde natrium yo-
didi bromla oksidlagdirarsk laboratoriyada bu duzu almagq olur.

NaJ + 4Br; + 10NaOH = Na;H,JOs +8NaBr +4H,0

Mexaniki qarigdirict ila tohciz olan 2 litr hacmli stokanda 25
gram Nal va 132 gqram NaOH 1| litr suda hsll edirlsr. Mahlulu
80°C-yoa gadar qizdrrirlar va ucu mayeds olan damcilayict qifdan ya-
vag-yavas 40 ml brom slavs edirlor, Bromu 2 ml/daqigs siiratls slava
edirlor. Reaksiya qarisiginin temperaturu dagiq 80°C soviyyssinds
saxlanilmalidir.

25-40 dagiqaden sonra birden xeyli miqdarda kristal duzun
¢okiintiisii diigiir. Mahlulun qizdirilmas: giiclii tokanlarla miisahids
olduqda, mayeni ¢okiintiiden ayiraraq bagqa stokana kegirirler vo
qalan bromu slave edirlor. Diisan NasH»JO¢ kristillar Biixner qi-
finda sorulur va distille suyunun 20-25 ml hacminda dord porsiyast
ila yuyurlar.

Qifdaki kristallarin {izerins suyun porsiyasini tékiib, 15 daqiga
gozloyirlar vo sonra sovururlar. Yuyulmus kristallar1 havada quru-
durlar. Bu duz suda az hall olunur, lazim olan qatiligli mohlulu
almaq igiin, kigik porsiyalarla 10%-li sulfat tursusu slavs edirlar.
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kalium nitrat, doymus moahlul.

etilenglikolun standart mohlulu. 4 gqram etilenglikolu suda
hall edib, hacmi 1litrs gatdirirlar, ahnan mohlulun 1 ml-nin
tarkibindas etilenglikolun miqdar1 4 mq-dir.

fenilhidrozin hidroxlorid, 7,5%-11 mahlul

izopropil spirti, a.ii.t.

kalium heksasianoferrat (I1I) Ks3[Fe(CN)s], 5%-1i mahlul.
natrium galavisi, 10%-li mahlul.

aktivlesdirilmis kémiir BAU. Satisda olan preparati sokslet
cihazina yerlogdirirlor va bir ne¢a dafs etil spirtin efirlo (2:1
hocms gors) qangsigr ilo ekstraksiya edirlor. Sonra emal
olunan hacm qalana gadar kémirlii svval havada sonra iso
spirt-efir gqarigiginin iyi itans gader 90-1000C-ds quruducu
dolabda qurudurlar.

> etil spirtin vs efirin garigig 2:1 hacm nisbatinds

» doracaloms grafiki. Daracoloms grafikini qurmagq igiin eti-
lenglikolun standart mahlulundan 0,5; 2; 3 vo 4 ml gétiiriib,
distilla suyu ils 5 ml-s gadar durulagdirirlar vs sonra tayinin
gedisatinda oldugu kimi davam edirlar.

vV

VVVVY

78.4.Tayinatin gedigi

Etilenglikolun miqdar1 0,4-3,2 g/l oldugda, analiz olunan
¢irkab suyun 5 ml-ni (etilenglikolun miqdar 2-16 mq) sinaq siige-
sind yerlagdirib 5 ml Na3;H>JOs mahlulu slavs edirlor. Otaq tempera-
turunda (20°C) 1 saat horakatsiz saxlayirlar. NaJOs-don istifads et-
dikds yalmz 2,5 ml bu duzun moshlulunu slavs edirlor vs emal vax-
tin1 20 daqigays qoador qisaldirlar. Sonra 0,5 ml doymus kalium
nitrat mohlulu slavs edirlor. Durulagdiqdan sonra alinan forma-
aldehidi tayin etmok iigiin 0,5 ml gétiiriirlor. Gotiiriilon porsiyani si-
naq siigosino kegirib 0,5 ml izopropil spirti, 0,5 ml fenilhidrozin
moahlulu slava edirlor, qarigdirirlar va 10 daqigs horokotsiz ha-
zirlayirlar. Sonra 0,3 ml kalium heksasianoferrat (III) mohlulu slavs
edirlor va 5 daqigadon sonra 2 ml natrium hadroksid mshlulunu
slavs edirlar. 4 daqiqaden sonra 20 sm3 gadar distills suyu ila durru-
lagdirirlar va 10 dagiqadan sonra yoxlama tacriibenin nisbatinds
gatin qalinhiglr 2 sm olan kiivetds A=570nm dalga uzunlugunda
onun optiki sixhgn Slgiirlar. Yoxlayici tocriibads analiz olunan su
ovazine 5 ml distille suyu gétiiriirlor vo onu analizin biitiin
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morhalslarindsn Kegirirlor. Etilenglikolun migdar1 10-400 mq/f.
Qaynayan su hamaminda 100 ml analiz olunan mahlulu 5sm3hacm
galana gadar buxarlandinirlar vo sonra yuxarida gostorilon kimi
davam etdirirlor. Buxarlanma vaxti etilenqlikolun 15-20% -I itir.
Diizalisi agagidak iisullarla daxil etmak olar.

1. Verilon doracali qrafikdan istifads edarak, tayinin nasticesina
17,5% (orta xata) slavs etmokls.

2. Xiisusi doracali grafiki qurmagla 0,25; 0,5; 15...;5 ml
etilenglikolun standart mshlullarin 100 ml gadsr distills suyu ilo
durulagdirdigdan sonra, horesini 5 ml godor buxarlandirirlar va
sonra «analizin gedigatinda» olan kimi davam edirlar.

79. Piylar va yaglar

Bitki va heyvan mengali piylers vo yaglara (homginin yiiksok
molekullu yagh tursularin duzlarina-sabunlara) qida ssnayesinin va
moiget xidmoti miiassisalarin ve bagqalarin ¢irkab sularmda tesadiif
olunur.

Ayrni-ayr toyini.

79.1.Metodun mahiyyati

Petroley efiri ilo ¢ox dafali ekstraksiya ilo ¢irkab sularinda bu
ekstragentds hall olunan biitiin maddslor ¢ixarilir, bitki vo heyvan
moangali piylar vo yaglar, bagqa lipidlor, hamg¢inin neft mshsullar:
(esason mineral yaglar). Ekstraksiyani pH>2 apardiqda, yagh tur-
sularin duzlar (sabunlar) su mohlulunda qalir. Ekstrakti iki hissaya
boliirlar. Birindon halledicini buxarlanma ils kenarlasdirirlar vs ga-
i1 ¢okarak biitlin piylerin va qovma temperaturunda ugucu olma-
yan neft mohsullarin iimumi miqdarim tapirlar. Ekstraktin o biri
hissasini aliiminium oksidden (ya bagqa uygun olan sorbentdan)
kegirirlor va neft mohsullarmin miqdarmi qravimetrik metodla ts-
yin edirler. Bu tayinlorin noticslarin farqma gora piylerin va petroley
efiri il ¢ixarilan basqa lipidlerin imumi migdarin tapirlar.

Petroley efiri ilo ekstraksiyadan sonra gqalan sulu mshiula
pH=1 olana qgadar sulfat tursusu slava edirlor vo eyni holledici ila
tokrar ekstraksiyani apanrlar. Bels niimunade sabun soklinds olan
yagh tursularin migdarim tsyin edirlsr, ysni onlarin natrium, ka-
lium vo basqa duzlarini.
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79.2.Tayinatin gedisi

Analiz olunan mahlulda pH>2 olmalidir. Ekstraksiyadan svval
mohlula 2-3 qram NaCl daxil edirlor. Ekstraksiyadan sonra toba-
gslesmos pis getdikds, slave olunan NaCl-un miqdarim goxaldirlar.
Ekstragent kimi petroley efirindon istifads olunur. Biitiin istifads
olunan siigs gablarin divarlanm (aywric1 qif, niimuns saxlanan qab)
20-25 ml porsiyalarla bir ne¢a dofs yumagla ekstraksiyani aparirlar.
Ekstrakti koézordimis natrium sulfatla qurudurlar, 100-150 ml
hacmli dl¢ii kolbasina kegirib, nisana qador petroley efiri il durru-
lagdiririar.

Ekstraktin miioyyan porsiyasim ¢akilmis bitkso kegirirlor va
qizdiraraq ehtiyatla petroley efirini konarlagdirirlar vo sonra 100-
105°C -ds quzdirib, biiksii yeniden ¢okirlor. Petroley efiri ilo niimu-
nonin miisyyan hocmindon ekstraksiya olunan biitiin maddslarin
miqdarin belos tapirlar.

79.3.Hesablama
Ekstraksiya olunan maddslari (X:) mq/l asagidaki diisturla
tapirlar.
X=(m;-m3z)*V3z°1000/V; *V
burada:
m, - ekstragen kanarlagdigdan sonra, qaliqla birga biiksin kiitlasi, mq.
m, - bos biiksin kiitlasi, mq.
V - analiz iiciin gétiiriilmiis niimunanin hacmi, ml.
V, -gbtiiriilmiis ekstraktin miiayyan porsiyasmmin hacmi, mi.
V, - ekstraktla olan él¢ii kolbasimn hacmi, ml.

* Ekstraktin o biri miisyysn porsiyasim sorbentli kalonkadan
kegirirlor va qravimetrik iisulla neft mohsullarin miqdarn (Xz)
migdarim yuxaridaki diisturla analoji olaraq tapirlar. X;-Xz forq
bitki va heyvan mansali piylorin migdarmi gostarir.

Birinci ekstraksiyadan sonra qalan su mohluluna pH<I qadar
2n sulfat tursusu slave edirlor vo eyni iisula petroley efiri ilo
ekstraksiyan aparirlar va ayrilan maddaleri qravimetrik dsulu ila
toyin edirlor. Bels X3 yagh tursulara hesablanmug sabunlarmn
miqdarim mq/l-ds tapirlar.
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80. Alifatik siramun ugucu tursulari

80.1.Umumi migdarin tayini

CoHon+1COOH va CoH2:,.,1COOH homoloji siranin molekulla-
rinda karbon atomlarin migdar: 1-6 olan on kigik iizvleri alifatik
siranin ugucu tursularina aiddir.

Bunlardan an béyiik shomiyyati sirks tursusu kasb edir, bunun
tigiin do alifatik siranin u¢ucu tursularin toyininin naticasi sirks tur-
susuna hesablanir. Cirkab sularma alifatik siramn ugucu tursular
yanacagin pirogen par¢alanmasindan, sirke tursusu vo miirekkab
efirlor, sintetik kauguk vo basga istehsalatlarinda daxil olur. Bun-
dan basqa onlar ¢irkab sularinda iizvi maddslarin qiciglanmasindan
amolo galirlar.

80.2.Metodun mahiyyati

Metod girkab suyunda fosfat tursusu ilo tursulasdigdan sonra
bu tursularin qovulmasina vo qovmanu fenolftaleinin istiraki ilo
golovi il titrlonmasins ssaslanir.

80.3.Reaktivior
» natrium gslavisi, 0,1n va 10%-li mahlul.
» fosfat tursusu, 10%-li mshlul. Sixligi 1,7q/sm? olan fosfat
tursusunun 70 ml 1 litra gadar su ilo durulasdirirlar.
» fenolftalein, 1%-1i spirtli mashiul.

80.4.Tsyinatin gedisi.

Qovucu kolbaya 50-200 ml analiz olunan sudan daxil edirlor
(bu hacmds ugucu tursularin migdari 30 mekv. ¢ox olmamalidir),
lazim galdikds hocmi 100 ml distils suyu ilo durulasdirirlar va fe-
nolftaleins géra 10%-1i natrium qgalovisi ilo galovilogdirirlor. NaOH
artighgin slava edirlsr va kolbami mayenin hacmi 50-60 ml qalana
qadar govurlar. Qovucu kolbada galan mayeni ilkin hacms gador
distille suyu ilo durulasdirirlar, 10 ml fosfat tursusu ilo tursu-
lagdinirlar va qovmant aparirlar. Soyuducu ila gabuledicini birlagdi-
ran alonjin ucu gabuledicidoki 10 ml suyun iginds olmahdur.

Qovucu kolbada mayenin miqdar1 10-15 ml oldugda, qizdiril-
mani saxlayirlar, kolbam soyudurlar vo 50 ml distills suyu slava
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edirlor va govmani yena ds eyni hacmds maye galana qader davam
edirlor.

Karbon dioksidi, hidrogen sulfidi, kiikiird dioksidi vs sairani
konarlagdirmagq tigiin distillatdan 10-15 daqige hava ifiiriirlor, sonra
10 dama fenolftalein slave edirlor vo itmoyan zaif ¢shray: rang
alinana godoar dagiq 0,1N natrium galovisi mahlulu ils titirloyirlor.

80.5.Hesablama. Sirk» tursusuna hesablanmuis ugucu tursularin
miqdarmm mqekv/€ (X) vo ya mg/f (X!) migdarim asagidak: diis-
turla toyin edirlor.

X=a* K*0,1-1000/V
X1=a+K+6,0°1000/V

burada:
a - titrlamaya sorf olunmug 0,1n natrium qalavi mahlulun hacmi, mi.
K -NaOH mahlulunu 0,1n qatihgina gatiran diizalis smsal.
V - analiz olunan ¢irkab suyun hacmi, ml.
6,0 - gram 0,1n natrium qalavi mahlulun 1 ml-a uygun olan sirks
tursusunun migdari, mq-la.

81. Tetraetilqurgusun

81.1. Fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Metod tetraetilqurgusunun yodla (ya da bromla) qizdirdigda,
onun parcalanmasi naticasinds azad qurgusun ionlarm alinmasma
asaslanur. Tetroetil qurgusunu svvalcs ¢irkab suyundan iizvi holle-
dicilarls (benzin, xloroform, petroley efiri vo s.) ¢ixarmaq lazimdir.

Su hovuzlarin suyundan tetraetilqurgusunun yol verilan hadds
olmamas: nozords tutulduguna goérs, qurgusun ionlarmi analitik
iisullarin an hassas olani ils tayin edirlar.

Sulfafarsazenin [4-(n-sulfofenilazo) — 4 nitrodiazoaminobenzol-
2-arsn tursusunun natrium duzu, plimbon] istifadasi ilo isulu
aparirlar.

81.2.Reaktivlor

» Qurgusun nitratin standart mohlulu. Osas mohlul. 1,0240 qram
qurgusun nitratt Pb(NO;); 1 litr hocmli 6lgii kolbasina kegirib,
3%-li ammonium asetat mohlulunda hall edirler vo eyni mah-
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lulla hocmi cizgiys catdmirlar, alman mshlulun 1 ml-ds
Pb(C;Hs)a - in miqdan 1 mq-dur.

» Is¢i moahlul. 1 litr hocmli 6lgii kolbasina 10 ml asas standart
qurgusun nitrat mohlulu yerlagdirib va cizglys gador distille
suyu ilo durulagdirirlar, alinan mohlulun 1mil-do Pb(C;Hs)s
miqdan 10mkq uygundur.

» ammonium asetat, 3%-li mahlul. Mohlul neytral va ya metil
qurmiziya gora zaif tursulu olmahdir, aks halda onu 2%-li sirks
tursusu alava etmakls neytrallasdirirlar.

» sirks tursusu, 2%-l mahlul.

> petroley efiri (70°C gadar qovulmus benzin)

»  yod, petroley efirinda vs ya benzinda 5%-li mshiul.

> sulfat turgusu, sixhgt 1,84 g/sm3 a.ii.t.

» sulfarsazen, 0,ln natrium tetraborat mohlulunda 0,05%-h
mshlul

» natrium tetraborat (bura) Na;B407+10H,O, 0,1n mahlul.

» Taza gqaynadiimig va soyudulmus distifls suyunda 19,07 gram
a.i.t. reaktivi holl edib, hacmi 1litrs ¢atdinirlar.

» Natrium xlorid, a.ii.t.

» xlorid tursusu, 0,1n mahlul.

81.3.Daracali qrafiki

Qrafiki qurmaq iigiin 0,2; 0,4; 0,6;...; 2,0ml qurgusun nitrat ig¢i
standart mohlulunu gotiiritb, harssina 0,2m! 0,1n xlorid tursusu
slava edib, 9,5 ml-o godar natrium tetraborat mshlulu ils duru-
lagdirirlar va 0,5ml sulfarsazen mohlulunu slavs edib, ronglonmig
mohlulun optiki sixlifini asagida gostorilon kimi olgiirlar.

81.4.Tayinatin gedisi

Ayirict qifa 500ml analiz olunan ¢irkab suyunu daxil edirlar, 30
qram a.ii.t. natrium xlorid, 30 ml petroley efiri va ya benzin slavs
edib, 5 dogiga galxalayirlar vo mayeni tabagalosmays saxlayirlar. 20
daqgiqadan sonra iist tabagani ayirirlar, su tabaqasini iss yeniden eyni
porsiyall iizvi halledici ilo galxalayirlar. Ekstraktlan birlsgdirirlar,
lazim goldikdos kagiz filtirdan siiziirlar va axirincini eyni ekstragentls
yuyurlar.

Alinan petroley efirinds tetraetilqurgngsun moahlulunu kigik ¢ini
kasaya kegirirlor, 4ml benzinde yod mahlulunu slavs edirlor vo hal-
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ledicini su hamaminda buxarlandirirlar. Soyudugdan sonra kasada-
ki gahga 1 ml sulfat tursusu slavo edirlor va iistii &rtiilti elektrik
sobada kasanin i¢indoki tam gquruyana gqaodar buxarlandinrlar.
Biitiin komiirlit hissaciklorin yanmasi tigin kasani mufel sobasina
yerlogdirirlor va ehtiyatla 500-600°C temperaturda kozordirlar.
Soyudurlar, qaligi 2 ml ammonium asetat mshlulunda hall edirlor
vo miqgdarca 10 ml hocmli daracalonmis sinaq siisesine kegirirlor
(lazm goldikds filtrden siiziirler) vo kasam (filtiri) 0,1n natrium
tetraborat mohlulu il yuyurlar ve yuyucu sulan sinaq siigesindo
olan mohlula slavs edirlar.0,2 ml 0,1n xlorid tursusu slavs edirlar,
hocmi bura mohlulu ilo 9,5 ml-o ¢atdirirlar vo 0,5 ml sulfarsazen
mohlulu slavs edirlar. 10 dagigedon sonra alinan renglonmis mah-
lulun isiqudulmasini A=510nm dalga uzunlugunda o&lgiirloer. ITkinci
kiivetds yoxlayic1 tacriibanin mohlulunu tokiirler. Yoxlayict tacrii-
bads 500 ml distillo suyunu gétiiriib, analizin biitiin marhslslorinden
kegirirlor. Toyinin naticesini daracsli grafikina gors tapirlar.

82. Formaldehid

82.1.Xromotrop tursusu ila fotometrik metod

Metodun mahiyyati. Sulfat tursusunun igtiraki ilo formaldehidin
durulagdirilmis mshlullar1 xromotrop tursusu (1,8
dihidroksinaftalen 3,6-disulfotursu) ilo qizdirdiqda reaksiyaya girir,
avvalcs rangsiz kondensasiya mohsulu ahnir.Sonra bu mahsul suifat
tursusu ilo oksidlagarak, tiind qirmiz: rangli birlogsma amola gatirir.

82.2.Reaktivisr

- sulfat tursusu, sixligi 1,84 g/sm3, 1n mohlul

-xromotrop tursusu, 2%-li mshlul. Xromotrop tursusunu pre-
parati tomiz olmahdir. Texniki xromotrop tursusunu asagidaki me-
todla tsmizloyirlar. 1 litr hacmli yumrudibli kolbaya 66 qram tex-
niki xromotrop tursusu vs 500 m! 30% natrium asetat moahlulu té-
kiirlor. Qansif1 gaynayan su hamaminda 30-35 daqige quzdirirlar,
mohlulu komiirdon va xromotrop tursusunun qahgindan ayirmaq
iiglin titrlayirlar.

Tiind-qonur rongli filtrata 7,5-10,0 ml gat1 natrium hidrosulfit
mohlulu slava edirler (xromotrop tursusu moahlulunun rongi saral-
malidir), konqo reaksiyasina gérs mshlulun sixligi 1,19q/sm3 olan
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xlorid tursusu ilo tursulasdirirlar vo 15-200C gadar soyudurlar.
Ayrilan xromotrop tursusunu sovurub, 50-75 ml 10%-li natrium
xlorid mshlulu ils yuyurlar. Sixilmis mohsulu yens 50 mi spirtlo
yuyurlar va 50-70°C temperaturda qurudurlar.

-natrium galavisi, 1n mshlul.

- yod, 0,5n mahlul

- natrium tiosulfat, 0,05n mahiul

- nigasta, 0,5%-1i mahlul.

- formaldehidin standart mohlulu. Qati mohlulu durulagdirirlar,
alinan mshlulun 1 ml-ds formaldehidin miqdari 2 mq olmaldir.
Durulagdinimis mohlulun titrini yodometrik iisulla toyin edirlor.
Bunun tigiin mahlulun 5 mi-no 50m! yod moahlulu vo 15 ml NaOH
mohlulu slavs edirlar, 15 dagigadan sonra 20 ml 1n sulfat tursusu
mohlulu ils turgulagdirirlar va yens 15 doqigadan sonra ayrilan yodu
nigsastanin istiraki ilo natrium tiosulfat mshlulu ils titirlsyirlor.
Mohlulun rangi bir ne¢o sutka itmir.

82.3.Daracalali qrafiki

Qrafiki qurmagq igiin formaldehidin standart mohlullar1 hazir-
lanmahdir. Bu mohlullarin 1 ml tarkibinds formaldehidin miqdari
0,5-don 20mkq qodor olmalidir. Hor mshluldan 1 ml gotiiriib onlar
analiz olunan mohlul kimi xromotrop va sulfat tursulari ilo emal
edirlar, 50 ml-s gador durulasdirirlar ve isiquduculugunu 6lglirlar.

82.4.Tayinatin gedigi

Formaldehidin miqdari 0,6 mg/f - don ¢ox olduqda, analiz olu-
nan ¢irkab suyun els hocmini gotiiriirlor ki, torkibinds formal-
dehidin migdan 0,125-5 mq olmalidir, lazim olduqda, su ilo 200ml
qadar durulagdirirlar, qovucu kolbaya kegirirlor va 10 ml 1,84g/sm3
sixhigh sulfat tursusu ile turgulagdinirlar. Sonra kolbani soyuducu ils
birlogdirorok 130-135 ml mayeni govurlar. Qovucu kolbam
soyudub, igina 100 ml distills suyu tékiib, ganigdirirlar va yena 100
ml qovurlar. Distillat1 250 ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirirlar va su
ils cizgiys gador durulasdirirlar va qangdirirlar.

Kolbadan 1 ml mohluldan gétiiriib, 0,5 ml xromotrop tursusu
mshlulu, 5 ml 1,84g/sm? sixligh sulfat tursusu slava edirlor vs
kolbani 30 dagigs qaynayan su hamaminda saxlayirlar. Mahlulu
soyudub, 50 ml hocmli 6l¢ii kolbasina kegirirlar va distills suyu ila
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hacmi cizgiys ¢atdirirlar. Mahlulu qarigdirib 5 sm layin qalinlig:
olan kiivetds vo A=570nm dalga uzunlugunda yoxlayici tacriiba
mohlulun nisbatinds onun optiki sixhigini olgiirlar.

Is1q udmanin molyar amsalt 12¢103 barabardir.

Formaldehidin miqdar1 0,06-dan 1,2 mqg/f qoder olduqda,
qovucu kolbaya 200ml analiz olunan mshluldan tokub, 1,84 q/sm3
stxligh sulfat tursusu ilo tursulasdirib ve yuxarida gosterilen kimi
qgovurlar. Distillati 250 ml-s gadar durulagdiririar. Sinaq siigesine 6
ml distillat gétiiriib, 0,5ml xromotrop tursusu, Sml 1,84 g/sm3
sixligli sulfat turgusu olave edirlar vs sinaq siigesini gaynayan su ha-
maminda 30 daqiqs saxlayirlar. Sinaq siigesini otaq temperaturuna
gader soyudub, 20 ml hacms gader distille suyu ile durulagdiririar va
gatm gahinligi 5 sm olan kiiveto kegirirlor va optiki sixhgmn 6lgiirler.

Daracaloli grafikini qurmaq iiglin 6 ml-do 0,3-don 6 mkg-a
gadar formaldehid olan standart mohlullardan istifads olunur.

83. Xloroform va karbon doérd xlorid

83.1.Fotometrik metodla iimumi migdarin tayini
Metodun mahiyyati. Qslovi miihitinds karbon dérd xlorid veo
xloroform piridinle tiind- qirmizi rangli birlogmalar amale gatirir .

83.2.Qlutakon aldehidin
Qlutakon aldehidin xlor toramslari davamsiz birlogmalar oldu-

guna goro, optiki sixligin 6l¢tist A=536nm dalga uzunlugunda dor-
hal apariimahdir.

83.3.Reaktivlor

- piridin, taze qovulmus va susuzlagdiriimis

- natrium qalovisi, 0,1n mohlul

- karbon dérd xloridin standart mahlulu. Osas mohlul. 50 ml
hacmli 8l¢ii kolbasina az miqdarda quru piridin daxil edib, tixacla
baglayirlar va ¢okirlar. Sonra kolbaya az hacmds karbondérdxlorid
olavs edirlor, tixacla baglayirlar, qangdirirlar vo yena ¢okirler.
Kiitlolor fargi daxil olunan karbon dordxloridin kiitlasini gostarir.
Cizgiys qadar piridin alave edib, qarigdirirlar.
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Isci mohlul. Osas standart mohlulu quru piridinls els durulas-
dirirlar ki, alinan mahlulun 1 ml tarkibinde CCl-iin miqdari 0,1mq
olsun.

83.4.Tayinatin gedisi.

50-100 ml analiz olunan ¢irkab sudan (CCls migdarmdan asil
olaraq) gaba yerlagdirirlor. Qobuledicilor kimi iki ardicil birlagmis
stisa gablardan istifads olunur, birinciys 15 ml, ikinciys 10 ml pi-
ridin tokiirlar. 25-30 daqigs biitiin sistemdan hava kegirirlor, sonra
gabuledicilords olan piridin porsiyalarla birlogdirirler ve miiayyan
hocmini gotiiriib (terkibinde CCl-iin migdari 0,1-1,0 mq olmahdir),
daracalsli va kip tixacla tohciz olunmus sinaq siligesina yerlagdirirlor
va 10 ml hocmba gadar piridinle durulagdirirlar. Biretdon 0,4 ml
natrium gslovi mahlulunu slave edib, tixacla baglayirlar vo qarigdi-
rirlar. Tixac1 bir az qaldiraraq (tam kip olmamaq liglin) sinaq
stisosini 15 daqigs gqaynayan su hamamina yerlagdirirlar, sonra 5 ml
distills suyu slave edirlar, otaq temperaturuna gadar su axininda
soyudurlar va alnan rongli moehlulun optiki sixhigin1 A=536HM
dalga uzunlugunda yoxlayici tacriibs mshlulun (tomiz piridinin uy-
gun hacmina eyni migdarda natrium golovi mohlulunu alavs edirler
va gaynayan su hamaminda qizdirirlar) nisbatinds 6lgiirlar.

Niimunads karbon dérdxloridin miqdarini daracalsli grafikina
goro tapirlar. Daracalali grafikini qurmag iiglin 1-den 10 ml-o gqoder
standart ig¢i mohlullardan gotiiriib, dsracslonmis sinaq siigalarine

yerlogdirilan vo sonra analizin niimunssinds olan kimi davam edir-
lar.

84. Konduktometrik metodu ilo karbohidrogenlorda
karbon dioksidin tayini.

84.1.Metodun mahiyyati va tayinat
Metod barium hidroksid mshlulu ilo karbon dioksidin ekstrak-

siyasina va sonra reaksiyaya girmeysn Ba(OH),-nin gatiligimun
konduktometrik iisulu ilo tayinins asaslanir.

Ba(OH),+CO; — BaCOs]+ H,0
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84.2.0lcii vasitalar, cihazlar, reaktivlor, mahlullar

» konduktometr OK-102 vo ya OK-1012/T (Macaristan) ya da
basqa markalt
Zingirova banzer elektrod OK-902, cihazim kompiektindo
tadariik olunmus.
Ultrotermostat miixtslif tipli, 25%0,1°C-o tonzimlonmis
25sm3 hocmli termostat 6zak
DUIST 20292-74 gora sifr1 avtomatik diizolen biiret 7-2-3 va
ya 7-2-10
DUIST 20292-74 géra pipet, 2-1-25
DUIST 25336-82 gora qif BD-1-100 XC-1
Metal konteynerine yerlogdirilmis 100sm3 hocmli siigo gab
DUIST 4107-78 k.t. vo ya a.i.t. Barium hidroksid, 0,05n
sulu mahlul
DUIST 3118-77 xlorid tursusu k.t. 0,1n sulu mahlul.
DUIST 6709-72 gora gaynamagla CO;-don tomizlenmis
distills suyu.
COz-don azad olmaq tigiin askarit ve ya shonglo doldu-
rulmus iki kalonkadan kegan DUIST 9293-74 gors azot

VvV VV VVVY VVV V

84.3. 0,05N barium hidroksid maohlulun hazirlanmas:

Qaynayana qader qizdirilmis 1dm? distills suyunda 32 qram
Ba(OH),*8H,0 hall edirlor. Isti mehlulu pambigdan kip kegon ti-
xacli sligo qaba siiziirlor. Bu tixaca sifrin avtomatik diizalen biiret va
tozyiqi artiran armudcuq taxilib. Biiret atmosferdan baglanan aska-
rit borusu ilo qorunur vs yalmiz mahlulun dozalarin bélinmasinds
acilir. Tazyiqi yaradan armudcuq biiretle kran ve askarit borusu
vasitasi ilo birlegir. Krani yalmz biireti dolduran zamanda agirlar.

Ba(OH);-nin normalligini vizual {isulla tayin edirlor, miisyysn
olan mohlulun hacmini fenolftaleinin istiraki ils 0,1n xlorid turgusu
mohlulu ils titirlayirlor. Ba(OH); —nin qatiligini qrafik qurulan giin-
do toyin edirlar.

84.4. Daracali qrafikinin qurulmasi

Termostati qosub, dzlikde 25+0,19C temperaturu saxlayirlar.
Konduktometri, cihaza slavs olunan tslimata géra iso hazirlayirlar.
Tomiz quru dzlilys pipetls 25 sm3 tozs qaynamug distills suyu tokiib,
azot axinini qosurlar, ozliiliiys elektrodlar: daxil edirlor, mahlulu 10
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dagigs 25°C saxlayirlar vo cihaza géra elektrik kegiricinin giymatini
yazirlar.

Sonra mikrobiiret vasitasi ile 6zliiys 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,7;
1,0; 1,3; 1,5; 1,7; 2,0 sm3® Ba(OH),-nin hor porsiyasmdan sonra
cthazda dayamgh gostsrici alinana geder mohlulu qarigdirirlar va
har dafs elektrikkegiriciliyini geyd edirlar.

Olavo olunan titratin hor néqtesinds Ba(OH);-nin gqatihigmi
asagidaki diisturla hesablayirlar.

Cmol/dm3 =V, *N/V,+V;

Burada:
V, = -verilan néqtads alava olunmus borat suyunun hacmi, snv'.
N - barit suyunun dagiq molyarlhig, mol/dm’.
V, - dzlihikdon gotiiriilmiis distill suyun migdar

Millimetr kagizinda meohlulun elektrik kegiricisinin Ba(OH);
gatiigindan asilliq qrafikini qururlar. Bu qrafik diizxetlidir.
Daracolomoani iki dofs aparirlar. Alinan deracslali qrafikini analiz
gedisatinda Ba(OH), qatiiginin tayininds istifads edirler.

84.5. Tayinatin gedisi

100sm3 hocmli stigs qaba pipetls 25sm3 distills suyu yerlos-
dirirlor, slave olunan cadvelo uygun mikrobiiretden 0,1-2,0 sms3
Ba(OH), slavs edirler. Butulkani tixacla baglayib metal konteyners
qoyurlar, konteyneri qapagini burub barkidirler ve texniki tarozides
¢okirlor, Karbohidrogenlori tutumdan yigib, yenidan ¢okirler.
Konteynerin igindakini 3 daqige galxalayirlar, artiq tezyigi iyns
vasitesi ila a¢ib buraxirlar (karbohidrogenlorin tam buxarlandir-
mamagq sarti il9), i¢indakini darhal ayirict qifa kegirirlor va asagidak:
tobageni avvolcadan yuyulmus, qurudulmus ve termostatlanmis
elektrik kegiricini 6lgan 6zliys bosaldirlar.

Temizlenmis azotun fasilesiz axininda 6zliilii mshlulu 10 degigs
saxlayirlar, elektrodu daxil edirlor vo mohlulun elektrik kegiricisini
yoxlayirlar. Ba(OH); qatiligini darscoli grafikine gors tayin edirlor.

84.6.Naticonin hesablanmas:

Karbohidrogenlorde CO;-nin kiitls paymi (X) %-lo asagidaki
diisturla toyin edirlar.
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X=(Co-C)+44+Vime100/ 1000 *M

C0=V1'N/V2+Vl

C, — moahlulda Ba(OH ), —nin ilkin qatihg1 (ekstraksiyadan avval),

mol/dm’.
C  — cekstraksiyadan sonra, daracalali qrafikindan tapinug
Ba(OH ) ynin qatihigr, molidn’.
44  — karbondioksid qazin ekvivalent ¢akisi, gram.
V.n — ekstraksiyaya gétiiriilmiis mahlulun iimumi migdar: (V,+V,)
sm’.
M - analiz iigiin gétiriilmiis karbohidrogenlarin ¢akisi, gram.
Analiz iglin gotiiriilmiis karbohidrogenlerin ¢okisi CO;
miqdarindan asilidir va taqriban giymatlor cadvaldas verilib.
Cadval 1
k/h-ds COz-nin analiz {igiin Analiz iciin 0,05M
kiitls gotiiriilon k/h Ba(OH); mah-n
payl, %-la gakisi,g hocmi
0,102 1+3 2+3
0,01 = 0,05 5+8 1,0
0,01 10+ 30 0,2+0,5

Karbon dioksidin kiitlo pay1 0,005%-dan az oldugda, bdyiik
miqyasda ayr1 daracali qrafikini qururlar (6zliliikds qatiliginin in-
tervali 1+10-4 + 6410+ mol/dm3). CO,-nin toyin olunan minimal kiitlo

pay1 1+ 104 %.

Kiitle pay: CO;> 0,1% olduqda, V=17% nisbatinda taskil edir,
r=0,02% miitlaq, kiitla pay1 CO; < 0,01% oldugda V=% 16% nisbi

taskil edir.,

Analiz qurtardigdan sonra, 6zlililyd distilla suyu ilo yaxsi
yuyurlar. Ozliillik BaCOs-iin ag tobaqasi ile ortiildiikda, onu tursu
ils, sonra su ile yuyub, qurudurlar (6zliiliikds tursu qalmamalidir).

Elektrodlar 2 daqgiqs 0,IN HCI saxlayirlar, sonra bir ne¢a dofa
su ilo yuyub, distills suyunda saxlayirlar.

185



85. Divrii suda qahq aktiv xlorun tayini

85.1. Usulun mahiyyati

Bu iisul aktiv xlorun istirak: ilo kalium yodidin sarbest yoda
gador oksidlagmasins va ayrilan yodun natrium tiosulfat mahlulu ife
titrlonarak aktiv-xlorun tayinine asaslanir. Turs miihitds ozon, nit-
ritlor, domir oksidi vo digar birlogsmaler kalium yodidden yodu
¢ixanirlar, bu ssbobdan ds su niimunasi pH 4,5 olan bufer mshlulu
ile tursulasdirilir.

Yodometrik iisul torkibinda aktiv xlorun miqgdan 0,3mg/dm3-
dan yuxar: olan suyun (250sm3 analiz niimunasi) analizi li¢iin nazar-
do tutulmusdur. Bu tisuldan rangli vo bulaniuq su nimunsalorinin
analizinds do istifades etmok olar.

85.2.Cihazlar, kimyoavi qablar va reaktivior
Kolbalar Ku- 1-500-29/32 va Ku- I-750-29/32, TD,DUIST
25336-82
Pipetlar 5-1-5, DUIST 20292-74
Mikrobiiretlor 6-2-2, 6-2-5 va 6-2-10, DUIST 20292-74
Kolba 2-1000-2, DUIST 1770-74
Texniki laboratoriya tarazisi
Natrium tiosulfat, DUIST 27068-86 (NazS;03-5H,0=
0,005 n)
Hall olan nisasta, DUIST 10163-76, 5%-li mahlul
Distillo suyu, DUIST 6709-72, karbon tursusundan azad
olmus

» Asetat bufer mahlulu

102ml gatihig1 In olan sirka tursusu vo 98 ml sirks tursusunun
natrium duzunun mohlulu (136,1 gram CH3;COONa-3H,O 1dm3
suda hall edilir) hacmi 1dm? olan kolbaya tokiilir vo hacmi karbon
tursusundan azad olunmus distille suyu ilo cizgiys ¢atdirilir.

VV VVVVYVY V¥

85.3. Tayinatin gedisi

Konusvari kolbaya 0,5 qram kalium yodid tokiib 1-2ml distills
suyunda hall edilir, iizorina toqriban analiz olunan suyun gals-
viliyinin giymstinin 12,5-ins borabar migdarda bufer mahlulu slavs
edilir. Sonra {izarina 250-500sm? analiz olunan su tokiiliir. Ayrilan
yod mikrobiiretkadan 0,005n natrium tiosulfat mohlulu ils agig-sar1
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rong ahnana gadar titirlanir, tizarina 0,5%-li 1ml nigasta mohlulu
olavo edarak goy reng itana gadar titirlanir.
Suyun galoviliyini tayin edarkon avvalcadon ayrica su niimunasi
gotiiriilarak natrium tiosulfatin kémayi ilo xlorsuzlasdirilir.
Niimunads aktiv xlorun miqdan 0,3mg-dan asag! olduqda
titrlomse figiin boyiik hacmds su niimunasi gotiiriilir.

85.4.Naticalarin hesablanmasi

Qaliq aktiv xlorun kiitls qatiign (X) mg/dm? ils asagidak:
diisturla hesablanir.
_a-K-0,177-1000

X
Vv
Burada:
a - miimunsnin  titrlanmasina  sarf olunan natrium tiosulfat
mahlulunun hacmi,sni’;
K - 0,005n natrium tiosulfat mahlulunun diizalis amsali;
0, 177 - 0,005n Iml natrium tiosulfat mahlulun uygun galan aktiv xlorun
kiitlasi;
V - analiz iigiin gétiiriilan su mimunasinin hacmi, sm’.

86. Suda sulfat ionlarimn migdarimn tayini

86.1. Metodun mahiyyati
Bu iisul sulfat ionlarinin Ba2* ionlari ilo qarsiliql tesiri zamani
hall olmayan BaSQ; ¢okiintiisiiniin alinmasina osaslanir.

H.SO; + BaCl, = BaSO4 ¥ + 2HCI

Cokmo qurtardiqdan sonra reaksiya mohsulu filtirden kegirilir,
filtirde qalan g¢okiintii xloridlorden tam temizlanana qadar (HNO:3
mohlulu  ilo tursulagdirilmis AgNOs mohlulu ile) yuyulur,
qurudulur, sabit ¢okiya golona goadar kozardilir voe BaSOs4 soklinda
tarozida ¢akilir.

86.2.Cihazlar, kimyavi gablar va reaktiviar.

» Xilorid tursusu DUIST 3118-77, 1:1 nisbetinde durulas-
dirilmis

» Barium xlorid, DUIST 4108-72, 10%-li mahlul

» Giimiis nitrat, DUIST 1277-77
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Azot tursusu, DUIST 4161-77, qat1
Stokan B-1-400 TC, DUIST 25336-82
Kimyavi qif B-56-80, DUIST 25336-82
Tigel, hiindiir 3, DUIST 9147-80

Su hamami

Elektrik qizdiricist

Mufe] sobasi (8000C-ya gadar)
Eksikator 2-180, DUIST 25336-82

VVVVVVVY

86.3.Tayinatin gedisi

Analiz iigiin gétirilmis niimunenin hacmi suyun tsrkibindaki
sulfat ionlarinin miqdarindan (25-200sm3) sonra lazimi hacmds go-
tiiriib stokana tokiirler, HCI ila metiloranja gors turs reaksiya alma-
na godor tursulagdirilir, sonra yens do 2sm3 HCl slavs edilir. Mahlul
qaynayana qador qizdirihr, {izerina dayanmadan qarigdiraraq dam-
ci-damer sulfatlar tam g¢okons qgader isti barium xlorid mohluiu
(=~ 3sm3) slavs edilir, 1 daqigs qansdirib agzini dairavi siisa gapagla
ortiib 2 saat miiddatinda su vo ya qum hamaminda, sonra iso 8-12
saat otaq temperaturunda saxlayiriq. Sonra ¢okiintii avvalcadan yu-
yulmus kiilsiiz, six filtira kegirilir. Bu zaman ¢okiintii olan stokan ve
garisdirict glisa ¢ubugq isti su ils yuyularaq filtira tokiliir. Filtirdaki
¢okiintii xlor ionlar1 yox olana qgadar isti su ila yuyulur. Filtr nom
¢okiintii ilo borabsr avvalcadon sabit ¢akiys gatirilmis tigels kegirilir,
tigel kip olmayaraq qapaq ile baglanir va avvalca zaif temperaturda
qizdirilaraq qurudulur. Sobanin temperaturu yavas-yavas els galdi-
rilir ki, tigeldaki filtir kagizi alismayaraq kdmiirloessin. Filtir kagizi
tam koémiirlogdikdon sonra tigelin qapag gotiiriliir vo tigel 2 saat
miiddstinda 800°C temperaturda kozardilir. Sonra tigel eksikatora
goyulur, yarim saat soyudulur va gakilir.

86.4.Naticalarin hesablanmas:
Sulfat ionlarmin kiitls qatiligt (X) mg/dm? asagidaki formula ila
hesablanir.

_ 0,4112-m-1000

X
\Y
Burada:
04112 -BaSO,—in SO, " ionlarina gors hesablama smsali;
m - ¢Okiintiiniin kiitlasi, mq;
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- analiz olunan suyun hacmi, sm’*

87. Kimyavi ¢irkab sularinda benzol, toluol,
etilbenzol va stirolun xromatoqrafik metodla tayini

Bu iisul suyun kondensatindan dietil efiri ilo ekstraksiya olunan
vo miqdan daxili standart iisulu ils toyin olunan garisigin xromato-
qrafik toyinins osaslanur. Ayrilan kompanentlorin geyd olunmasi
aloviu-ionlagma detektorunun kémoyi ils hayata kegirilir.

87.1. Lazim olan kimyavi reaktivlor va cihazlar:

» Alovlu- ionlagma detektorlu xromatoqraf

» Xromatoqgraf kalonkasi, uzunlugu 4 metr, daxili diametri
3mm doldurulan sorbent diamomit karpic (fraksiya 0,25-
0,28mm). Uzarins karpicin ¢akisinin 20%-i miqdarinda trik-
rezilfosfat (TKF) va ya polietilenglikoladipinat hopdurulur.

» Mikrosipris 1+10 mkq

» Tutumu 100sm? olan ayiricl qif (2- 3) adad

> kolba va ya pensilin gilgosi, agz1 rezin tixacla

> dietil efiri , DUIST 6265-52

> xlorbenzol, kt

> benzol, kt

» toluo], kt

> etilbenzol, kt, DUIST 9585-60

> qovulmus stirol

> loqgarifmik xatkes

»  oleit lupasi )

> qaz dastyici-azot DUIST 9293-80 vo ya helium TS 51-940-80

2.87.2.Cihazn iy rejimi

» Sorbent PEQA Sorbent TFK

» kalonkanmn temperaturu, °C 100 110

> buxarlandiricinin temperaturu,°C 150 150

» qaz-dasiyiciazot vs helium helium

» qaz-dastyicinun siirati,sm3/deq,30 30

» hidrogenin siirati, sm3/daq 240-270 240-270

> §zityazan cihazin lentinin siirati,mm/saat 240240

> Analiz niimunssinin miqdarn 1-10mkl(0,01sm?)
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87.3.Tayinatin gedigi

Ayiria qifa 40sm3 analiz olunan su tokiib iizorina 10sm? dietil
efiri alavs edilir va 15-20 daqigs miiddatinds ¢alxalanir. Aynldigdan
sonra ekstrakt (yuxan tobsga) siigo gaba tokiilib agz tixacla
baglanir. Tokrar ekstraksiya 2sm? efirlo aparilir, ekstrakt yenos o
slisa gqaba tokiiliir. Siiso qabdaki ekstraktin iizorine rezin tixacdan
mikrosprisls 3-4mq xlor benzol slave olunur. Xlor benzol daxili
standart kimi gotiiriiliir. Hazir efir ekstraktin 10 mk] xromatoqrafin
buxarlandiricisina baxil edilir.

Tayin olunan aromatik karbohidrogenlorin miqdar1 2 mq/l az
olduqda analiz iigiin 500sm? su gotiiriliir ki, birinci ekstraksiyadan
sonra alinan ekstragent 50sm3, ikincidsn ahman ekstragent 10sm?
olsun.

Kompanentlarin ¢ixma ardicilhgr asagidaki kimidir; benzol, to-
luol, etilbenzol, xlorbenzol, stirol.

Komponentlarin ¢ixma yerini tayin etmok iiglin siini hazirlan
qarsigla analiz niimunassinin xromatogrammalan miiqaise olunub.
Alinmis xromatoqramma daxili standart iisulu ilo hesablanaraq
suda aromatik karbohidrogenlarin miqdar: tapilr.

87.4.Naticanin hesablanmas:
C= S, - Cep -1000
SV

Burada:
C - tayin olunan karbohidrogenlarin migdary, mg/dm3;

88. Cirkab sularinda va qalavili axintilarda sulfidlarin
(NayS, NaHS) va hidrogen sulfidin tayini

88.1.Metodun mahiyyati:

Bu talimat kimyovi ¢irkab kanalizasiyalarina axidilmazdan
svval tomizlsnmis ¢irkab sularinda va oksidlegdirilmis gelovili axin-
tilarda sulfidlori tayin etmsak ligiin nazards tutulmusdur.

Usul kadmium sulfid ¢okiintiisiiniin amale galmsasi, bu ¢okiin-
tiiniin titrlonmis yod mshlulunda holl olmasimna asaslanir. Bu zaman
izafl yod tiosulfat mohlulu ils titirlanir. '

Cd2+ + S — CdS
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CdS+ I, =CdI, + S
Ja + 2NazS;03 — 2NalJ + NayS4O¢

2.88.2..Lazim olan kimyavi gablar vo reaktivler

Kolba, Ky-1-250-29/32 TS DUIST 25336-82

Oleii silindri 1-10, I-100 DUIST 1770-74

Biiretka 4-1-25, 4-1-50 DUIST 20292-74

Xlorid tursusu, durulagdirilmig 1: 9, 900sm3 distills suyu-
nun iizarino 100sm3 tursu (sxhigt 1,19q/sm3) tékiiliir.
Kadmium sirka tursusu, DUIST 5824-79, 10%-li mshlulu
Yod, DUIST 4159-79, qatihg 0,05 va 0,01N olan mahlul
Natrium tiosulfat CEB 223-75, (0,01 va 0,05n)
NayS;03-5H;0mshlulu

Hballolmusg kraxmal mahlulu, 0,1%

Distills suyu, DUIST 6709-72

VVVY

VV VVYV

2.88.3.Tayinata hazirhq
Ogar niimunanin gotiiriilmasi va analizin olunmasi arasindak:
miiddat ¢ox deyilss onda niimuna qablagdiribmur.

2.88.4.Toyinatin gedisi

2.88.4.1. Taqribi ilkin tayinat

Ogar niimuns gablagdirilmayibsa va ya natrium hidroksid ila
gablagdirilibsa onda niimunsnin torkibinds sulfidlsrin taqribi ilkin
tayinati aparilir.

20 sm? analiz olunan su xlorid tursusu ilo tursulasdirilir, lizarine
sar1 rang almana qgodar kigik hissalarls yod mohlulu slava edilir.
Qalig yod natrium tiosulfat mohlulu ils titirlonir vs suda sulfidloerin
miqdar hesablanir. Alinan naticolors asasan analiz iiglin gotiiriilon
¢irkab suyunun miqgdar els hesablanir ki, bu suyun torkibinda
kiikkiirdo gors sulfidlerin miqdan 5-20mq olsun. Sgor ¢irkab
sularinda sulfidlerin kiitlo qatiigimin toqribi giymsti 5mq/dm?
olarsa, onda titirlomo tgiin 0,01n qatiiga malik yod vo natrium
tiosulfat mohlulu gotiiriliir.
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88.4.2. Daqiq tayinat

Taqribi toyinatin naticalari ssasinda hesablanmis migdarda ana-
liz niimunasi gotiiriib iizorins o vaxtadok artiglamasi ilo kadmium
asetat alavo edilir ki, ¢okiintii sliso gabin dibins ¢Oksiin. Cokiintii
filtirdsn kegirilir, qaynar distills suyu ilo yuyulur. Cokiinti filtir
kagzi ils birlikds ¢okdiiriilms aparilan kolbaya kegcirilir, {izorins az
miqgdarda (5-10sm?) su tokiiliir, siisa ¢ubugla qanisdirilaraq filtir ka-
g1z1 horra sokline salinir. Kolbaya 25-50sm? yod mshlulu, Ssm3
xlorid tursusu tokib agzi tixacla baglanir, 5 daqiqs garanhg yers
goyulur. Sonra kolbanin divarlari va tixac distills suyu ilo yuyulur,
yodun izafi hissasi agiq-qehvayi rong alinana qadsr natrium tio-
sulfat moahlulu ilo titrlenir. Kolbadaki agiq gahvayi rangli mahlulun
lizorins 1sm3 kraxmal mshlulu slavs edilarak gdy rong itans gadar
natrium tiosulfatla titrlonir.

Toyin zamam els migdarda yod mohlulu gotiiriiliir ki, onun aks
titirlonmasina taqriban iki dofs az hacmds natrium tiosulfat mohlulu
sarf olunsun.

Paralel olaraq distills suyu ilo miiqayiss mohlulu hazirlanir vo
titirlanir.

2.88.5. Naticalarin hesablanmas:

Sulfidlorin kiitls qatiigy faizlo (cam goklinde) hidrogen sulfida
(X) vs natrium oksido(X;) gora mq/dm? ilo asagidaki formula iizra
hesablanir.

_(¥,-7,)-0,85-1000
V

X

_(V,~V,)-1,55-1000

X,
vV

Burada:
V, - miigayisa niimunasinin titrlanmasina sarf olunan 0,05n natrium
tiosulfatin hacmi, sm’;
V, - analiz olunan niimunanin titirlonmasino sorf olunan 0,05n
natrium tiosulfatin hacmi, sm’;
|4 — analiz tigiin gétiiriilan suyun hacmi, sm’;
0,85 - 0,05n yod mohlulunun Isn? ekvivalent olan hidrogen sulfidin
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kiitlasi, mq;
1,55 - 0,05n yod mohlulunun 1snt ekvivalent olan natrium oksidin
kiitlasi, mq.
0,0ln yod vo natrium tiosulfat mohlulu ilo analiz edarkan
asagidaki omsallardan istifads olunur.
Hidrogen sulfids géra - 0,17
Natrium oksida géra - 0,31

2.89. istehsalat binalarimn havasinda C; + Cy4
karbohidrogenlarinin az migdarmin toyin

Bu iisul iizerine sorbentin ¢okisinin 20%-i migdarinda trikre-
zilfosfat vo ya tributilfosfat hopdurulmus diatolit korpici doldu-
rulmus kalonkada kompanentlorin xromatoqrafik ayrilmasina
ssaslanir. Kompanentlsrin geydiyyat1 alovlu-ionlagma detektoru-
nun koémoyi ilo aparilir. Hesabat miitloq kalibirloms metodu ilo
hoyata kegirilir.

89.1.Lazim olan cihazlar va kimyavi reaktivlor:
» Xromatograf LXM-8MD alovlu-ionlagsma detektorlu
» Xromatoqrafik kalonka- uzunlugu 6metr, diametri 3mm
olan iizarina sorbentin ¢akisinin 20% miqdarinda trikrezifosfat vo
ya tributilfosfat hopdurulmus diatomit karpici doldurulmus (0,25-
0,28mm)
Tibbi sipris, 1 vo 5sm3, DUIST 22967-82E
Olgii lupasi, DUIST 25706-83
Olgii xatkesi
Hidrogen balonu, DUIST 3022-80
Helium balonu, TS 51-940-80
Hava, DUIST 11882-73
Siiso butulka, 5000sm?
Butadien 1,3 vo ya izobutilen, gatiligi 98% az olmayan

VVVVVVVY

89.2.Cibazin toyinata hazirlanmasi
Tayinatin aparima soraiti
TKFTBF
- kalonkanm temperaturu 1200C20-25°C
- buxarlandiricinin temperaturu 1500C20-25¢C
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- qaz-dagtyicinin siirati 20-25sm3/daq 20-25sm3/daq
- hidrogenin siirati 25-30 sm3/daq 25-30 sm?¥daq
. -~ havann siirat1180-200 sm3/daq 180-200 sm3/daq
"~ verilon niimunanin miqdari 3-5sm33-5sm3
-diagramma kagizinin harokat siirati 720mm/saat 720mm/saat
Analizi aparmaq figiin cihaz avvalco yuxari gostorilon ig gorai-
tinde hazirlanmis siini qarisiq ilo daracalanir. Daracaloma smsahini
toyin etmok iigiin hava (azot) va tomizliyi 98,0%-dsn az olmayan
butadien vo ya izobutilendan ibarst olan siini binar qarisiq analiz
edilir. Binar qansi@i hazirlamaq i¢iin tutumu 500 sm? olan siso
butulkanm igarisins bir ne¢s siiga diyircok atib agzm butilkauguk
tixac ilo baglaywlar. Tutumu Ism3 olan gprisla siiso butulkaya
0,5sm? butadien vas ya izobutilen daxil edilir. Siini qaz gansiginda
butadienin gatilifi hesablanir,

V., -25
Cbut = bu;/
but
Burada:

Chy - butulkadak butadienin qatihg, mg/sm’;
Via -—qaz qangigim hazirlamag diciin gétiiriilon butadienin hacmi, sni’;
Vi — butulkkamn hacmi, sm’;
2,5 - qaz halinda olan butadienin hacmi.

Hazirlanmis siini qaz qansifn qangdirilir. Tomiz sprisle 1sm?
analiz gotiiriliir ve xromatografin kalonkasina vurulur. Pikin
sahasini hesablamagq ii¢iin pikin uzunlugu, hindirliyiin yarisindan
olglilon enina vurulur. Alman ksmiyyst iso cihazin hassashgmi
gostoran miqyasa vurulur. Butadiens gors doracoloms omsal
asagidaki formula ils hesablanir.

K = Coi-V
S
Burada:
K - daraca amsah; mg/sm?;
Cpu - butulkadaki butadienin gatiligt, mg/smi’;
|4 - analiz iigtin gotiiriilan garigigin hacmi, sn’;
S - xromatoqramda butadien pikinin sahasi, snt’.

Siini hazirlanmig binar qaz qarigigindan 3 dofs analiz vurulur vo
daracs smsalinin orta qiymati tapilir.
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89.3. Niimunanin gotiiriilmasi
Istehsalat binalarindaki hava igarisi hava ils iifiiriiliib qurudul-
mus tam tomiz qaz pipetkasina va ya siiss spriss doldurulur.

89.4. Analizin apariimas:

Analiz cihazin deracalonmasi aparilan gsraitde aparilir. Tibbi
sprisa 5sm? hocmds analiz cihaza vurulur. Xromatoqramma
cixartir vo C;-C4 karbohidrogenlorinin hacmi agagidaki formula
lizro hesablanir.

_§-K-1000-1000

14

C

Burada:

— havada tayin olunan kompanentin qatihg, mg/m’;
— tayin olunan komponentin pikinin sahasi, sm*;

- daraca amsali; mg/sm?;

~ cihaza vurulan niimunanin hacmi, sm’.

R iche!

Analiz miiddsti 10 daqiqadir.

90. Argentometrik iisulla xloridlarin tayini
(texniki su iigiin)

90.1.Usulun mahiyyati

Bu iisul ila xloridlarin tayini xlor-ionlarinin neytral va ya ¢ox
zoif miihitda kalium xromatin istiraki ilo giimiis nitrat mohlulu ilo
titirlonmasins osaslanir. [zafi giimiis nitrat mohlulunun ilk damecisi
mohlulu qonur rangs boyayan giimily xromat ¢okiintiisii amolo gati-
rir. Bu iisuldan xloridlerin miqdar1 2mg/dm3-dan yuxari oldugda
istifado olunur. Tarkibinds xloridlorin migdar1 400mq/ dm? qadar
oldugda analiz niimunasini durulagdirmadan titrlomok miimkiindiir.
Xloridlerin qatiligt 10mq/dm? az oldugda nimuns asvvslcadon
buxarlandirtlir.

90.2.Mane olan tasirlor

Analiz niimunssi bulaniq va rongli oldugda Bu niimunasni
rangsizlesdirmak va soffaflandirmaq ligiin aktivlesmis komiir va ya
aliminium hidroksid suspenziyasindan istifads olunur, sonra iss
nimuna orta sixliga malik filtirdon siiziiliir.
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Sianidlari avvalcadan hidrogen-peroksidlo pargalayirlar. Sulfid-
lori hidrogen peroksid slava etmoklo kenarlasdinirlar. Sulfid ve
tiosulfatlar1 hidrogen-peroksidla pargalayirlar. Niimunads fosfatin
miqdan 25mq/dm? ¢ox olduqda manegilik téradir.

Doamirin migdarn 10mg/dm3 ¢ox olduqda ekvivalent néqtaesinin
diiz tapilmasina manegilik térodir.

90.3. Lazum olan kimyavi qablar va reaktivior

Mikrobiiretka 6-2-5, DUIST 20292-74

Kolba 2-250-2, DUIST 1770-74

Pipetka 2-1-25, 2-1-10, 5-1-5, DUIST 20292-74

Silindr 1-100, DUIST 1770-74

Sulfat tursusu DUIST 4204-77, k.t(1/2 H,S0z)=1 mol/dm3
(1IN) gatihql: mshlul

Kalium xromat, DUIST 4459-79, 5%-1i mohlul

50 gram K>CrOs az migdarda bidistillatda hsll edilib
tizarino qirmizi ¢6kiintii alinana gadsr giimiig nitrat mshlulu
slava edilir. 2 saatdan sonra mohlul filtirden siiziilir va
bidistillat ils hacmi 1dm3 ¢atdirilir.

Giimiis nitrat, DUIST 1277-77, 0,1n, 0,05n va ya 0,02n
Natrium xlorid, DUIST 4233-77, 0,5n

Fenolftalein, DUIST 5850-72, 1%-li spirtds mahlulu

VV VYVVVV
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90.4. Tayinatin gedigi

Nimunanin hazirlanmas). Ceyranbatan vo doniz suyunun ana-
lizi zamam eyni normallifa malik giimiis nitrat mohlulundan isti-
fads etmok tgiin doniz suyunu durulasdirmaq lazimdir. Ceyranba-
tan suyundan titrlomesk iigiin 100sm3 nimune gotiiriilir. Daniz
suyundan iss pipet 1o 25sm3 gotiirib hacmi 250sm? olan kolbaya
tokiib tizarins cizgiys qador distills suyun tokiib, qangdirirlar. Bu
niimunadan titrlomak iiglin 25sm3 gotiiriiliir vo fizorine 75ml distills
suyu tokiilir. Reagentlorlo emal olunan su niimunasi turs va ya gs-
lovi xassaya malik ola bilar. Bels halda onu fenolftaleins gors neyt-
rallasdirirlar.

Ogar su nimunasinda galovi mithit varsa, onu sulfat tursusu ilo
neytrallagdiririar. Buna géro onun iizorine ¢shray: rong itoana goadsr
damci-damci sulfat tursusu slavs edilir.
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Ogor su niimunasinds turs miihit varsa, avvalcs onun iizarine
¢ohray: rong itona qador natrium hidrooksid slava edilir, sonra isa
rang itana gador damci-damci sulfat tursusu slavs edilir.

Hazirlanmis analiz niimunssinin {izerins 1sm3 kalium bixromat
mohlulu olave edilir ve sari-limon ronginden narinci-sari renge
kegonadok glimiis nitrat mohlulu ils titrlonir. Yuxarida gostorilon
ardicilligla bidistillatdan miiqayiss mahlulu hazirlanir.

90.5.Naticalarin hesablanmast
Xlor- ionlarinin mg-ekv/dm3? (X) vo ya mg/dm3 (y) ilo kiitlo
qatihiglar asagidaki formula {izrs hesablanir.

y_{a=b)-K-N-1000
4
(a—b)-K-N-35,45-1000
y= >

buruda:
a - niimunanin titrlonmasina sarf olunan giimiis nitrat mahhlurun
hacmi, sm’;
- miigaisa mohlulunun titrlanmoasina sarf olunan giimiis nitrat
mahlulunun hacmi, sm’;
- giimiis nitrat mahlulunun molyar qatihg, mol/dn?’;
— gqatthg 0,1 (0,05 va ya 0,02) mol/dm’ olan nominal giimiis
nitrat mahluluna diizalis amsali;
— analiz iigiin gotiiriilon suyun hacmi, sni’;
45 - xlor-ionun ekvivalent molekula kiitlasi, g/mol.

o

BN A=

Toyinin daqiqliyi 1-3 mq/dm3.
Analizin aparilma miiddati 10-15 daqiqadir.

91. Suyun stabilliyinin tayini

Metal vs beton sathlorle uzun miiddatli kontakt zamam &z tar-
kibini dayismayen suya stabil su deyilir. Suyun stabilliyi onun tor-
kibinda karbon 2 oksidin miqdar: artdiqda, pH qiymsti asag diig-
diikde, kalsium ve maqnezium karbonatla ifrat doyduqda, sulfat va
xloridlarin gatilig: yiiksak oldugda pozula bilar. Stabil su elo su
hesab edilir ki, o kalsium karbonati no aymrir, na do holl edir.
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Stabilliyi xarakterizo edon komiyyst (C) asagidaki disturla hesab-
lanr,

C - Silkin
Sdoymu;
Burada:
Sikin - 12bii halda suyun qalavilivi,mg-ekv/dm’;
Sisy - kalsium karbonatla birgs ¢oxaldigdan sonra suyun qalaviliyi,
mq-ekv/dm’.

Ogar C vahiddsn kigikdirss su aqressivdvr, vahiddan boyiikdiirsa
kalsium karbonat ¢oxdur.
Stabillik 2 iisulla toyin edilir:
a) Karbonat sinaqlan ilo (asas iisul).
b) Kalsium karbonatla suyun doyma indeksi (taqribi isul).
Maqrekv/dm3;

91.1. Karbonat sinag iisulu ila suyun stabilliyinin tayini

Cihazlar, qablar, reaktivler.

» Calxalayici cihaz

» Mikrobiiret 6-2-10, DUIST 20292-74

Calxalayici cihazdan suyu gotirmok iigin xiisusi qurgudan
istifade olunur. Calxalayici cihazda su toz sokilli kalsium karbo-
natla qangdirilaraq calxalanir. Calxalayicinin agzindaks tixacda 2
stiso borucuq olur. Siiso borucugun birine kalsium xlor doldurulmusg
boru taxihir. Digar siigs borucugun ucu galxalayicinin dibindan 3 sm
hiindiirlikde saxlanilir. Bu siige borucugun digar ucuna rezin slanq
geydirilir. Slanqin digar ucu igarisinde mosamsli l6vhaciyi olan giigo
qifin agzindaki rezin tixaca birlagdirilir. Qifin dar olan ¢ixis hissesi
tixacsiz konusvari kolbaya (250 sm3) yerlagdirilir.

» Duz tursusu, DUIST 3118-77, 0,1n gatiliqli mohlul

» Metiloranj, 0,1%-li iki mahlul.

» Kalsium karbonat, DUIST 4530-76.

» Kolba KH-2-250-34. DUIST 25336-82

91.2. ITkin suyun qalaviliyinin tayini

2dm3-den az olmayan su niimunosi giiso butulkanin tixacina
godor doldurulur. Suyun stabilliyi niimune gotiiriilon kimi teyin
olunur (2 saatdan keg olmayaraq).Ogsr suyun tarkibinds asilqan
maddoslor varsa, onda niimuna 1-2 saat saxlanilir. Sonra 100sm?
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tadgiq olunan sudan goétiiriib konusvari kolbaya tokiib metiloranjin
istiraki ilo xlorid tursusu ils titrlanir.

Metiloranj ilo titrloms zamam analiz olunan suyun gsloviliyi
(Siin) mq-ekv/dm3 ilo asagidaki diisturla hesablanir.

_a-c-1000
Silkin - v
Burada:
a - metiloranj ila titrlomaya sarf olunan 0,IN xlorid tursusunun
hacmi, swi’;

C - xlorid tursusunun molyar qatihgr, mol/dn?’;
V- analiz iigiin gotiiriilon su niimunasini hacmi, sm’.

91.3. Kalsium karbonatla doldurulmug suyun qaloviliyinin tayini.

Hacmi 400-500sm3 olan giisa qabin igerisine 30 qram toz gakilli
kalsium karbonat tokiilir, qab agzmna qader distille suyu ilo
doldurulur ve agz1 rezin tixacla kip baglanir. Siiga gab iifiiqi
vaziyyatdo ¢alxalayici aparata yerlagdirilir va 3 saat miiddstinda 1
doaqiqads 100-150 dafs yellonmoakls galxalanir.

Calxalanma qurtardigdan sonra siiso qab aparatdan g¢ixarilir,
agzindak: tixac su niimunasini gotiirmok iigiin avvealcadan hazirlan-
mig tixacla dayigdirilir vo 1 saat miiddatinds kalsium karbonatin
¢Okmosi iigiin gozloyirlor. Su goffaf oldugdan sonra sifon vasitasi ila
¢okilir giiga filtirli qifdan kegirilir, suyun ilk 50sm3 atilir. Konusvari
kolbaya 100sm3 filtirdon kegan su tokiib lizrina metiloranj indii-
qatoru slava edarak xlorid tursusu ile titirlonir.

Natrium karbonatl doydugdan sonra suyun galeviliyi mq-ekv/-
dm? ilo agagidaki diisturla hesablanir.

X = B-C-1000

vV
Burada:
B - tirlomaya sorf olunan xlorid tursusunun migdari, sni’;
C - xlorid tursusunun molyar gatihgs, mol/dnt';
V - analiz iiciin gétiiriilon niimuna, sm’.

Suyun stabillik géstoricisi «C» ilkin suyun galoviliyinin kalsium
karbonatla doymus suyun gelaviliyina nisbatins barabardir.
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C — Silkin

Sdoymu;

92. Sanaye miiassisolarinin havasinda stirol, izoprapil, benzal

va toluolun migdarinin tayin edilmosi

92.1. Metodun mahiyyati

Metod 20%-li trikrezil-fosfat vo ya PEQA (polietilenolikoladi-
pipat) hopdurulmus atomit ksrpiclse doldurulmus kalonkada kom-
ponentlarin xromatoqrafik ayrilmasina asaslanir.

Ayri-ayr1 komponentlorin geydiyyati alovlu ionlagma detekto-
runun kémayi ila hoyata kegirilir.

Hesablama miitlaq daracali metodu ils hayata kegirilir.

92.2. Avadanliq va reaktivlor

VYV

VVVVVVVVY

Alovlu-ionlasma detektorlu xromatoqraf

20%-li polietilenglikoladipinat (PEQA) va ya trikrezilfosfat
(TKF) hopdurulmus diatomit karpiclo doldurulmus,
uzunlugu 4 metr vo daxili diametri 3mm olan xromatogqrafik
kalonka.

Tibbi spris 10 ml, DUIST 2267-825

Siini qarigiq hazirlamagq ii¢tin 20ml tutumlu butulka

Benzol, DUIST 5955-75 «KT»

Toluol, DUIST 5789-78 «KT»

Etilbenzol 98-99%-li, DUIST 9315-77

Stirol, DUIST 10003-81

Logarifmik xatkes, DUIST 5161-725

Olgii lupast, DUIST 25706-83

Qazdastyici-azot, DUIST 9293-74 vo ya helium TS 51-68975

92.3. Xromotografin ig rejimi
PEQA Sorbent TKF
1.Kalonkanin temperaturu °C 100
2.Buxarlandirictmin temperaturu °C 150
3. Qaz-dasiyicinin siirati sm/daq 30
4, Hidrogenin siirati sm/daq 30
5. Havamn siirati 240-270+6. Nitmunonin miqdan, m] 3+5
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92.4. Cihazin tayinata hazirlanmas:

Xromatoqrafin montaji, sazlanmast va is¢i rejima ¢ixarimasi,
cihaza olavs edilon «xromatoqrafin montaji va istismari tolimati»na
uygun hayata kegirilir.

Analizi aparmagq li¢iin cihaz avvalcadan siini qarigigla lazimi iggi
rejimda daracs edilir. Siini qarisiq miitlaq darace metodu ilo 10-20 m}
tutumlu butulkalarda hazirlanir. Bunun {igiin 0,05qram komponent
niimunoesini mikroampula ila gotiiriib, siiso butulkaya yerlosdirib
calxalayirlar.Siini garisigi hacmi metodla da hazirlamag olar.

Bunun igiin balona mikrogprisin kémayi ila kompanentlorin
miioyyan miqdan daxil edilir.

Siini qarisiqda kompanentlorin kiitls pay: asagidak: formula ils
hesablanir.

_Yea
£

C

C  -siini gqansigimn ganhg,

V, -komponentin hacmi, ml;

V, - balonun (butulkamn) hs cmi,mi;
a - komponentin xiisusi ¢akisi

Komponentlsrin sixlign: g/sm’

Benzol - 0,879

Toluol - 0,8669

Etilbenzol- 0,866

Stirol - 0,906

Siini qarisigt 2-3 saat saxlayib xromatoqrafik analiz edirlar va
har komponent iigiin dersco amsalint hesablayirlar. Daraco amsali
slini garigigin an azi 3 dofs analizi asasinda miioyyon edilir. Omsal
sistematik olaraq ayda 2 dofs yoxlanir, bels ki, o cihaz uzun miiddat
istismarda olduqda dayisa biler. Daraca amsali géstorir ki, ilkin 1sm?
sahasing verilon maddsnin hans1 migdar1 uygundur.Bu formula ilo
hesablanur:
_C-V

S

K

K - daraca amsal, mg/m’;

C - sini garisigan kiitls faizi il> qanhg;
V - cihaza vurulan analizin hacmi, m’;
S - Pikin sahasi, sn?.
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92.4. Niimunanin gotiiriilmasi
Hava niimunasi sl nasosunun komayi ils istehsalat binalarindan
tomiz quru qaz pipets v ya siise spriso (50-200 ml) toplanir.

92.5. Tayinatin gedisi

Niimunenin analizi derscaloms aparilan soraitds aparilir. Ana-
liz iigiin niimuns miqdarinda sprisle gotiiriiiir.

Xromatoqramda karbohidrogenlorin ¢ixma sirast asagidaki
kimidir:

1. benzol

2. toluol

3. etilbenzol

4. stirol

Hava niimunssinin Xromotoqrammasint ¢ixarib, onun Kkiitls
qatiligim hesablayirlar.
S-K-1000

14

C=

C - kiitla ganligi, mg/e;
S - tayin edilan komponentin pikinin sahasi, sn;
K - doraca amsal, mg/,
vV verilan niimuns hacmi, litrls.
Xromotografin kalonkasi doyigdirildikds vs ya cihazin 1§ goraiti
dayisdikds diizalis amsallari yenidan hesablanir.
Metodun hessashgl (etilbenzol)S mg/¢
Toyinatin miiddati
TKF kalonkasinda - 30 deqiqe
PEQA kalonkasinda - 30 daqige

93. Suda sarbast karbon tursularmn tayini

93.1. Metodun mahiyyati

Metodika — suda hall olan sorbast karbon tursularimi teyin
etmoak {i¢iin nozords tutulur.

Metod — karbon tursularimn, fenolftaleinin istirak: ilo NaOH
mohlulu ilo titrlonmoasine esaslanir. Titrlomos dayanigh zeif-gohray:
rang amoslo golmasi ilo milsyyan edilon pH=8,3-8,4 — do qurtar-
malidir.
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Reaksiyanin sonunu doqiq miioyysn etmsk ¢ox asandir. Bu
moagsadlo bir sira hallarda tesdiq etmok ii¢iin mineral standartdan
istifads edilir.

93.2 Mane olan tasirlor

Bu metod ciizi rongs malik vo 1q/l mineral su iiglin yararhdir.
Tadqiq olunan suda yiiksok codluq vo ya domir oldugda NaOH
mohlulu ils titirlamadan énca 1ml signet duzu slavs edirlor.

93.3. Avadanhyq va reaktivior

Texniki laboratoriya tarazisi

Kolbalar 2-200-2 , DUIST 1770-74

Pipetlor 2-1-1, 2-1-2, 2-1-20, DUIST 20292-74

Silindirlar1-100, DUIST 20292-74

Mikrobiiret 6-2-10, DUIST 20292-74

NaOH, DUIST 4328-71, 0,05N mshlul

Fenolftalein, DUIST 5850-72, 0,1%-li spirtds mahlul

Mineral standart; Osas standart mehlulu hazirlamaq iigiin 2

gram CaCly6H,O va 2,01 gqram CuSO45H,O gétiiriib

200sm3 tokiib, azca distillo suyunda holl edib iizarine 2 ml

xlorid tursusu (d=1,19) tékiib, hacmi distills suyu ils cizgiys

¢atdiririg. Is¢i mohlulu - ssas mohlulu 10 dafo durulasdir-

magqla hazirlayirlar. Olgii kolbasina (200ml) 20ml mineral

asas mohlul tokiib, analiz olunan su ilo cizgiys ¢atdirilir.

» Seqnet duzu (kalium-natrium gaxir tursusu -4H,0), DUIST
5845-79, 30%-1i mohlul

VVVVVVVY

93.4. Tayinatin gedisi

2 oded 200ml-lik 6l¢i kolbasi tadqig olunan su ilo yaxalanir.
Birinci kolbada yuxarida gosterilon kimi ig¢i standart mohlul
hazirlanir, ikinci kolbaya ehtiyatla sifonla tadqiq edilon sudan cizgi
xattinadak doldururlar. Sonra orya 2 ml fenolftalein mshlulu tékiib,
kolbanin agzini tixacla baglayib ehtiyatla qangdirirlar (calxalayir-
lar). Ogar kolbada ¢ohray: rang yaranarsa, onda niimunads karbon
tursusu yoxdur. Ogor su ranga boyanmirsa, onda niimuns NaOH ils
titirlanir. ©malo golon rong 3-5 dagige srzinds itmasmalidir va bu
rongi is¢i standart mohlulun rangi ilo eyni olmahdir. Belo oldugda
titirlomo basa ¢atmis sayilir.

Tayinat: tokrar edirlar.
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93.5. Naticanin tahlili
Sarbast karbon tursusunun (X) kiitlo qatihgi (mq/dm3) bu dis-
turla hesablanir.

-N -44-1000
=@ N-44-1000
V
a - titrlamaya sarf olunan NaOH-in hacmi, sni’;

N - NaOH —in molyar qatihg, mol/dn’;
44 - ekvivalent molyar kiitls, g/moF;
V - 1adgiq olunan mimunanin hacmi, ml.

94. Divri vo igmali sularda xloridlarin tayini

94.1. Metodun mahiyyati
Metod — suda xloridlerin indiqator kimi difenilkarbazonla
merkurimetrik titirlonmosino asaslanir.

94.2. Avadanlq va reaktivior.

Nitrat tursusu , DUIST 4461-77

Civa-nitrat (FgNO3), sulu mohlul DUIST 4520-68
Difenilkarbazon, etil spirtinda 1%-1i mahlul

Etil spirti rektifikati, DUIST 5952-67

NaCl 0,1 mol/ml, DUIST 6-092549-72

Distilla suyu

Indigator damciladan, DUIST 25336-82

Pipet dasti, DUIST 20292-74

10sm3 tutumlu biret, DUIST 20292-74

konik kolba (200-250), DUIST 20292-74

100,1000 sm &l¢ti kolbalar, DUIST 1770-74
kiilsiiz stizgaclor «ag lent» TS 6-09-1678-77

Olgii silindrlari 50 ve 100ml, DUIST 1770
Laboratoriya qifi 70-90mm diametrli, DUIST 25336-82

VVVVVVVVVVVVVY

94.3. Mahlulun hazirlanmas:

16,7 gram AgNO;s llitr tutumlu 6l¢ii kolbasinda 50ml suda hsll
edib, {izarino 2ml qati nitrat tursusu slave edirlor. AgNO; tam hall
oldugdan sonra mahlulu su ils cizgi xattina ¢atdiraraq tiind rongli
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sliso gqaba bosaldirlar. 1 giinden sonra mshlulun gatiligini tayin edir-
lor.

Bunun iigiin konik kolbaya 100ml natrium xlorid mohlulu
tokiib, lizorina Sml nitrat tursusu, 10 damc: difenilkarbazon slavs
edib, 2 daqigs arzinds sar1 rang itmayan géy-banovsayi rongs kegana
gader AgNOs3 mohlulu ilo titrlayirlor. Anoloji olaraq, 100ml distills
suyunu biitiin reagentlori slave etmoklo AgNO; ilo titrlayirlor.
Mbohlulun diizalis amsahni asagidak diisturla hesablayirlar:

e:L
V2'Vx

V, - NaCl mahlulun hacmi, ml

V, - NaCl-un AgNO; mahlulunun hacmi, mi;

V. - distills suyunun titrlsnmasina sarf olunan AgNO; mahlulunun
hacmi, ml.

94.4. Niimunanin gotiiriilmasi va analizs hazirlig

Su niimunssini tamiz, quru giigo gaba gotiiriib, agzini tixacla
mohkom baglayirlar. Niimunoni konservlegdirmirlor, sutka srzinds
analiz edirlar. Todqiq edilon suyu avvalcadan distills suyunda isla-
dilmus kiilstiz siizgacdon siiziirlor. Filtiratin ilk partiyast (20-30)
atilir.

94.5. Tayinatin gedigi

50-100ml siiziilmiis suyu silindirls kolbaya tokiib, distillo suyu
ilo 100ml-o ¢atdirib, {izorino 5 ml nitrat tursusu, 10 damci difenil-
karbazon slavas edib, sari rong 2 dsqige srzinds itmaysn gdy-ba-
névsayi rango kegsnadgk AgNO3; mshiulu ilo titrlanir. Distilla su-
yunun izarins yuxarada gostorilon ardicilligla reaktivlor slavas edilir
va AgNO:s il titrlonir.
¥V, -V,) - F-355-1000-9

ClI” =
\Y
v, - is¢i moahlulun titrlsnmoasine sarf olunan AgNO,; mahlulun
hacmi, mi;

V, - distilla suyunun titrlanmasina sarf olunan AgNO; mahlulu, mi;
F - NaCl mahlulunun gatihg;
o - AgNO; mahlulunun diizalis amsal;
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35,5 - Cl-un gram ekvivalenti;
|4 - analiza gétiiralan stiziilmiig suyun hacmi, ml.

2.95. Qaz bacasinda qazin hacminin va siiratinin él¢iilmasi

95.1. Usulun mahiyyati.
Bu iisuldan qaz bacasinda qazm siiratini 4 m/san ve daha ¢ox
oldugda 6lgmok tigiin istifads olunur.

95.2. Ol¢ma metodu

Pnevmometrik borucugun vo mikromanometrin kémayi ils tam
Pr vo statik P tozyiqlor arasindak: forqdon ibarst olan gazin
dinamik Pp tazyiqi olgtirlor va gazin siirati bu disturla hesablanur.

1/2gPD M

P
w - qazin qaz bacasindak siirati;
P, -qazin verilmis ndqtads tazyigi, mm su siit.;
g - sarbast diisma tacili (g=9,81 m/san®) ;
pe - isci saraitds gazin sixhgs, kq/sn?.
Qazin dinamik tazyiqi bu diisturla hesablamr:

=

- miktomanometrin skalasindaki géstaricisi, mm,

- mikromanometrin élgii bucagimin meyl bucagindan asil
omsal,

- pnevmametrik borucugun amsal;

- spirtin faktiki sixhgina diizalis amsal

Qo =

o =In
Ye

yy manometrds mayenin sixhg.
¥,  mikromanometr iigiin spirtin sixhigi;

Isci soraitds qazin sixhig1 bu distur ilo tayin edilir:
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p.=0359p £+a7 3)

273 +¢

po - i§¢i garaitds qazin sixhig;

AP - qaz bacasindaki qazin izafi tazyiqi, mm.civ.siit.;
P -atm.tazyigi mm.civa.siit.;

t - gqazin gaz bacasindaki temperaturu,’C.

Isci soraitds qazin sixligini bu diisturla hesablayirlar:

2
Po ! (a mom +—]E—'—n—"~J @

1000{ 22,4 22,4 22,4
m,;, my, m, - qaz qarisigt komponentlorinin mol kiitls giymati,;
a,bk, - gaz komponentlorinin qatthg;
22,4 - normal saraitds mol hacmi

Ogar normal soraitdo ayri-ayri komponentlorin sixliq qiymsti
molumdursa, onda qarisiq asagidak: diisturla hesablmnir:

a-Yo b?oz et You
O = ! 5
° 100 ©)

Tiistii qazlarimin sixhgi havanin sixhfina berabor gotiiriiliir
(po = 1,29 kg/m3).

Moslumdur ki, qaz bacasinin en kasiyinin mixtslif ndqgtslarinda
qazin siirati eyni deyil, onda qaz bacasinin en kasiyi boyunca siiratin
paylanma smsalini avvalcadan tayin etmok lazimdir ki, bu da gaz
bacasinda gazin orta siiratini, ox boyunca siirats olan nisbetindan
ibaratdir.

A =—er (6)

Dayirmi qaz bacasinda siirati tayin etmak iigiin onu sorti olaraq
bir ne¢s konsentrik halqalara béliirlor. Siirati eyni vaxtda qazin en
kasiyi ndqtasinds va ox boyunca tapirlar. Qazbacasinda gazmn siirati
bu diisturla hesablanir.
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1
ay=—(@, +@y +...+a,) 7
n
n - halgalorin say1;
Wy Wy Wy, - bu halgalords qazin siirati, m/san.

Tacritbado hesabr qusaltmaq iigin qaz bacasinda orta siirsti
tayin edorak bu nisbatdan istifads etmok maslohat goriiliir.

)] P
a = xl —xL, 8
@y \ Py
w P
a, = —x2 _x_2_; )
@y \ Py
P, P, - gaz bacasimin en kasiyinin miivafiq noqtalarinda Slgiilmiiy
dinamik tazyiq, mm.su.stitunu;
Py, Py, - qaz bacasimn oxu iizra Slgilmis  dinamik  tozyig,
mm.su.slitunu;
n - Olciilmiis noqtalarin say.

Eyni vaxtda olgmolor zamani eyni omsali pnevmometrik
borudan, eyni tipli mikromanometrdan istifads etmak lazimdir.
Olcmo noqtalorinds dinamik tozyiq bu diisturla hesablanir:

2x—1
D =D (10)
D - dlgma niqtalari olan qaz bacasimn diametri;
x = halganin sira némrasi.

Qaz bacasiun en kosiyinin bolindiyi halgslorin sayi, en kasiyi
boyunca gazin siirstinin paylanmas: xassoesinden asthdir. Siirotin
paylanmasinin simmetrikliyi vo borabarliyi azaldigca hamginin qaz
bacasinin diametri artdigca holgslorin say: artmaldir.

Borunun diametrinin vo halgsnin saymin agagidak: nisbatinds
kifayst godar diizgiin natice almaq olar.
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Cadval 1.1

Borunun 200 | 200-400 | 400-600 | 600-800 | 800-1000 | 1000
diametri,mm

Halganin say1 3 4 5 6 8 10

Qaz bacasmimn daxili divarindan hor hslgenin 6l¢ma négtosina
gadoar olan mesafs agagidaki tonlikls tayin edilir:

L1=2(1— 2""1) (11
2 n
Lz=2[l—1}2x'l) (12)
2 n
Burada:
L - gaz bacastmn daxili divarindan verilon halgalorin sn

yaxin va an uzaq Olgii ndgtasindski masafa;
x - halganin sira nomrasi.

Olgmo négtesine gader olan mosafonin  hesablanmasim
asanlagdirmagq iiciin codval 1.1-dan istifads olunur.

Qaz bacasinda siirot sahasini toyin etdikds, eyni vaxtda qaz
axinnin temperaturu, statik tozyiq, atmosfer tozyiqini dlgiirlar.

Ogoar qaz bacast diizbucagh kosiys malikdirso, gaz bacasinmn
divan paralel xatlorlo béliiniir. Hor diizbucaglinin tarsfi 150-200mm
toskil etmoalidir. Olgmo eyni vaxtda iki ndqtads aparilir: qaz baca-
sinin verilmis kesiyinds vo onun oxunun parakssiyinds. Olgma nog-
tolorin minimal sayi- har istigamotds ii¢diir. Zaman vahidi arzinds
qaz bacasindan kegon qazin miqdar bu diisturla hesablanr:

Vo = 3600w0:F=3600woxF (13)

V - isci saraitda gaz sarfinin hacmi, m*/san;
w, -qazbacasimn markazinds qazin sirati, m/s;
F - qaz bacasimn en kasik sahasi.

Bir ¢ox hallarda qazin hacminin normal goraits gatirmok lazim-
dir.
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V(P +AP)

14
273 +1¢ (14

v, =036

Biitiin gaydalara riayst etdikds dlgii xotast £5% olur.

95.3. Olgma vasitalari:

Pnevmatik borucuq

Mikromanometrlor DUST 11161-84

U-gakilli manometr

Laboratoriya termometrii, DUST 915-73E

Barometr — aneroid, bdlgii qiymati Imm.civa.siit.

Umumi tayinath aerometrlor, DUST 18431-81E

Etil spirti, DUST 18900-72, 0,8095 p= 0,8095 suda mohlul

Rezin borucuq, &5-8mm

VVVVVVYY

95.4. Tayinata hazirliq v> onun apariimast

Qaz bacalarinda qazin siiratini dlgmok tigiin yer segonda asagi-
daki gortlors smol etmak lazimdir.

Ol¢mes miisyyan edilmis qaz aximninda apartlr; élgma igilin yer
gaz bacasimin diizxstt sahossinds segilir. Qaz bacasinin 6lgma tgiin
se¢ilmis sahosinds agilan gapagh 40-50mm uzunluglu metal boruya
stuser qaynaq edirlar. Stuserdon 30-70mm yuxarida diametri 10mm,
uzunlugu 1 metr slvan metal boru qaynaq edirlor. Stuser islamayan
vaxt: bagh olmahdir.

1,6m-dan az diametrli doyirmi qaz bacasmn 2 stuseri gaynaq
edirlor. Diizbucaqli gaz bacasinda stuseri qaz bacasmun divarinin
har hansi bir tarsofine qaynaq edirlor. Spirtin sixhifmi aerometrla
yoxlayirlar. Qaz bacasinin en kasiyi boyunca siiretin paylanma
omsalini tapmagq iigiin sahalari barabar hissalars boliirler.

Pnevmometrik borucugun birini qaz bacasma band edirlar.
Qaynaq edilmis slvan boruya xstkes qoyurlar. Boruda verilmis
darinliyi miisyyan etmok igiin gaz bacasinda xstkesin bolgilarine
uygun isara qoymaq lazimdir. Digsr borucuq qaz bacasinin
moarkazinds dinamik tozyiqi 6lgmok i¢iin qaz bacasina qoyurlar.
Pnevmometrik borucugun uclari gaz axinina dogru yénalmalidir.

Pnevmometrik borucuq rezin slanglh MMN-20 tipli mikro-
manometrls birlagdirilir. Tam toazyiqli slang «+» isarsli mano-
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metrlorin stusering, statik tozyigh slanqi iso «-» isarsli stusers bir-
lagdirirlar.

Sxemin kipliyini yoxlamagq iigiin sistemda 100-250 mm. su. sijtu-
nu tazyiq yaradib, pnevmometrik borucugun olgii desiklorini bag-
layirlar. ©gor sistem hermetikdirsa, mikromanometrds spirt msh-
lulunun tazyiqi enmir.

Pnevmometrik borucugun birini gaz bacasmnin morkazindon 3-
10sm masafads yerlogdirirlor. Digor pnevmometrik borucugu qaz
bacasinin diametri boyunca avvalss yaxin divardan uzaga, sonra iso
oksins hor 6l¢ma noqtssinds saxlayaraq yerini dayisirlor. Olgmani
eyni vaxtda apanirlar. Manometrin gostaricisini jurnala geyd edir-
lar. Qazin ikinci dafa tazyiginin 6lgiilmast bioloji yerina yetirdi. Har
néqtadaki 6lgmslarin naticalari 15%-dan gox forglonmemolidir. Eyni
vaxtda ol¢moni apardiqda qazin temperaturunu va qaz bacasimin
acilmasin 6lgmok lazimdir, atmosfer tozyiqini geyd edirlor. Biitiin
dlgmalarin naticalsrini jurnalda geyd edirlor.

Qaz bacasin olgii sahalorinds pnevmometrik borucugu onun
morkozinda, termometri vo U-gokilli manometri ils uygun yerlos-
dirirlor. Pnevmometrik borucugu mikromanometrls rezin slangla
birlesdirirlar. Cihazin hermetikliyini yoxlayirlar.

Olgmoni 20 daqigs orzinds 3-5 dagigs apanb, noticoni aras-
dirirlar.

95.5. Olema naticalarinin tahlili

Olgmo néqtelorinda qazin dinamik tazyiqini (2) diistur ilo hesab-
layirlar. Qaz bacasinda qazin sixligi normal soraitds (4) diistur ils,
is¢i soraitds 1sa (3) diisturu ils tayin edilir. Dinamik tazyigi 6lgma
nogtolori do 10 distur ilo toyin edirlor. Qaz bacasinda siiratin
paylanma smsali (8)-(9) diisturu ilo hesablanir. Qaz bacasinn mor-
kozindo qazin siirati (1) diisturu ils toyin edilir. Is¢i soraitde qaz
bacasindan kegon gazin hacmi (13) diisturu ilo, normal garaitds (14)
diisturu ilo toyin edilir.

Qaz bacasinda qazin hacmi va siiratini 6lgdiikkde maksimal xata
+10%-dan ¢ox olmamahdir.
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96. Asetilen-azot oksid (N2O) alovundan istifadasi ilo
aliiminiomun, bariumun, beriliumun, molibdenin
va vanadiumun tayini

96.1. Metodun mahiyyati

Bu tipli tayinds cihazda xiisusi kran olmaldir, onu gevirmakls
ndvbas il hava va azot oksidini siiratls (tez) vermoak olar.

Qvvsl parlag-san hava-asetilen alovu almir, sonra kran ¢evi-
rarak havan azot oksidi ilo svaz edirler, alov ¢shrayi-girmizi olma-
Iidir. Bgor bu alinmasa, onda yanacagin axinini els tonzimlayirlar
ki, alovda qirmizi koks omals galsin.

Bu tayinlar {igliin odlugun yarigmnn vzunlugu Ssm olmalidir va
elo diizoldilmolidir ki, onun sathinds alinan kémiir koézinin vaxta-
sir1 (igin har 20 dagigssindsn sonra) gétiirillmesi mimkiin olsun.

96.2. Reaktivlor

Ovvalki bolmads gostarilonlorden bagqa, azot oksidli balon (I)
vo agagida gostarilon reaktivlar tolab olunur.

Natrium xlorid mahlulu. (bariumun tayininda istifads olunur)

250g NaCl distills suyunda hall edirlor va 1000ml gader
durulagdirirlar,

Metallanin_standart mohlullari. 1 litrin torkibinds 1,5ml qat1
HNO; olan distille suyu ilo miixtslif metallarin ehtiyat mohlullarin
uygun durulagdirilmasi ilo qatihgdar1 0,5mkg/l-den 1000mkq/1
gadar olan standart mohlullarin seriyalarmi hazirlayirlar.

96.3. Duzlarin ehtiyat mahlullar:

Aliiminium, 1,000gram metallik aliiminiumu ehtiyatla qizdira-
raq 20ml qat1 HCl-da hall edirlor va distillo suyu ilo 1000ml gedor
durulasdirirlar (1-ci sul).17,5817q KAI(SOs)¢ 12H20O ~nu 200ml
distille suyunda hsll edib, 1,5ml qati HNO3; slavas edirlor va 1000ml
distills suyu ila durulasdirirlar (II Gsul). Har iki mahlulun 1,00ml-in
torkibinds Al migdan 1,00 mqg-dir.

Barjum. 1,7787q BaCl; * 2H,O toxminon 200ml distills suyunda
hall edirler, 1,5ml gati HNO; slava edib 1000 ml-s gadar distille
suyu ilo durulagdinirlar. Alinan mshlulun 1,00ml-de Ba miqdan
1,00mg-dur.
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Berilium. 20,7551q Be(NOs3), toxminsn 200 ml distillo suyunda
hall edirler. 1,5ml gatt HNOs slavs edib 1000 ml-o gader distills
suyu ilo durulagdirirlar. Alinan mshlulun 1 ml-ds Be migdar1 1,00
mgq-dir.

Vanadium. 2,2963qram NHsNO; toxminon 800 ml distilla su-~
yunda hall edirler, 10ml qati HNOs olava edib, 1000 ml-s gader
distillo suyu ilo durulagdirirlar. Alinan mohlulun 1mi-ds vannadiu-
mun miqdan 1,00mq-dir.

Molibden. 0,25qram metallik toz halinda molibdeni soyugda
30ml 10%-li hidrogen peroksidds hall edirlor. Sonra H,O;-nin arti-
g1 dagitmagq iiglin qizdirirlar, soyudurlar ve 250 mi-s qadar distilla
suyu ilo durulasdirirlar. Alinan mshlulun 1,00 ml-de molibdenin
miqdari 1,00mqg-dir.

96.4. Tayinatin gedigi

Azot oksidi ilo iglomak iigiin teyin edilmis cihazin Xisusiy-
yatlorini nazera alaraq, deracali grafikini vo niimunsnin analizini
2.1.2. bolmoada gdsterilen kimi aparirlar.

97. Damirin, kadmiumun, kalsiumun, kobaltin, magneziumun,
manqamn, misin, nikelin, qurgusunun, giimiisiin, xromun va sinkin
birbasa tayini

97.1. Metodun mahiyyati

Bir-bir adlari sayilan metallarin birbasa toyini onlarin qatilig:
100 mkq/£ -dan gox olmadigda miimkiindiir.

Duru mohlullar1 analiz etmok lazim olduqda, ¢ox hallarda
nitrat turgusu ils tursulagdirmasindan sonra mohlulun buxarlan-
mast kifayystdir, lakin ¢ox duru mshlullarin analizinds ya da ta-
yinin hessasliginin yiiksoaldilmasinin zsrurasti olduqda, svvalcadan
ekstraksiya ilo metallarin ayrilmasi moslohot goriiliir.

Cirkab sularin analizinds ¢ox vaxt niimunsnin durulasmasi
tolab olunur.

97.2. Reaktivlor
Yanacaq gazlar — asetilen, propan, hidrogen. Reduktorlarla
tahciz olunmusg satilma balonlardan istifads etmoak olar.
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Hava. Filtirdon kegirmokla va qurutmagla konar maddalordsn
ayrimalidir.

Deionizasiya olunmug distills suyu. Biitiin reaktivlerin vo
daracalonmis standart mahlullanin hazirlanmasinda ve niimunani
durulagdirdiqda ondan istifads olunur.

Xlorid tursusu, gat1.

Mohiujlann standart mohiullar). 1 litmin torkibinda 1,5ml qat1
HNO; olan distillo suyu ilo miixtelif metallarin duzlarinin ehtiyat
mohlullarm uygun durulagmasi ile qatihighrt 5 mkq/l-den 1000
mkq/l-o gadar olan standart mohlullarin seriyalar: hazirlanir.

Duzlarin ehtivat mahluliar;.

Doamir. 1,000q domir moftili 50 ml durulagdirilomg (1:1) HNO;-
do holl edirlor vo distillo suyu ilo 1000ml-s gader durulasdirirlar.
Alinan moahlulun 1,00ml-in torkibinds Fe migdari 1,00mq-dir.

Kadmijum. 1,000g metallik kadmiumu durulagdiriimg (1:1)
HCI ~run mineral hacminds hall edirlor va distille suyu ilo 1000ml-o
gadar durulagdirirlar, alinan mohlulun 1,00 ml-in tsrkibinde Cd
miqdarn 1,00mg-dir.

Kalsium. 2,4973 kolbaya yerlosdirib, tizerinoe 50ml distillo suyu
slava edirlor va tam holl olana kimi damci-damea gati HNOs-in
minimal hocmini daxil edirler (toxminan cami 10ml). 1000ml-s qodor
distilla suyu ilo durulagdirirlar, alinan mshlulun 1,00mi-in terkibin-
da Ca miqdan 1,00mqg-dur.

Kobalt. 1,4072gram Co20; 20 ml gaynar HNO; hall edib,
soyudurlar ve 1000m!-o godar distillo suyu ila durulagdirirlar, alinan
mahlulun {,00ml-in torkibinds Co migdan 1,00mg-dir.

Magnezium. 10,1407qram MgSO4*7H>O 200ml distills suyunda
hoall edirlor, 1,5ml gat1 HNOs slave edirlor vo 1000ml-s gader distills
suyu ilo durulagdirirlar, alinan mohlulun 1,00ml-in terkibindo Mg
miqdan 1,00mqg-dir.

Mangan. 1,3882gram MnSO4*5H>O toxminsn 200ml distills
suyunda holl edirler, 1,5m] qati HNO; slave edirlor vo 1000ml-o
qader distillo suyu ilo durulagdirirlar, alinan mohlulun 1,00ml-in
torkibinde Mn migdan 1,00mq-dir.

Mis. 1,000q metallik misi 15ml durulasdirilmis (1:1) HNO;-ds
hall edib, 1000ml-o gadsr distills suyu ilo durulagdirirlar, alinan
moahlulun 1,00ml-in terkibinds Cu migdar 1 1,00mqg-dir.

Nikel.4,9540qram Ni(NOs); toxminan 200ml distills suyunda
hall edirler, 1,5ml gati HNOs slava edirlor vo 1000mli-o gadar distille
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suyu ilo durulasdinirlar, alinan mshlulun 1,00ml-in torkibinds Ni
miqdan 1,00g-dir.

Qurgusun. 1,5985gram Pb(NO3), texminsn 200ml distille
suyunda holl edirlor.1,5m! gat1i HNO; slava edirlor ve 1000ml-2
gadar distills suyu ils durulagdirirlar, alinan mehlulun 1,00ml-in
torkibinde Pb miqdari 1,00mg-dir.

Giimiig. 1,5748qram AgNO; distillo suyunda hall edirlor, 1,5ml
qati HNO; olave edirlor va 1000ml-o godar distilla suyu ile
durulagdirirlar, alinan mohlulun 1,00ml-in terkibinds Ag miqdari
1,00mgq-dir.

Xrom. 2,8289q K»Cr,07200ml distills suyunda hall edirlar,
1,5ml qati HNO; alavs edirlor vo 1000ml-s qadar distilla suyu ils
durulagdirirlar, alinan mohlulun 1,00ml-in terkibinds Cr miqdan
1,00mqg-dur.

Sink. 1,000q metallik sinki 20ml durulagdiriimis (1:1) HCl-da
hall edirlar va 1000ml-o qadar distilla suyu ils durulasdiririar, alinan
mohlulun Iml-in tarkibinds Zn miqdar1 1,00mq-dir.

Magqgneziumun va kalsiumun tayininds lantan duzunun mshlulu
talab olunur, damirin va manqamn tayininds iss kalsium xloridin
mahlulu.

Lantan duzunun mohlulu. 58,65qram lantan oksidi 250ml gat1
HCl-da hall edirlor, tam holl olunana gadar tursunu yavas-yavas
tokiirlor va distilla suyu ila 1000ml-s qadar durulagdirirlar.

Kalsium xlorid mshlulu. 0,630gram CaCOQOs; 10ml gati HCl-da
hall edirlor. 200ml distills suyu slava edirlar vo lazim olsa hall olmasi
iigtin quzdirirlar. Soyuduqdan sonra 1000ml-a gadar distille suyu ils
durulagdiririar,

97.3. Tayinatin gedisi

Atomlu-absorbsionlu spektrofotometriya (AAS) cihazlari tali-
mata va onlarda 1§ metodikasina géra farglanirlor, bunun iigiin do
cihaza olavs olunan talimata daqiq riayst etmok lazimdir.

Talob olunan elementin miayyanliyi iigiin tayin edilmis i¢1 bos
katod lampasni taxirlar va elementin miiayyani {iglin gostarilen dal-
ga uzunluguna qoyurlar. Texmini gostericilara yaxin sahado nisbot-
lari dlgarak yanacaq gazin vo oksidlagdirici gazin optimal ( on mii-
nasib) nisbetlorini tayin edirlor va yoxlayici tacriibsnin minimal
udulmasi ils tayin olunan elementin maksimal udulmasinin nisbatini
qeyd edirlar.
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Niimunsnin vurulmas: andan tarazliq vaziyyati alinana goder
kegon vaxti tayin edirlar. Yarigin (selin) optimal eninini tapirlar,
oldugu saquli istigamstda yerini doyigarak standart mahlulun mak-
simal absorbsiyasini aydinlagdirmagla, odlugun iistiindeki optik
oxun optimal hiindiirliyiinii toyin edirlor. Daracali qrafikini qurmaq
i¢lin odlugun alovuna toyin olunan elementin miqdari minimal
olan mohluldan baslayaraq, névbs ils standart mohlullar daxil edir-
lor. Analiz olunan mohlulda gézlenilan gatihglarina yaxin standart
mohlulu daxil etmokls, dord qatiigdan az olmayaraq mshlullan
odlugun alovuna daxil edirlar. Har 6l¢iini iki dsfaden az olmayaraq
aparirlar va qrafiki qurduqda orta giymoti gotiiriirlar.

Domir ve manganm toyininds doracslonmis standart msh-
lullarin (sonra da analiz olunan mshlulun) 100ml-ns 25m] kalsium
duzunun mohlulunu olave edirlor, magnezium vo kalsiumun tayi-
ninds isa 100m! mohlula 25ml lantan duzunun moshlulunu slavs
edirlor.

Cihazi avvalcadan 1 litrds 1,5ml qati HNO; olan deinozasiya
olunmus distills suyu ile yuyurlar va sonra analiz olunan mehlulun
absorbsiyasini standart moahlullarin absorbsiyasi kimi olgiirlar.

AAS metodu ila metallarin toyinin gortlori.

Cadval 1.
— g, =) : , o oy
5| 58] §o | By lw|eB| 74 &8
] z;lp-a g o] b v O =] = g < =8
= < E 8§ Y g -2 g < g 87 A H
Q > o = - o=
Ag | 3281 | asctiien | hava | Hg | 2537 | Alovsw
& ’ 8 ' | AAS
azot
Al | 309,3 asetilen oksidi | Mg | 2852 | asetilen | hava
-(N20)
As | 193,7 { hidrogen havata Mn | 279,5 | asetilen | hava
rqon
azot
azot oksid
Ba | 553,6 | asetilen oksidi | Mo | 313,3 | asetilen 1
(N:20) N0
)

Be | 2349 asetilen eyni Ni 232,0 | asctilen | hava




Ca | 422,7 | asetilen hava Pb | 2833 | asetilen | hava

hava

. . +

Cd { 228,8 | asetilen hava Se 196,0 | hidrogen arqo

n

azot

oksid

Co | 240,7 asetilen hava ' 318,4 | asetilen i

N20

)

Cr | 3579 | asetilen hava Zn | 2139 | asetilen | hava
Cu | 3247 asetilen hava
Fe | 2483 | asetilen hava

Toyinin naticslorinin hesabati fotometrik tayininin hesabati ila
eynidir.

98. Niimunada gatiliglar1 ¢ox az olan metallarin tayini

Cirkab sularin analizinds sksor hallarda 2.1.2. va 2.1.3. bélma-
lorinds tosvir olunmus metodlar kifayat qader hssas olurlar, lakin
harden olduqca az qatiligda metallari (qurgusun, kadmium) tayin
etmok [azim olur.

O zaman analiz olunan mohlulu avvslcaden qatilagdirmaq
lazimdir. Bunu ¢ox iisullarla etmak olar.

Bu isullardan asagidakilar var:

1. Nitrat tursusu ilo tursulagdirildigdan sonra mshlulun bu-
xarlanmasi on sado va ¢ox vaxt aparimayan effektiv iisuldur.Bu
tisulla 10-20 dafadon gox asanligla gatilagdirmaq olar. Analiz olu-
nan suda buxarlanma zamam ¢okiintii veran kanar duzlarin yiikssk
miqdarda olmasi, ¢stinliklor téradir. Metasilikat tursusu va silikat-
lar ¢6ks biler.

2. Ekstraksiya yolu ila gatilagma, naticodo metallari onlarin
daxili kompleks birlesmolarine kegirirlor va sonra onlari uygun ge-
lan iizvi halledici ilo ¢ixardirlar. Ekstrakti aymrirlar va analiz edirler.
Cox vaxt bir metalli yox, metallarin qrupunu ¢ixarirlar.

Asagida gdsterilon kompleks omalogatirici-ekstagent ciitlikla-
rindon istifade olunur: natrium dietilditiokarbaminat + xloroform;
ammonium pirrolidinditiokarbaminat+ metilizobutilketon; 8 hidro-
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ksixinolin + metilizobutil keton;ditizon+xloroform; dietilditiokar-
baminat + 8-hidroksixinolin+ xloroform, ammonium pirrolidindi-
tiokarbaminat + ditizon + xloroform; hidroksixinolin + ditizon +
tsikloheksanon; ammonium N - tetrametilenditiokarbamat + me-
tilizobutilketon vas.

Alinan ekstraktm sonraki islomasi miixtadif {isullarla ola bilar:

a) bir dofali ekstraksiya apardiqdan sonra ekstraktin bilavasits
odlugun alovuna daxil edilmasi.

b)dafalorls ekstraksiya, halledicini quruyana qader qovulmasi,
¢okiintiiniin hidrogen xloridin miioyysn miqdarinda hsll olunmasi
va alian mshlulun odluga daxil olunmas:.

v)eyni ils, lakin ¢okiintiiniin kézardilmesi ila.

q)kompleks birlogmolarin ekstrogentden tursulu su mshluluna
ekstraksiyasi vo alinan sulu mohlulun odluga daxil edilmasi.

3. Cokmo ilo qatilagdirma. Torkibinds gox az qatiiqda olan
metallarin toyininde ekstraksiya avazina lizvi kollektorlarla birgs
¢bkmadan istifads olunmasi moagsads uygundur. Onda analiz {iglin
¢irkab suyun boyiik hacmini gétiirmak olar.

Alinan ¢ékiintiini ya kiillogdirib tursuda hall edirlor, ya da ki,
¢okiintinii hall eds bilon hslledicinin az migdarinda holl edirler vs
alinan mshlulu odluga daxil edirlor. Belo qatilagma niimunasi kimi
a-nitrozo —B-nafolun istifadesi ilo birgagokmoni géstarmok olar.

99. Alovsuz metolda civenin tayini

Bu metod ona ssaslanmir ki, giicli reduksiyaedicinin [qalay (II)
xlorid, hidrozin va s.] tasirindan cive mohlulunda elementar hala
gador reduksiya olunur. Sonra onu hava ilo iiflirib ¢ixartmaq va
qaz halinda adi temperaturda atom absorbsiyasim 6lgmok olar.
Olgiinii xiisusi cihazda A=253,7nm-ds aparirlar. Metodun hassashg
boyiikdiir-0,2-den  10mkg/f qodor. Metoddan tobii sularm
analizinda istifada olunur.

100. Alovlu-emissiya spektrometriya

[alovlu fotometriya, alovun fotometriyasi]

Atom-emissiya spektrometriyada analiz metodlarina osasen
atomlarin hoyoscanlandirilmasinin  tisuluna gora farqlondirirlor.
Alovun temperaturu nisbston asagidir va bu metodu ssasen
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atomlar1 asan hoyacanlanan litium, natrium, kaltum vs stron-
siumun tayininda istifada edirlor.

100.1.Metodun mahiyyati

Tedqiq olunan mahlulu aerozol halinda qaz qansigi (hava-
propan, hava-asetilen) ils isloyon odlugun alovuna daxil edirlor. Ha-
vanin ve yanacaq qazinin tazyiqlori sabit saxlanir. Alovda metallarin
atomlar1 hayacanlanirlar va hayacanli haldan normal hala ke¢dikda
misyyen dalga uzunlugunda isiq buraxirlar (sagirlar). Emissiya
spektorundan monoxromatorla (sads cihazlarda isiq filtirlarls) tayin
olunan metallarin xarakterik xatlori ayrilir. Natriumu tayin etmok
iglin  A=589nm, kalium {g¢iin A=768nm, littumun A=671nm,
stronsium A=460,7nm. Bu xatlorin intensivliyine géra niimunads toyin
olunan elementlorin gatiliglarina gére mithakims yiirtdiirler, bunun
iiclinds bu metallarm duzlarinin standart mohlullarna gore daracali
grafikleri qururlar.Toyinin hassashigi ¢ox yiiksakdir (0,Img/t az),
metodun nisbi xatas1 gox azdir.

100.2. Mane olan maddaslor

Ca : Na va Ca : K nisbati 10-dan ¢ox oldugda kalsiumun
toyinina mane olur.

Na : K > 5 nisbotinds kaliumun toyinine natrium mane olur ve
oksina K : Na > 5 nisbatinds natrium tayinina kalium mane olur.
Mane olan tasirleri aradan qaldirmaq iigiin bir nega lisul var:

1)Mane olan elementin (Na tayinindo K, K tayininds Na, galovi
metallarin toyininds Ca) miqdarini toyin olunan elementin mig-
darindan avvel tapirlar ve dorscali grafikini qurdugda standart
mohlullara mane olan elementlorin uygun migdarlarini slava edirler.

2) 50ml analiz olunan standart mohluluna Sml spektroskopik
bufer mahlulu [50q CrCl vo 250q AI(INO;)3*9H,O 1 litrda] daxil
edirlor;

3) Ca, Ba vo Sr mane tosirlorini konarlasdirmaq iigiin 50ml
moahlulu Sml Na;SO4(5g/8) va Na2C03 (10g/£) qarisiglarin mohlu-
lunu slavs edirlsr;

4) analiz olunan mohlula tayin olunan ionu malum miqdarint
daxil etmoak olar va bu slavs ilo mshlulun emissiyasini tayin edilir.
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Ogor milligram bu iondan daxil olunubsa vs analiz olunan
mohlulun slavs ilo va slavesiz emisiyalar: I va Iy+a barabordir, onda
niimunads tayin olunan metalin migdar (X) olacaq:

X: ix+ix+a

Uzvi maddslorin ¢oxu yiiksok temperaturda pulverizatorun
disklorini baglayaraq manegilik toradirlor.

100.3. Reaktiviar

Osas standart mohiullari.

Natrium xlorid. 2,5421qram 105°C qurudulmus k.t. NaCl
distills suyunda hall edirlor vo 1000ml gader su ile durulagdirirlar.
Bu mohlulun 1,00mi-ds Na migdar 1,00 mg-dir.

Kalium xlorid. 1,9068qram 105°C qurudulmug k.t. KCI distille
suyunda hall edib, 1000ml-> godsr su ils durulagdinrlar. Bu
moahlulun 1,00ml-in torkibinds kaliumun migdar 1,00mqg-dir.

Littnm_xlorid. 6,1077gram 105°C qurudulmus LiCl distills
suyunda hall edib, 1000ml-a godor distilla suyu ila durulagdiririar.
Bu mchlulun 1,00mi-do litiumun miqdar: 1,00mg-dir. Duzun
hidroskoplugu ¢ox olduguna goérs quruduqdan sonra duzu tez
¢okmak lazamdur.

Stronsium xlorid. 3,0429qgram k.t. SrCl,*6H,0 distille suyunda
holl edirlor va 1000ml-o godsr su ilo durulagdiririar.Stronsium
karbonatdanda istifads etmok olar. 500ml hocmli konusvari
kolbaya 1,6849gram SrCO; yerlagdirilir.

1f vasitasi ilo kigik porsiyalarla duz tam holl olunana qadar
durulagdiriimig (1:1) HCI olavs edirlor. Sonra 200ml distille suyu
tokiib CO, konarlasdirmaq fdiglin bir ne¢o daqiqs qaynadirlar,
soyudurlar, bir ne¢a dameci metil qirmiz1 indigatorunu olave edib
damci-damecr 3N NH4OH mohlulu ya durulagdiriimig (1:1) HCl
indiqatorun rangi dayisons qoder slave edirlor. Sonra mohlulu
miqdarca (daqiq) 1000ml hacmli 6lgli kolbasina kegirib, hacmi
distills suyu ilo cizgiys qoder gatdirirlar. Bu ya basqa yolla alinan
mohlulun 1,00mi tarkibinds stronsiumun migdan 1,00mg-dtr.
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isci standart mshlullari. Osas standart mahlullardan 10, 20, 30,
40, 50 mg/f qatihgh ig¢i standart mohlullarini hazirlayiriar.

100.4.Tayinatin gedisi

Ovval cihazi igo hazirlayirlar. Bunun ii¢iin hava vs qaz axinin
ela tonzimloyirlor ki, alov boyiik, sakit va rongsiz olsun. Alovun orta
hissasi odlugun yarigimin saviyyssinde olmalidir. Sonra kapilyar
borunun agiq ucunu distilla suyu olan stokana salirlar va cihazin
gostaricisini sifira gatirirlor. Distillo suyu ilo stekanin avazine mini-
mal qatihqdan baglayaraq bu vo digar metallarin duzlarinin stan-
dart mshlullan ilo stokanlar qoyaraq, dsracali grafikini qurmaq
liglin gostaricilor alirlar. Talob olunan dalga uzunlugunda hor bir
metal ligiin grafik qururlar. Mane olan tasirlor olduqda standart
moahlullan yuxarida gostarilan korreksiya slavalori daxil edirlar.

Har bir niimunsnin analizindan sonra pulverizatoru eyni niimu-
nenin ki¢ik miqdarlan ila yuyurlar.

101. Membran filtirdon siizmaklo tayin etms

101.1.Cihazlar.

Siizmok iiclin cihaz. Membran filtirden siiziilmak iigiin gox sayl
miixtalif cihazlar var ki, bunlardan da Olixov cihazi gox slveriglidir.
Bu cihaz har bir laboratoriyada asan yigila bilor. Siige boru 6z yuva-
ciginda moéhkam borkidilib (masalon, aridilmis kiikiirdiin komayi
ilo). Olixov cihazindan basqa, siisa boru avazins metal borulu Zeyts
cihazindan istifads etmok olar.

Ne6-li membran filtirlori, ilkin filtirlor. Masamslards olan
havani kenarlagdirmagq iigiin filtirlari 5-10 daqgige distills suyunda
gaynadirlar. Qaynamam 2-3 daofs aparirlar vo hor deofs suyu
bosaldaraq, tezs su ila avaz edirlar, sonra filtirlori 60°C-ds 1 saat
miiddatinds quruducu dolabda qurudurlar.

101.2.Tayinatin gedigi.

Qabadispers qangsiglarin miqdann 60°C-ds quruducu dolabda
qurudulmus, karandasla nisanlanmss, torazids ¢okilmis, hazirlanmus
membran filtiri siizmak Ugiin istifado olunan cihaza yerlosdirirlor.
Filtirdon tadqiq olunan suyun 100-500ml- ni siiziirlor (suyun hocmi
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gabdaki dispers garisiglarin miqdarindan asiidir). Ogor filtirat
yetarinca soffaf deyilss, onda onu yenidon filtirden siiziirlar. Cihaz-
da lazim olunan vakuumu su sirnaqh vo ya yag nasoslarin kémayi
ils yaradirlar. Cihazin divarina yapigmis ¢okiintlind filtiratla mem-
bran filtirini yuyurlar. Filtirdoki ¢okiintiiniin distille suyu ils yuyul-
masina yol verilmir. Siizms qurtardigdan sonra ¢okiintii ile filtiri
birgs avvalcs havada, sonra 60°C-ds 1 saat quruducu dolabda quru-
dub, ¢okirlar.

101.3.Hesabat.
Qabadispers qarigiqlarin miqdariu (X) mq/l asagidaki formula
kimi hesablayrlar.

X= [(a-b) -1000}/V
burada:
a - ¢okintii ila membran filtirin kiitlasi, mg,
b - ¢okiintiisiiz membran filtirin kiitlasi, mq;
V - analiz olunan cirkab suyun siiziilmiis hacmi, ml.

101.4. Kizardikdan sonra galhiq
Kozordikdan sonra, gabadispers qarsiglarin migdarim tayin
etmoak iglin, ¢akilmis membran filtiri masa va ya pinsetlo gotiiriib,
kézardilmis vo ¢okilmis ¢ini puta iizerinds gox ehtiyatla yandirirlar.
Kiilii 5-20 daqgiqs hamin putada kézardirlor.

101.5. Hesabat
K6zardilmis qabadispers qarisiglarin miqdarim mg/f asagidaki
disturla hesablanir.
X=[(C-d) « 1000}V

burada:
C  -kiitls il> birlikds ¢ini putamin kiitlssi, mq,
d - bog putamn kiitlasi, mq;
V- analiz olunan suyun siiziilmiis hacmi, mt.

Bos membran filtirini kézordikds alman kiiliin migdar ciizi
oldugundan, onu nazars almayiriar.
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102. Suyun asas xassalari vo onlann tayini

102.1. Hidrogen ionlarimin qatilif

Hidrogen ionlarimn gatiiglarint pH-in miqgdan ilo gostarirlar.
Cirkab sularinda pH-1 siigo elektroddan istifado etmokls elektro-
metrik iisulu ilo toyin edirlor. Usul ona ssaslanur ki, pH bir élgii va-
hidins dayisdikds siigs elektrodun potensiah 250C-do 59,1mV, 20°C-
ds 58, 1mV dayigsir.

pH-1 dlgmoak iigiin xisusi cihazlar, pH metrlor istehsal olunur
(masalon. LP-5,MT-58,LPU-01 vo saira.). Bu cihazlara, onlarin
totbiq edilmosine aid, tslimatlar slave olunur. Bu cihazlarn siise
elektrodlari, pH-in miisyysn giymastlori olan bufer mahlullara dares-
colonirlor.

Bir haldaki elektrodun potensiali ilo va onunla élgiilon mohlu-
lun pH-1 arasmda xotti asilliq olur va dsracslonms dgiin iki bufer
moahlulu kifayyst olardi. Lakin hardsn xstti asilligdan konara ¢ix-
malar olur, buna gérads yaxsi olar ki, analiz olunan ¢irkab suyun
pH-n1 ona yaxin olan bufer mshlulunun pH-1 ils tutugdurulsun.

Buna goérads agagida bir nega pH-lart miixtalif olan bufer moh-
lullarinin hazirlanma tsullar vertlib.

Bufer mshlulu. 200C-do pH=1,68. 12,710gram kalium hidrok-
salati KH3(Cy04)222H,O a.u.t. tozo gaynadilmis va soyudulmus
distilla suyunda hall edirlor va 200C-da hocmi 1litrs gatdirirlar.

Bufer mohlulu. 209C-ds pH=4,00 (25°C-ds pH=4,01).
10,211gram 110°C-ds qurudulmus kalium hidroftalatt KHCsH4O4
a.u.t. tozas qaynadilmis va soyudulmus distillo suyunda hall edirlar
va 200C-da hacmi 1litrs ¢atdirirlar.

Bufer mohlulu. 20°C pH=6,88 (25°C-da pH=6,86). 3,40 qram
avvalcadan 110-1300C qurudulmus susuz kalium dihidrofosfatt
KH,PO4 vo 3,55 qram susuz natrium dihidrofosfat: Na,HPOQ4 tazs
qaynadilmig va soyudulmus distillo suyunda hall edirlor va 200C-da
hocmi 1 litrs ¢atdirirlar.

Bufer mohlulu. 20°C-do pH=9,23 (25°C-de pH=9,18).
3,814gram, uzun miiddst natrium bromidin yayilmus kristallan
tizorinds saxlamilmuy a.ii.t. NazBsO7°10H,O-nu tozs qaynadimus va
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soyudulmus distillo suyunda hall edirlor ve 20°C-ds hacmi 1 litra
catdirirlar.

Bufer mohiulu. 20°C-ds pH=11,01 iki mshlul hazirlayirlar.

1. 12,36 gram borat tursusunu H3;BO; tozo gaynadilmis vs
soyudulmus distillo suyunda holl edirlor, 100ml 1n natrium
galavisini slava edirlar va hacmi 1litrs ¢atdirirlar.

2. 0,1n natrium galovisinin NaOH mshlulunu hazirlayirlar.

Sonra 1-ci mohluldan 501ml-ni, 2-ci mohlulun 499ml ild
garigdiririar.

Bufer mohlullarini polietilen va ya «pireks» tipli siigo qablarinda
saxlayirlar. Cirkab sularin pH-m1 tayin etdikdo, istifads olunan pH-
metrin har iki elektrodunun tomizliyino xiisusi diggst yetirmok
lazimdir, ¢iinki ¢irkab sularmn tarkibindo, elektrodlar1 qaysaqla orts
bilon piylsr, vaglar, neftmohsullar1 vo bagqa maddsler olur. Elek-
trodlar efirls isladilmis nazik yumsaq parga ils silirlor vo ya sintetik
yuyucu maddalarls yudugdan sonra bir negs dofs distille suyu ilo
yuyurlar va her yumadan sonra yuyucu maddoni tomizlomak tgiin
parga ilo silirlor.Elektrodun regenrasiyasi lazim oldugda onu 2 saat
2%-1i xlorid tursusu mshlulunda saxlayirlar vs sonra diggatle
distills suyu ilo yuyurlar. Is vaxtinda kenar elektrodu distills
suyunda saxlayirlar.

102.2.Qabadispersli  qatisiglar  (asilgan  maddalor), qurn va
kozardilmis

Cirkab sularin torkibinds adi hall olunmus maddaslsrdan basqa
miixtahif doracads dispersli kalloid hollolunmus vs suspenziya
(asi1lqan) halinda hissaciklar olur.

Tadqiq olunan suyun xarici gérniisiine gors dispers daracs-
sindon bazi malumatlar alde etmak olar (olduqca taqribi) vo onlari
bu sézlorls xarakterizo etmok olar: «bulamgq su», «suyun torkibinde
gaba asilganlar méveud olur», «su opalesasiya edir».

Kegon isiqda soffaf, oks etdirilmis isiqda ise bulaniq olan suyu
opalesasiya edon su adlandirirlar; kegan isigda soffaf olmayan ve
asilgan hissaciklori adi gozlo segmamak va 5-6 saat arzinds asilgan
maddaler mohluldan ayrilmayan su bulaniq adlandirdir. Adi gozlo
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hissaciklor ayird olduqda va 5-6 saatdan sonra mashluldan ayri-
digda suyu qgabaasilgan torkibli adlandirirlar.

Isarslorin adina «zoif», «goriinan», «gox» va saira alavalor
etmoak tovsiyys olunur.

Asilgan hissalarin va ya ¢okiintiiniin rongi ve suyun iizorinds go-
riinon nazik tobags do geyd olunmalidir. Qatisiglar: tayin etmok
iiciin miixtolif masamsli materiallardan - membran filtirdan, siss,
kvars va ¢ini filtr 16vhaciklardan, suyu siizarsk onlar ayirirlar. Filtr
kagiz1 hidroskopik olduguna gors kagz filtirinden istifads olunmas:
maslohat gorilmiir.Gostorilon materiallarin mosamolorinin 6lgiilori
miixtalif oldugundan, eyni suda gabadispers qatisiglarm tayini
(miixtalif filtirlordon istifads etdikd a) miixtalif naticalar verir va
«qabadispers qatisiglarin migdarm»nin anlayisi geyri- miisyyan olur.

Buna goérs ds analiz naticalarinin qeydiyyatinda siiziilmada isti-
fads olunan filtr materiah gostorilmoalidir.Asagida miixtalif filtirler-
dan kegon hissaciklorin an boyiik 6lgiilari gostarilib.

Stigs filtr I6vhociyi:membran filtirlor:

)\ — T T D < § P— 0,3
) — VT 1 D N N — 0,5
)3 717 1) BRS¢ WAU— 0,7
C— 5-10 N4 0,9
S A 12
[ 3.5

Asilgan maddolari sn asash (¢ox) membran filtirlon1 ayinrlar.Bu
filtirlor higroskopik deyillor vo onlardan siiziilmasi siiratle gedir.Az
miqgdarda qgabadispers qatisiglar oldugda membran (filtirlardon
istifads olunur.

102.3. Siizgac putasindan siizaraok tayin olunmasi

Siizmok iigiin 4Ne-li siiga va kvars silizgoc putalarindan va dibi
mosamali olan ¢ini putalardan istifads olunur. Siizgac siise putadan
o vaxt istifads olunur ki, ¢irkab sularindaki gabadispers garisig-
larmin tayini 100-105°C qurudulub gokmokls mshdudlagir. Ogar
sonra bu qarisiglarin kozardildikdan sonra qaliginin kiitlesinin tayin
etmak lazim olduqda, kvars ve ya ¢ini putalardan istifads olunur.
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Toayindan avval siizgac putani (siss, kvars va ya ¢ini) digqgatle
distillo  suyu ilo yuyurlar, 100-105°C-do 1 saat qurudurlar,
eksikatorda soyndub g¢okirlar. Sonra putani rezin tixacm va ya rezin
muftanm vasitasi ilo su sirnagh nasosa qosulmus Bunxen kolbas: ila
birlssdirirlar.

102.4.Tayinatin gedisi. Qabadispers qarisiglarin migdar:

Kicik vakuumda putadan 100-500ml (gabadispers qarisiqlarnn
migdarindan asili olaraq) tadqig olunan ¢irkab suyunu siiziirler.
Qaba yapismus hissaciklari filtiratla hamin putaya yuyurlar.

Siizmoni qurtardiqdan sonra putanm divarinn xaricini digqetls
qurudaraq 2 saat 100-105°C-ds qurudurlar vs soyuduldugdan sonra
gakirlar.

Qurutmam sabit ¢akiys golono kimi davam etdirirlor. Qa-
badispers qarwsiqlarin  miqdarini  svvaldo gostorilon  disturla
hesablayirlar.

Kozardikdan sonra qaliq. Stiziilmis qabadispers qarisiglar: ilo
¢ini vo ya kvars putasi 600°C-da 10-15 daqigs mufel sobasinda
kozordirlor. K6zordmadan sonra gabigin migdarini avvalki bolmoda
gostarilon diisturla hesablayirlar.

103. Suyun keyfiyyatinin com gostaricilori

103.1.Suyun rangi

Suyun rongini spekrofotometrik kegan igiginin miixtalif dalga
uzunluglarinda suyun optiki sixligmmin 6lgiilmasi 1o tayin edilmasi
tévsiyys olunur.

Rangin tayininds niimuneni gablagdirirlar. Niimuneni gotiir-
diikdan 2 saat sonra tayini aparirlar.

Cadyal 1
Spektrin dalga uzunlugu vo uygun ranglames
Udulan igigin dalga Siialanmanin udulma | Mbohlulun slavas

uzunlugu(tagriban), HM rongi (gdriinan) rongi
400-450 bonovsayi san-yasi
450-480 g0y sarl
480-490 yasil-goy naringi
490-500 goy-yasi qIrmiz;
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500-560 Yagul al-qurmmzy
560-575 sarl-yasil banévsayi
575-590 sarl goy
590-605 naringi yasu-géy
605-730 QIrImiz g0y-yasil
730-760 al-qirmuza Yasil

Filtiratin birinci porstyalarini konara ataraq tadgiq olunan su-
yu siiziirlor. 10sm eni olan gatin (layin) optiki sixhgini Slgiirlar,
cihazin ikinci kiivetine distills suyu doldururlar.Su ilo maksimal
udulan isiq dalgasmin uzunlugu onun rangini xarakterizs edir.9gor
ahnan ayrido bir nego pik varsa, onda onlara uygun olan dalga
uzunluglar: geyd olunmalhdir.

Nozors almaq lazsmdir ki, mohtulun gériinen rangi daimi siia-
lanmanm udulan rongina slava olunandir (cadval 1). Udulmanin
maksimuma yaxin olan dalga uzunlugunda tedqiq olunan suyun
optiki sixligmin qiymoti, onun ranginin intensivliyinin olgiisiidiir.

Isiq spektrinin ensiz zolaqlarini kegiran isiq filtirlorinin migdar:
kifayyat qadar olduqda, spekrofotometr fotometrls (Pulfrix tipli
cihaz) vo ya elektrofotokolorimetrls avaz oluna bilar.

Cihazlar olmadig1 halda ¢irkab suyun rongi vizual tadqiq et-
moaklo tayin olunur; agig-sari,al-qurmizi va s. Cirkab sulan hovuza
buraxildigda, hovuzdan su ils ¢irkab suyun qangsiglarn 10sm gahn-
ligh gatin rangsiz olunmasi taleb olunur. Cirkab sularin durulagma
daracoesinin toyininin praktiki ohomiyysti vardir.Bunun ucu kagiz
varaqosine rangsiz siizgacdsn hazirlanmug ii¢ silindr yerlagdirirlar
(920-25mm). Birincisins tadqiq olunan ¢irkab suyunu tékiirlar (qatin
hiindiirliityii 10sm), iiglinciiys-eyni miqdarda distills suyu; ikinci
silindrs isa eyni hacmda durulasdiriimis ¢irkab suyunu alavs edirloar.

Ikinci vs iigiincii silindirlors yuxaridan baxaraq kagiz eyni ag
rangds gdriinens gadar, har dafs durulagma doaracssini (1:1, 1:2, 1:3
va s.) artinirlar. Rongin itmosine gors lazimi durulagmanin tapil-
masi, rongd géra suda buraxila bilsn haddleri toyin olunmus biitiin
maddolorin migdarinm tayin edilms zaruratini aradan qaldirir.

103.2.Suyun qoxusu

Qoxunun keyfiyyst toyinini ham otaq temperaturunda, hom dos
saat siigosi ilo Ortiilmiis kolbada 60°C godsr qizdirdigda tayin
edirlor. Bu tayinin naticasini tasviri ifads edirlsr; xlorlu-azad xlorun
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doldururlar.Su

goxusuy; torpagli-nam torpagin qoxusu; fenollu, neft qoxulu; aptek
qoxulu; hidrogensulfidli; peyinli, tifunotli, ¢lirik saman qoxulu;
kiflonmis va saira.

Qoxunun komiyyst tayini t¢lin hadd ragomi adlanam tapirlar.
Hodd ragami gostarir ki, goxu tam hiss olmayana qodor, analiz
olunan suyu nega dafs goxusuz tamiz su ils durulagdirmaq lazimdir.

Durulagma ii¢lin aktiv kdmiirlii kalonkadan kegmis su kamari
suyundan istifada olunur.Cox vaxt distills suyunun xiisusi goxusu
olduguna gors ondan istifade olunmur.

Cirkab suyun qoxusu torkibinds olan tursu ve galovi xassoli
maddalarls yarandiqda, qoxu an gox hiss olunan pH-n qiymatinda
toyin olunur.

Bir sira bufer mshlullarin1 hazirlayaraq (pH= §; 6; 7; 8; 9) va
hor mohlula eyni (az) miqdarda analiz olunan niimunadon slava
etmoakls bu pH-1n qiymatini eksperimental yolla tapirlar.

Analiz olunan suyun, hadd ragaminin sonraki tayinini uygun
olan bufer mohlulu ils pH-n1 kritik qiymats ¢atdiriinmus durulagdirict
su ils aparirlar.

103.3.Tayinatin aparimasi sartlori

Biitiin toyinatlar bagqa qoxular daxil ola bilmayan otaqda
apariumalidir. Tadqiqatdan avval analitiklor gida gabul etmomslidir,
atir, odekalon, losyon va s. istifadoe etmomalidirlar. Bu zaman onlar
zokom va alepgiya xastoliklori kegirmomolidir.

Zsif qoxularin hiss etma gabiliyysti insanlarda forgli oldugun-
dan, toymat eyni zamanda ii¢ nofordsn az olmayan analitiklorin
istiraka ilo aparilmahdir.

Xiisusi hossasliq burada tolob olunmur, lakin iy duygusu zaif
olan adamlar bels toyinlors buraximur.llkin yoxlama aparilmas:
tévsiyya olunur, analitiklorin seg¢ilmis qrupuna hsr hansi bir tomiz
iyli maddanin «hadd rogamini» toyin edilmasi toklif olunur.

Bu magsadls n-butanol va m- krezol toklif olunub. Cox iylanan
cirkab sularimi avval xeyli durulagsdirmaq lazimdir vo tayinin
naticosinin hesabatinda bu durulasmani nozars almaq lazimdir.

Iy bilmos gabiliyysti zaifladiyine gérs goxunun analizini 1 saat-
dan artiq aparmaq olmaz. 9gor analiz olunan su xlorlagdinlibsa,
onda iki toyinin aparilmasi meslohat goriliir: 1-ci - niimunads heg
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bir doyisiklik etmadan, 2-ci ekvivalent migqdarda askorbin turgusuna
tiosulfat slavs etmokls dexlorlasmadan sonra.

103.4. Tayinatin gedisi

«Hadd roqamini» agagidaki tisulla toyin edirlor. Siige tixaclarla
tohciz olunmug 500ml hocmli konusvari kolbalara bir gadar du-
rulagdirici sudan tokiirlsr, sonra 2; 5; 10; 50; 150 ml analiz olunan
sudan daxil edirler, durulasdirici su ilo hscmi 200ml ¢atdirirlar, ti-
xacla baglayib, qangdirirlar. 500ml hacmli basga bir kolbaya 200
ml-o durulagdirict su tékiirlor. Tixaclart ¢ixararaq névbos ils niimu-
nali kolbalar1 ve tomiz sulu kolbani buruna yaxmlagdirib iyloyirlar.
Bu iisulla iy hiss oluna bilon boylik durulagsmani taqriban tapirlar.
Bu naticaya asaslanaraq, névbeti mehlullarin qatiliglari arasinda
kigik farq olan, durulagmis niimunanin ikinci hissasini hazirlayirlar.

Qoxunun itmasinds an kigik durulasma - hadd raqomidir.

A+B

hadd reqomi =

burada:
A -daxil olunan miimunanin hacmi, ml;
B - durulagdinici suyun alavs olunmus hacmi, mi.

Tayinati 60°C-de aparirlar, bunun figlin iginde mohlul olan
kolbalar1 uygun qizdirilmig su hamamina yerlagdirirlar.

Ogor analiz olunan suda hoar hansi bir goxulu maddenin oldugu
molumdursa, onda yuxarida gosterilon iUsulla niimunsds onun
qatiligini tayin etmak miimkiindiir.

Bunun iiglin niimunasnin goxusunun hadd rogamini vs bu
maddenin qatiligt moelum olan standart mshlulunun goxusunun
hodd raqomini tayin edirlar.

Niimunads bu maddanin qatilig1 (C,) bsrabsrdir.

Cx - CGNO

N

X

burada:
C, - standart mahlulda tayin olan maddanin qatihgn;
N, standart mahlulun qoxusunun hadd raqami;
N, niimunsnin qoxusunun hadd ragami.

X
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Hoadd rogominin toyini, suda olan bitiin maddslorin teyin
olunmus buraxila bilon hedlarinin, komiyyet miqdarmnin toyin
zoruriyystindan azad edir.

104. Agir metallanin iimumi tayini

Agir metallart - qurgusun, mis, kadmium, sink, nikel- msh-
luldan ditizonat komplekslor gaklinds ¢ixardilir, ditizonun artigim
kenarlagdirirlar, alinan ditizonatlarin qarisigi cive II duzlan ilo
islonilir.

Civenin ditizonla kompleks birlosmsleri ¢ox dayanigh olduguna
gora, sayilan biitiin metallar civo ditizonata Hg(HO;), ¢evirirlar.
Mohlulun optiki sixligim dalga uzunlugu A=485nm (E=7+104) él¢iirlar.

Tayinin noticasini mqekv/¢ ifads edirlor.

104.1. Mane olan maddslar

Analiz olunan niimunads agir metallar sianid — ionlar: vo miix-
talif tizvi tursularin anionlari ilo kompleks birlosmo soklinds ola bi-
lor, bunun iigiinds toyinden ovval bu komplekslorin dagilmasi go-
rokdir. Bixromat ionlar olduqda onlar1 hidrozin vo ya bagqa bir
reduksiyaedici slave edorak, reduksiya edirlor. Ug valentli domiri
natrium tartrat mohtulu slavs etmoklo mane olan tasirini kenarlas-
dirirlar.

104.2.Reaktivilor

Distille suyu (slava olunan niimunsnin rongi doyismoysno
gadar, suyu ditizon mohlulunu kigik porsiyalarla alave edib, ga-
nigdiririar) ve tamiz CCly

Ditizonun_karbon 4 xlorid mahlulu.

Natrium tartrat, (CsH4Os)Na, ditizon moehlulu ilo tomizlonmis
5%-1i mahlul.

Ammonyak, gati mshiul.

Yuyucu mohlul, 1 litr distills suyuna 1ml qati ammonyak slave
edirlor.

Karbon dérdxlorid a.ii.t.

Civa nitrat, 10mq duzu 1 litr 2N sirks tursusunda hall edirlor.

Agir metal duzunun standart mohlulu. 0,1542gram kadmium
nitratt Cd(NOs); » 4H,O va ya 0,1438 gram sink sulfati (ZnSOs *
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7TH>O) va ya 0,1656 qram qurgusun nitrati distills suyunda hall edib
llitra qoedar durulasdirilaraq asas moshlul hazirlayirlar va mahlulun
lml torkibinde mikroqram-ekvivalent (0,00lmg-ekv) olur. Osas
mohlulun 10ml hacmini 100ml qoder durulasdiraraq, ig¢i mahlul ha-
zirlayirlar, bu mohlulun 1ml-do agir metalin miqdarn 0,1mkqg-ekvi-
valentdir. Hidroxlorid, hidroksilamin 5%-li mahlulu.

104.3.Tayinatin gedigi

Nimunenin 500 ml (az miqdarda olduqda 500 ml gader duru-
lagdirirlar) ¢ini kasada hacmi 50 ml gatana gadar qovulur, sonra 5
ml gat1 nitrat tursusu vo 2ml 30% hidrogen peroksid slave edib,
kasant saat giigosi ilo 6tiiriitb hacm 15-20ml ¢atana gadsr qovmani
davam etdirirlor.

Qaligx ditizonla tomizlonmis 50ml distills suyunda hall ediriar
va siiratls siizon filtirden konusvari kolbaya siiziirler.

10 ml 5% hidroxlorid hidroksilamin mohlulu slavs edib 10 ds-
qige 80-90°C temperaturda qizdirirlar. Sonra soyudub mahlulu ay:-
ric1 qifa kegirirlor vo 10 ml 5%-li natrium tartrat va 1 ml qadar gati
ammonyak mohlulu slave edarsk mohlulun pH-ni1  universal
indiqator kagizina gors 8-8,5-s ¢atdirirlar.10 ve 5 ml hacmds ditizon
mohlulu daxil etmoklo vo 2 doqiqe berk silkaloyarek ekstraksiya
edirler. Ditizon mohlulunun rangi deyismayens gadar daxil edirlar.
Sonra bir dofads ekstraksiyani 5 ml karbontetraxloridls aparirlar.
Alinan ekstraktr ditizon moahluluna alave edib, ayrict qifa kegirirler
va 2-3 dofa 10ml hacmds yuyucu mohlulla iglonilir. Yuyulmus eks-
trakta 50ml 0,01%-li civas nitrat moahlulu slavs edirler, 2 daqigs ¢al-
xalanir va tabaqgalogsmoadon sonra torkibinds narinci-sar1 rangli civa
ditizonat olan karbon tetraxlorid tabagesini 50 ml hacmli 6lgii kol-
basina bosaldib, hacmi karbon tetraxloridle 50 ml ¢atdirib, qaris-
dirrrlar. Optiki sixligi A=485nm yoxlama tacriibade alinan mohlulun
nisbstina gére aparirlar. Bu mohlulu, teyinde olan biitin marha-
lolordon kegan, ditizonla tamizianmis 500ml distills suyundan
hazrlayirlar.

Tayinin nisbatini deracali qrafike gors tapirlar. Qrafiki qurmaq
iglin 0,5« 104; 1-10+4; 2 =10-4... mgekv/€-a uygun olan 0,5; 1,0; 2,0;
...; 5,0 ml agir metal duzunun ig¢i standart mohlulunu gotiirib
500ml hacma qader distille suyu ilo durulagdirib, toyinin biitiin
morhololarindan kegirirlor, mqekv/£-a ifads olunan agir metallarin
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qatiiglarinin buraxila bilen haddi (BBH) asagidak: artma sirasinda
gostorilib: kadmium (1,8°10+4); qurgusun (9,7¢10-4); mis (3,110-3);
nikel (3,4¢103); sink (3,1¢10-2). Tapalan agir metallarin caminin miq-
dan gostarilon miqdarin birincisindon (1,8+10+4) yiiksak olduqda,
ayri-ayr1 metallarin miqdarin tayin edirler. Kadmiumdan baslaya-
raq forg novbeti metalin BBH-dan az olana gadar, camdan tapilan
naticalori gixirlar. Ogar analiz olunan suda gostarilon hansisa meta-
lin olmamasit avvalcadon bilinirss, onda onu tayin etmirlar.

10S. Ninhidrinds (CoH¢O4) miishot reaksiya gostaran azot
tarkibli maddalor

105.1. Metodun mahiyyati

Osason alifatik azot torkibli maddslor (aminlor vo iminlar)
aminogekar, amino — vo iminotursular peptidlor va saira ninhidrinds
(bu reaktivle mahlulu bandvsayi rangs boyayan birlasmalorin amala
galmasi) miisbat reaksiya gostorirlor.

N- fenilendiamin, n- aminofenol, aminotiollar kimi maddalor
¢ox zoif reaksiya verirlor (yuxarida gostorilon asas maddslordan tag-
riben 10 dafs zaif).

Polipeptidlor va torkibinds azot olmayan birloagmoslor (oksal-
dehidlar, oksiketonlar, katotursular) az zsif reaksiya verirlar.

Beloaliklo, analiz olunan suda azot tarkibli maddslorin bir his-sa-
sini tayin edarak ninhidrin niimunasi (NPS) bu maddslarin iki qrupa
bolinmoesine imkan verir. Miisbot NPS- reakisyast veran vo bu
reaksiya vermayan NH3 vo NH4* azotunu ayrica toyin edib, ahnan
naticadon gixiriar.

Osas reaksiya ilo eyni zamanda kenar reaksiyalarda gedir, bu
sababdonds mohlulun rang ¢alarlari bir godar forglonir vs molyar
udulma amsali 1,810¢4, 3,3-104 arasinda dayigir. Optiki sixlifn A=
570 nm olgiirler ve doracali grafikini qurmaq igiin standart kimi
ammonium xloridi gétiiriirlor.

105.2.Mane olan maddslor
Cirkab sularda ninhidrinlo reaksiyani langidan maddalsr ola bi-
lor. Onlar1 niimunsnin durulasmas: ilo kenar etmosk miimkiin-siiz-
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diir. Onlarin mimkiin olmasina giibha yarandiqda, standart alavalar
metodikalardan, lazim olduqda, uygun olave diizalisdan istifada
olunur. Ogsr nimunads agir metallarin (mis, kadmium, domir) ga-
tiliga 5 mq/L yiiksak oldugda, uygun miqdarda sianid daxil olunma-
lidur.

105.3. Reaktivior

Ninhidrin, 3%-1li mahlul. 1,50 gram ninhidrini CoHeO4 tez ¢o-
kib, dorhal 50ml etil vo izoprapil spirtlorin (1:1) qarisiginda hall
edirlor. Mahlul 3 sutkadan artiq davamhi olmadigina gors, istifa-
desinden avval kigik porsiyalarla onun hazirlanmasi tévsiyya olu-
nur. Mahlulu kip baglanmis qabda soyuducuda saxlayirlar.

- Tarkibinde ammonyak ve ammonium duzlarn olmayan distila
suyu.

- Sirke-asetat bufer mshlulu. 270 gram natrium asetat:
CH3;COOHNa*3H;0 250ml ammonyaksiz suda holl edirlar, 50ml
susuz sirke tursusu olave edirlor vo ammonyaksiz su ilo 500 mi
catdirirlar. Mshlul 6 ay saxlana bilor.

- kalium sianid, 0,00ln mshlul. Istifadedan svval daha gati
mohluldan hazirlanir.

- etil (96%) va izopropil spirtlari.

- ammonium xloridin standart mshlulu.

Osas: Ovvalcadon eksikatorda qurudulmus 0,7638 gram k.t.
ammonium xloridi ammonyaksiz suda hoall edirlor vo hocmi 1 litra
¢atdirirlar.

Isci: 25ml asas mohlulu 1 litrs gader ammonyaksiz su ilo durru-
lagdirirlar. Onu istifadssindsn ovval hazirlayirlar; asas mahlulun
Iml torkibinds azotun miqdar 200mkaq; is¢i mahlulun 1ml-de Smkq
azot var.

105.4.Toyinatin gediyi.

Eyni zamanda 7-10 niimuns seriyasi ilo islomok magsade uy-
gundur. Torkibinds 0,5-10mkq azot olan har bir niimunadsn 20 ml
kip siigs tixacl: 25 ml hacmli 6l¢ii kolbalara vs ya daracelonmis sinaq
stigolorine yerlogdirirler, 0,5ml bufer mahlulu olave edirlor. Daha
gat: mahlullarin analizinde niimunenin hacmini az gétiiriirler va 20
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ml gador ammonyaksiz su ils durulagdirirlar; mohlullanin pH 3-9
haddinds olmahdir. Har qaba 1ml ninhidrin ve 0,1ml kalium sianid
mahlulu tokiib, tixacla baglayib qanigdirirlar. Sonra tixaclan ¢ixa-
rib, tozdan qorunmagq iigiin tamiz althga qoyurlar. Tixac yerino har
bir gabin bogazini aliiminium folgas: ile dolayirlar va biitiin qablar:
daqig 15 daqigaye, ammonyaksiz su ilo doldurulmusg, gaynayan su
hamamna qoyurlar. Qablar1 su hamamindan ¢ixaran kimi, dsrhal
isti mohlullara taqribon 23-24 ml hacma gador izopropil spirti slave
edirlor, tixacla baglayib qangdirirlar.

Otaq temperaturuna qadsr soyuduqdan sonra (30 dsqiqa) har
qabin 25 ml nisanmna qadar izoprapilspirti slave edirler, qarigdirirlar
va bir saat orzinds gatin qalmligt 1-3 sm olan kiivetds A=750nm-ds
ammonyaksiz suyun nisbatine gors optiki sixhigi dlgtirlar.

Niimunaloarin hor bir seriyasinda yoxlama teyini aparirlar va
naticani hesabatda nozors alirlar.

Daracali grafikini qurmagq tigiin ammonium xlorid is¢i standart
mohlulundan tarkibinds 1-don 10 mkq godsr azot olan porsiyalari
gotiiriirlor, hor porsiyani 20ml gadar durulagdinirlar vo tayini
niimunsnin analizi kimi aparirlar.

106. Aliiminium

106.1. Az qatihqda olan aliiminiumun tayini

Moshlulda az miqdarda olan aliminiumun tayini {igiin ¢ox sayda
fotometrik iisullar taklif olunub. Onlardan goxu (mosalon:aliiminon,
alizarinsulfonatin istifadoesi ilo aparilan metodlar) bu reagentlorls
aliiminiumun birlasmolarinin boyanmis kalloid mohlullarin alinma-
sina asaslanir.

Alnan ranglorin va ¢alarlarin intensivliyinin lakda alinan kol-
loid hissaciklorinin dispersiya deracesindan asili oldugundan vs 6z
névbasinds axirincinin ¢ox amillordan (mshlulda miixtelif duzlarin
olmasindan vs onlarin qatiliglarindan, temperaturdan, reaktiviorin
tasir siirstinden va s.) asili oldugundan, bu metodlarin istifadasi
tovsiys olunmur.

Boyanmis maddalerin haqiqi (esl) mahlullar: asagida géstarilon
iki fotometrik metodla almir.
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106.2. Aliiminiumun hidroksixinolyatin ekstraksiyast ila fotometrik
metod (iisul).

106.3.Metodun mahiyyati.

Bu metod ona asaslanir ki, zeif tursulu (pH=4,35-4,5) mithitdo
hidroksixinolyat miqdarca (ksmiyyotca) xloroformla ekstraksiya
olunur vs xloroform qatini (laymi) sari-yasil rangs boyayir. Olgiinii
A=387-400nm aparirlar, udulmanin molyar udulma smsalinin uygun
qiymatlori 6,4¢10-4-don 5+10-3 qadordir.

106.4.Mane olan maddalor

Toyinata mane olan damiri (II) avvalco ii¢ valentliyi goder
oksidlesdirirlor vo daha ¢ox tursulu (pH=1,7-2,0) miihitds
xloroform vasitasi ilo ¢ixarirlar.

106.5.Reaktiviar

- xlorid tursusu, 1n mohlul.

- 8-hidroksixinolin, xloroformda 2%-1i mshlul.

- asetat bufer mohlulu, pH=4,5; 102ml In sirke tursusunu 98
ml In natrium asetat mahlulu 119 garigdinb, hocmi su ilo 1 litra
catdirirlar.

- aliiminium duzunun standart mohlulu. 1,759 qram ali-
mokalium zayini a.ii.t. distillo suyunda hell edib, mshlulu 1 litrs go-
dor durulasdirirlar; alman mahlulun 1ml-in torkibinds 0,1 mq ali-
minium var. Aliminiumun miqdan ¢ox az oldugda mohtul 10 dofa
durulagdiriimahidir, onun lml-in tarkibinds aliiminiumun miqdari
0,01 mq-dir.

Ammonium persulfat.

106.6. Tayinatin gedisi

Analiz olunan suyun hacmini elo gotiiriirlar ki, torkibinda alii-
miniumun miqdar1 5-den 200mkg-a gadar olsun. Lazimm olduqda
distills suyu ils 25-50ml gadar durulasdirirlar, azca ammonium
persulfat slavs edirler, hall olunana qoder garigdirirlar ve bir negs
dsqigos saxlayirlar. Mahlulu ayirici qifa kegirirlor va 0,1n tursu vs ya
golovi ilo neytrallagdirirlar. Metiloranja gore analiz olunan suyun
ayrica porsiyasini titrlomekls, neytrallagma {igiin lazim olan turgu va
ya gslovinin miqdarini tapirlar. Sonra mshlulun har 25mi-o 0,4 ml
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xlorid tursusu slavs etmokls onu turgulasdiririar (tursulasdigdan
sonra mahlulun pH 1,7 + 1,95 olmahdir), 1,5+2 ml 8-hidroksixino-
linin xloroformda mshlulunu slave edirler, bark silkslayib, tobaqa-
lesmoaya qoyurlar va domir oksixinolyatla boyanmis asagi tobagani
konarlagdirirlar.

Mashiuldan dsmirin (;xxarllmasml ikinci eyni porsiyada xloro-
formda 8-hidrosixinol mahlulunu slavs etmokls tokrarlayirlar. De-
mirin migdan yiikssk olduqda, rongsiz ekstrakt almana qadar eks-
traksiyam davam etdirirlar.

Toarkibinda domir olmayan mshlula 2,5+3,0 ml xloroformda 8-
hidrosixinolin mohlulunu, 10ml asetat bufer mohlulunu (pH=4.5)
olavs edib, bark silkaloyarak, aliiminium oksixinolyat: ekstraksiya
edirlar, tobagalogma iigiin 1-2 daqige saxlandigdan sonra sari-yagil
rong> boyanmus agagi xloroform tabagesini fotometrik kiivetina
kegirirlor vo A=387-400 nm optiki sixligin1 Slgiirler.

106.7. Erioxromsionin P-nin istifadasi il> fotometrik metod..

106.8. Metodun mahiyyati

Durulasnus mahlullarda pH=6, , 0olduqda, aliminium duzlan
erixromsianin P ilo reaksiyaya girarok isiq udulma maksimumu
535nm olan qirmizi- bandvsayi birlosme omals gotirir. Aliiminiumun
optimal miqdar 20-300mkq/€-dir.

Qatilig1 daha ¢ox olan mohlullar1 avvalco durulagdirirlar, qati
olmayanlari iss tursulagdinb, buxarlandirirlar,

106.9.Mane olan maddslor

Damirin v manganin mane olan tosirini askorbin tursusunu
olava etmokls aradan qaldirirlar. Qatiligi 10 mq/€ az olduqda orta-
fosfatlar tayins mane olmur. Qatilig1 2000 mqg/f az oldugda sulfat-
lar tayins mane olmur. Mshlulda ftoridlor oldugda deracali gqrafiki
qurmaqgla onun uygun migdarim daxil etmok olar (¢iinki flor-
ionlarin miqgdar aksor hallarda malum olur).

Niimunanin ranginin ve bulannigini kompensasiya etmak igiin,
onun basga porsiyasina aliiminiumla rabitoys giron EDTA (nat-
rium etilendiamintetraasetat) slavo edirlor vo optiki sixligin tayi-
ninds onu yoxlama mohlulu kimi istifads edirlor.
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106.10.Reaktivlsr

- aliminium duzunun standart mohlulu. 9sas mohlul 1,758
gram aliimokalium zoyini distills suyunda holl edib 1000 ml qadar
durulagdirirlar, bu mohlulun 1 ml-in torkibinds aliiminiumun
miqdar1 100 mkq-dir. Is¢i standar mshlul. 10 ml ssas standart
mohlulunu 1000 ml gadar su ilo durulagdirirlar, bu mahlulun 1ml
tarkibinda

aliminiumun miqdar: 1,00 mkq-dir.

- sulfat tursusu, 0,02N va 6N moahlullar.

- askorbin tursusu. 0,1 qram askorbin tursusunu distille
suyunda hsll edib hacmi 100 ml-a ¢atdirirlar. Giindslik tazo mshlul
hazirlanmalidir.

- bufer mohlulu. 136 qram natrium asetati NaC;H30,*3H,0
distilo suyunda hall edirlor, 40 ml 1n sirks tursusu slavs edib, su ils
1000ml gadar durulagdirirlar.

- erixromsianin P. asas mohlul.300mq reaktivi tagribon 50 ml
distills suyunda hall edirlor, pH=2,9 olana qador durulagmug (1:1)
sirks tursusu slava edirlar (toxminen 3 ml gadar) va 100 ml gqadar su
ils durulagdirirlar. Mahlulun saxlama miiddsti 1 ildir.Is¢i mahlul:
10ml ssas mahlulu 100 ml-s gadar su ilo durulagdirirlar. Mahlulun
saxlama miiddati 3 aydir.

- EDTA 0,01M mohlul. 3,7 qram reaktivi distilo suyunda holl
edib 1 litr su ilo durulasdinriar.

- natrium galavisi, 1n va 0,1n mahlullar.

106.11.Tayinatin gedigi

Polifosfatlar olmadigda kolbaya 25 ml niimunaden tékiib, bir
ne¢o damci metiloranj mohlulu olave edorak zoif ¢ohrayr rong
almana gadar 0,02n sulfat tursusu lis titirloyirlor.

Titirlomanin nsticaleri geyd edilir va mayeni atirlar.

Niimunadsn iki hacm gétiiriib, her birins birinci titirlomada sarf
olunan 0,02n sulfat tursusu miqdarmdan lml artiq slavs edirlor.
Sonra har iki mahlulun harasine 1ml askorbin tursusu, 10 ml bufer
mohlulu slavs edib qarigdirirlar va 5-15 daqigs saxlayirlar (15 dogi-
gadan sonra rong baglayir zsiflomays) A=535nm. Ikinci mahlulun
optiki sixligimu birinci mohlulun nisbatins gors 6lgtirlor.

Aliiminiumun migdartm doracali grafika gore toyin edirler.
Daracali grafiki qurmagq iigiin S0 ml hocmli kolbalara terkibinds 0-
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dan 8mkq Al olan ig¢i standart mohlulun porsiyalarini daxil edirlor,
25 ml su vo 1 ml 0,02n sulfat tursusu slavs edirlor, qanigdirirlar vo
sonra niimunanin analizi kimi davam etdirirlor.

Polifosfatlar oldugda. 200ml hacmli konusvari kolbaya 100 ml
analiz olunan niimunadan daxil edirlor, 1,7 ml 6n sulfat turgusu
slava edirlor - vo qaynama temperaturuna yaxin temperaturu
saxlayaraq 1,5 saat isti plitado qizdirwrlar. Qizmanin axirinda
mohlulun hacmi tagriban 25 ml goedar azalmalidir. Lazim oldugda,
bu hacmds va ya bir azca g¢ox distillo suyu slave edirlor.
Soyuduqdan sonra mshlulu pH=4,3+4,5 gadar neytrallagdirirlar,
6lgii kolbasinda 100ml gadar su ilo durulagdirirlar, 25ml porsiyam
gotiiriib tayini yuxarida gostarilon metodla davam etdirirlar.

107. Berillium

107.1.Berillon I1I-1> fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Neytral vo zoif galovi miihitinda berilliumla Berillon III suda
hsll olunan morugu rangli kompleks birloagsmasi omols gstirir.

Metod ¢ox hsssasdirrudulmanmn molyar omsali - 1,9+104-5
barabardir.

Reaktivin 6z rongi narinci-qonur olduguna gore, mohlulun
optiki sixliginin tayininds miiqayiso mshluluna uygun miqdarda
reaktiv daxil olunur.

107.2.Mane olan maddalor

Tayin pH=13 apardigda, maskalanma reagenti kimi EDTA
(trilon B) vo trietanolamin slava edirlor, metod ¢ox segicidir. Alii-
minium, kalsium, kadmium, kobalt, xrom (III), maqnezium, man-
qan, nikel, qalay, qurgusun, vanadium, volfram vs sink, sulfat-,
xlorid, fosfat vo florid ionlar1 toyino praktiki tesir géstormirler.
0,5ml titain miqdarn berillium tayinin noticesini tagribsn 6%
artinr,

107.3. Reaktivior

- berillon III, 0,02%-li mshlul.50,0mq reaktivi 0,25ml 10%-h
natrium gqolovisi slava olunan 25ml distille suyunda 250mli 6lgii
kolbasinda hall edirlor va su ils cizgiys qadar durulasdirirlar.

238



- berillium duzunun standart mshlulu. 1,9640 gram berillium
sulfat1 BeSO4+4H,0 suda hsll edirlor. 1ml gati sulfat turgusu slava
edib 100ml hocmli 6l¢ii kolbasinda distilla suyu ilo durulasdirirlar,
alman moshlulun Imi-in tarkibinds berilliumun migdari 1 mg-dir.

- maskalama maddoslorin mohlulu. 10 gram EDTA-m1 80ml
distillo suyunda hall edib, 6 ml trietanolamin slavs edirlor vo 100
ml-s qadar durulagdirirlar.

107.4.Tayinatin gedigi

Tarkibinda berilliumun miqdari 10mkq-dan ¢ox olmayan 5 ml
zoif tursulu (pH=2+3) analiz olunan mohlulu 50 ml hocmbh 6l¢i
kolbasina daxil edirlar (berillium yiiksak gatiligda olduqda, analiz
olunan moahlulu durulasdiniriar). 2,5m! maskalayici mahlulu, 2ml
10%-li natrium gslovi mohlulunu slave edib, qangdirirlar ve 5
daqiqa saxlayirlar. Sonra 10 ml berillon mshlulu slave edirlor va
cizgiya qgadar distilla suyu ilo durulagdirib, qanigdirzrlar va 10
dagigadan sonra A=530nm —ds yoxlayict mohlulun nisbatinds alinan
mohlulun optiki sixhigmm Olglirlor. Yoxlayici mohlulu hazirlamaq
liciin 5 ml distillo suyuna yuxarida gostorilon reaktivlori olavs
edirlor.

Berilliumun miqdarm: derocslonms grafikindan tapirlar. Bu
grafiki qurmagq iigiin tarkibinds berilliumun miqdar: 1-don 10mkq -
a qadoar olan 5 ml berillium duzunun standart mohlullarina yuxarida
tayinds gostarilon biitiin reaktivlori slava edirlor.

107.5. Alisminonun istifadasinds fotometrik metod

Metodun mahiyyasti. Aliminonla berilium qurmuizi rangli lak
amola gatirir. Alinan kolloid mohlulunu stabillagdirmak {i¢iin jelatin
olava olunmalidir. Bu metod yetarinca sellektivdir. Tayin oluna
bilen minimal qatihgi Smkg/2-dir.

107.6.Mane olan maddalar

Az miqdarda EDTA-nn slave olunmasi aliiminiumun, domirin,
kobaltin, misin, nikelin, titanin, sinkin, sirkoniumun, qurgusunun,
manganm, molibdenin, volframm, xromin(III), kadminmun,
bismutun, titanin (50mkq gader) mane olan tosirini aradan qaldirir.
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107.7.J1kin emal

Cirkab sudan niimuns gétiirorksn, gabin divarlarina sorbsiya-
nin gargisini almaq iigiin, niimunani pH=2,0 gadar tursulasdiririar.
Bunun iigiin niimunsnin 1litrino 1,5ml qati HSO4 slava olunmasi
kifayatdir. Ogar berillium yalniz maye fazada toyin olunursa, onda
niimuns membran filtirdan stizilir.

107.8.Reaktivlsy

- bertlium duzunun standart mohlulu. Osas mohlul. 9,82 gram
BeSO,+H,O 100 ml distille suyunda hoall edirlor, agor lazimsa
stiziirlar va su ils 500ml-o godor durulasdirirlar. Alinan mohlulun
1ml tarkibinds berilliumun migdar 1,00 mg-dir.

Isci mohlul. Berillium duzunun ssas mohlulun 10ml 1000ml-o
gadoar durulagdiririar. Alinan mshlulun 1 ml-ds berilliumun miqdar
10,0 mkq-dur.

- EDTA (etilen diamntetraasetat). 2,5 qram EDTA-m 100 ml
distille suyunda hall edirlor.

- aliminonun bufer mohlulu. 2 Iitr hocmli stokana 1 litr distills
suyu tokirlsr, 500 gram ammonium asetat, 80 ml susuz sirks tur-
susu olava edib tam hosll olunana qgader qangdirirlar. lqram
aliiminon ayrica 50 ml distills suyunda hall edib hazirlanmg bufer
mohluluna slavs edirlor. Sonra 3,0 qram benzoy tursusunu ayirica
20 ml spirtde hall edib homin stokana bosaldirlar. Qarigig: 2 litra
gadar durulasdinirlar, jelatin mohlulunu ayrica hazirlayirlar. Bunun
iglin 400 ml hocmli stokana 250 ml distille suyu tékirlar, 10 qram
jelatin daxil edib, stokani qaynayan suya sahrlar va jelatin tam hall
olunana qodor vaxtasirn qangdiririar. Bu isti mshlulu igins
ovvalcadon 500 ml distilla suyu tékilmis, 1000ml hocmhbi ol¢ii
kolbasina kegirirlor, otaq temperaturuna qadar soyudurlar va
gansdirirlar. Alinan jelatin mohlulunu ve hazirlanmus bufer
mohluluna 4 htr hocmli tiind siisodon hazirlanmig qaba kegirirlar,
garngdirirlar v garanlq, soyuq yerds saxlayirlar.

Moshlulun saxlanma miiddsti 1 aydir.

107.9. Tayinatn gedisi

Niimunonin tarkibinds iizvi maddalar oldugda ve berilliumun
miqdarinin tam toyin olunmasi islonilonds, nitmuns nitrat va sulfat
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tursular: ilo iglonilir. Ogar berillium yalmz maye fazasinda toyin
olunmursa, onda niimunani membran filtirdan siiziirlor.

Tarkibinda berilliumun miqdart 20 mkg-dan ¢ox olmayan 50
ml vo ya ondan az niimunsni 100m! hocmli 6l¢ti kolbasina daxil
edirlor. Ayrica eyni ii¢ kolbaya 0,5; 1,00 va 2,00ml berillium
duzunun is¢i standart mahlulunu tékirlar. Har kolbaya 2ml EDTA
mohlulu alave edib, distillo suyu ilo 75ml-s qgodor durulasdirirlar.
15ml aliminonun bufer mohlulunu slava edib, distillo suyu ila
cizgiya qadar durulagdinirlar. 20 dagigs garanliq yerds saxladigdan
sonra, lazim golorss siiziirlor, analiz olunan mshlulun vs ii¢ standart
mohlullarin optiki sixliqlarini, divarlar arasi mosafesi 5 sm olan
kiivetda, A=515nm élgiirlor. Olgiilorin naticasine gora daracali grafiki
qurub, berilliumun miqdarin tapirlar.

108. Vanadium

108.1. N-benzol-N fenilhidroksilaminls (BFHA) fotometrik metod.
Metodun mahiyyati

Cox tursulu miihitds (2-10N HC]) begvalentli vanadium ionlar1
N-benzol —N-fenithidroksilaminla (BFHA) xloroformda holl
olunan bandvsayi rongds kompleks birlogmosi smolo gotirir. Bu
birlosmonin torkibi  VoOs[CeHsCO(CsHs)NOL formulaya cavab
Verir.

Vanadiumun qatihgl 0,05-don 40 mg/f goadsr oldugda bu
tisuldan istifads olunur. Kompleksin xloroformlu mohlulun molyar
udulma amsah 4,7+103 barabordir.

108.2.Mane olan maddal>r

Bu metod ¢ox segicidir.

Ohomiyysth migdarda (20-40mq) olan aliiminium, domir(I1I),
kobalt, mangan, nikel, torium, mis, uran, xrom Vo sink
vanadiumun toyinine tasir etmirlar.

Toayina mane olur molibden(VI), titan, sirkonium vo homg¢inin
qatiigy In yuxar: olan nitrat tursusu. Gicli oksidlsgdincilor vo
reduksiyaedicilor tayinata mane olur.

241



108.3. Reaktivlor

- xloroform, tarkibinda etanol olmamaldir. Xloroformdan
etanolun izini kenarlagdirmaq iig¢iin 1 doagiqo silkslomsklo 5 dofs
distilo suyu ilo yuyurlar vs su qati atilir.

- BFHA. 1 gram N-benzoil-N-fenilhidroksilamini 1 litr terki-
binds etanol olmayan, xloroformda hsll edirlsr. Mshlulu tiind rang-
li sliso gqabda saxlayirlar. Mahlulun saxlanma miiddoti 1 hoftadir.

- xlorid tursusu, (2:3) durulasdiriimis.

- Ammonium persulfat, 10%-l mohiul.

- Ammonium vanadatin standart mahlulu

Osas mohlul. Ammonium vanadati avvslco eksikatorda
qurudurlar, sonra 1,148 gram distila suyunda hall edirler va dlgit
kolbasinda 500 ml gadar durulagdinirlar, alinan mohlulun 1 ml-ds
vanadiumun miqdan 1 mg-dir.

Is¢i mahlul. 10 ml ammonium vanadatin asas standarti mahlulu
ol¢ii kolbasinda 100 ml gador durulagdirirlar, alinan mahlulun 1 ml-
ds vanadiumun miqdan 10 mqg-dir.

108.4. Tayinatin gedigi

Analiz olunan suyun hocmini elo gotiiriirlor ki, tarkibinds 20-
don 200 mkq gador vanadium olsun, 2ml ammonium persulfat
mohlulu alavs edirlor va 45 daqigs qaynamaya yaxin temperaturda
quzdirirlar.

Ogoar agag) oksidlosms doracesinds olan vanadiumun vo ya bas-
qa reduksiyaedicilorin ehtimali olduqda, bu iglonilms vanadiumun
begvalentliyins qadsr oksidlosgmasinds lazimdir. Sonra moehlulu
ayirici qifa kegirirlor 40ml xlorid tursusu, 15 ml reaktiv BFHA
mohlulunu olava edib 1 dsqigs silkaloyirlor.Asag: xloroform
tobagoesini igina az miqdarda susuz NaSOs yerlogdirilmis 50 ml
hacmli 6lgii kolbasina bosaldirlar. Qafa 10 ml reaktiv slavs edarsk
ekstraksiyam 2 dofs tokrarlayirlar vo xloroform tabagoesini homin
kolbaya yigirlar, sonra hocmi xloroformla cizgiys qadar gatdinirlar
va qansdinirlar. Almnan mohlulun ronginin intensivlvyi 1 saata qadar
saxlanilir. Onun optiki sixligmi yoxlayici mahlulun nisbstine goéra
A=546nm Olg¢iirlor.

Vanadiumun miqdarini daracali qrafike gore tapirlar. Daracali
grafiki qurmaq tigiin 50 ml hacmli 6l¢ii kolbalarina 0; 2; 4; 6 va 10
ml ammonium vanadatin ig¢i mohlulunu tokiib, cizgiys gadar distils
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suyu ilo durulagdirirlar vo sonra niimunsnin analizi kimi davam
edirlor.

109 Bismut

Bismut duzlar bismutun ssas duzlarinin ¢okiintsii almmagla,
suda asan hidroliz olunur, Xlorid ionlar1 olduqda, hidroliz daha
tam gedir va ¢ox az hall olunan bismut xlorid ¢ékiintiisii alinur.

Cirkab sularda sorbast nitrat tursusunun qatiig: yiiksak olduqg-
da, bu sularin maye fazasinin toarkibindo nazars ¢arpacaq daracads
bismutun miqdar gozlenils bilor. Turs sularda kigik qatiliqda olan
bismutun toyininds,tiokarbamidin istifadesi lis kifayst gadar dagiq
va segici fotometrik metodundan istifads olunmasi tovsiys olunur.

109.1.Tiokarbomidls fotometrik metod

Metodun mahiyyati. Turs mihitda tiokarbamidlo bismut
[Bi(CSN,H4)?* ionlar1 tarkbinds olan sari mahlullar amalo gatirir.
Alinan moshlullarin optiki sixligimi A=470nm aparirlar, udulmanin
molyar amsali 9¢103 borabordir. Ogoar l¢ti A=322nm-ds spektrin
ultrabondvsoyi hissasinds aparilsa, hossasligi bir nego dafs artirmaq
olar. Mahlulu nitrat tursusu ilo das turgulagdirib, lazim olan hacms
gador buxarlandirmaq olar.

109.2. Mane olan maddaslar

Nadir hallarda suda tesadiif edilon elementlor: platin metallan,
nisbaton yiiksok miqdarda siirms, tellur tayino mane olur. Damir
(II1) askorbin tursusunu slavs etmokls reduksiyasi tvsiyys olunur.

109.3. Reaktivior

- nitrat tursusu, durulagdirilmg (1:1).

- tiokarbamid. 9 gram karbamidi 100ml distillo suyunda hall
edirlor.

- bismut nitratin standart moahlulu: 20m! durulagdirilms (1:1)
nitrat tursusunda 0,2321 gram Bi(NO3)3*5H2O va ya 0,1115 qram
bismut oksidini Bi;O3 hall edib, 1litra qadar su ilo durulagdiririar.
Bu mohlulun 1 ml torkibinds bismutun miqdar 0,1mq-dir.
 -askorbin tursusu, 2%-li mshlul.
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109.4.Tayinatin gedisi

Tarkibinds 0,25mg-a gadar bismut olan ¢irkab suyun niimu-
nasini 50 ml hocmli 6l¢li kolbasina daxil edirlor. Bismutun qatilig
gostarilon asag1 hadden az olduqda, avvalcs niimunani nitrat tursusu
ila tursulagdirib lazim olan hacms gadar buxarlandirirlar.

7ml durulasmus (1:1) nitrat tursusu, 2ml askorbin turgusu, 10ml
tiokarbamid mohlullarini slavs edib, cizgiys qader distille suyu ils
durulagdirirlar vo qangdirirlar. Optiki sixhgs A=470 nm dlgirlar.
Bismutun migdarm daracali qrafikindan tapirlar. Daracali grafiki
qurmagq lgiin torkiblorinds 0,05-dsn 0,25 mg-a gadar bismut olan
standart moshlulun porsiyalarnm 50 ml hscmli 6lgii kolbasma
keg¢irib, niimunanin analizi kimi davam etdirirlar.

109.5. Natrium dietildikarbonatla fotometrik metod

Metodun mahiyyati

Bismut(III) ionlar natrium dietildikarbonatla (C,Hs),NCS;Na
daxili kompleks birlogmasi Bi[(C2Hs)NCS;]: smolo gatirir, axirinca
- karbon tetraxlorda holl olundaqda rongli mshlul almir. Onun
maksimal sixig1 A=370nm (s=8,6°103) —~da tapilir, Slgiinti A=400nm
aparmagq olar, lakin bu zaman udulmanin molyar smsal bir qader
azalr (=6,7+10%) va uygun olaraq, hassaligda agag diisiir.

109.6.Mane olan maddalar

Basqa kationlarin mane olan tssiri mohlula EDTA vs (mis ol-
dugda) kalium sionid daxil etmakls konarlagdirirlar.

Analiz olunan nimunonin torkibinds mis oldugda vo labora-
toriyada kalium sianiddon istifade edilmasi miimkin olmadiqda,
tayindan avval moahlula torkibinds 5 mq domir(III) olan domir duzu
slava edib, ammonyaki artiglamas: il verib damir (III) vo bismut
hidroksidlorini ¢okdiiriib, ¢okiintiini ammonium duzunun mohlulu
ilo yuyub, filtirds durulasmis tursu ils hall edarsk toyinds gostarilan
kimi davam etdirmok tovsiyys olunur.

109.7.Reaktivilsr

-natrium dietildikarbonat, 0,2%-1i mshlul. Ammonyak: slavs
etmokls bu mahlulun pH-ni 8+9 ¢atdinirlar.

- bismut duzunun standart mohlulu. 20ml durulasmis (1:1)
nitrat tursusunda 0,2321 qram Bi(NO3);*5H20 vo ya 0,1115 gram
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bismut oksidi BiO; hall edib 1 litra qoder durulagdirirlar. Alinan
mohlulun Iml —ds bismutun miqdari 0,1mq-dir.

-EDTA, 10%-li mohlul.

- kalium sianid, 10%-li mahlul.

- karbon dérdxlorid.

109.8.Tayinatin gedigi. Torkibinds 0,02+0,5mq bismut olan analiz
olunan moshlula, 5ml EDTA mohlulu slava edirlor va 5 ml artigla-
mas! ilo gati ammonyak mshlulu slave etmakls neytrallagdirirlar
(alinan mohlulu pH=9+11 olmaldir). Sonra lazim olduqda 5 ml
sianid mehlulu va 2 ml dietilditiokarbamat mshiulu slave edirlor..
Mohlulu ayirict qifa kegirirlar, 6ml karbon tetraxlorid slave edib
yaxsica c¢alxalayirlar. Toboagslagdikdon sonra karbon dordxloridin
tobagoesini qalmnligi 1 sm olan kiiveta kegirib, A=400nm-da tomiz
halledicinin nisbstinds optiki sixlig1 olgiirler.

Bismutun miqdarm dsracali grafikden tapirlar. Qrafiki qur-
maq tglin torkibinds 0,02- dan 0,5mg- a gadar bismut olan bismut
duzunun standart mohlullarin porsiyalarla gotiiriib, analizi apa-
rirlar.

110. Kadmium

Metallarin qalvanik kadmilogmo prosesinin ¢irkab sularinin
torkibinds va az miqdarda qurgusun-sink zavodlarm vs filiz zen-
ginlagdirms fabriklorindo ¢irkab sularinda da kadmium olur.
Kadmium ¢ox zohorli olduguna gore tobii sularda onun gatilig
10mkqg/£ godar olmasina yol verilir.

110.1.Ditizonatl fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Metod izvi halledicilorde hall oluna bilon, goalovi miihitinds
rangli kadmium ditizonatin alinmasina asaslanir.9vvalca kadmium
ditizonat: mohluldan ekstraksiya edirlar.

Bu zaman kadmium su tebaqasindon qalan qurgusun, bismut
va sinkin osas kiitlesindo ayrilir. Sonra kadmium ditizonat: 0,01n
tursu mohlulu ilo dagidirlar vo bu iisulla onu iizvi hslledicinin
torkibinde qalan tursulara qarst davamli olan misden, nikeldan,
kobaltdan, giimiisden, civadan va basqa metallardan ditizonatlar-
dan ayirirlar.
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110.2.Mane olan maddalr

Yuxarida gostarilon analiz gedisatinda kadmium ditizonatlar
samalo gotiron bagga metallardan ayrilir. Niimunsnin avvslcaden
nitrat ve sulfat tursusu ilo islonilmasi tizvi maddslarin ¢oxunun
mane olan tasirini konarlasdirilar.

110.3. Reaktivior

~ iki dafs govulmus distills suyu

- kadmium duzunun standart mshlulu. 9sas mohlul. 100 ml
tomiz metal kadmiumu elo (hacmds) gati xlorid tursusunda hall
edirlor ki, distillo suyu ilo 100 ml-o qadsr durulagdiqda, xlorid
tursusunun qgatilig1 tagriben 1n olsun.

Isci standart mohlulu. 1 litr hecmli ol¢ii kolbasina 1 ml dagiq
asas standart mohlulunu yerlogdirib cizgiys qodar iki dafs qovulmus
distille suyu ile durulasdirirlar. Alinan mehlulun 1 ml-in torkibinds
kadmiumun miqdari 1 mkqg-dir.

- ammonyak mohlulu. Eksikatorun dibins qati ammonyak
mohlulu tékiirler, eksikatorun torunun iizorinda iki dofs qovulmusg
distills suyu olan gab: qoyub, eksikatoru gapagla baglayirlar. Ka-
sada alinan temiz ammonyak mohlulunu 1 sutkadan sonra istifada
olunur.

-xlorid tursusu, 0,1n va 0,01n mohiullar.

-limon tursusu, 20%-1 mahlul.

-hidroksilaminin hidroxloridi, 1%-1i mahlul.

Mohlulu, barabar hocmli bidistillatla durulasdirib, ditizonun
karbon tetraxloridli mehlulu ilo silksloyib, tomizliyini yoxlayirlar.
Uzvi tabags rangsizlesmolidir va ya zoif yasil olmaldir.

-karbon tetraxlorid. Satisa gedon pereparati asagida gostarilon
iisullardan biri ils tomizlayirlor.

1. 1%-li hidroksilaminin hidroxlorid mshlulu hazirlayib meti-
loranja gora ammonyakla neytrallagdirirlar. Sonra hsr 100ml
CH;Cl ve ya CCls 10 ml hazirlanan neytrallasmis hidroksilamins
hidroxlorid mahlulu olave edirlor; mayeni ayiric1 qifa kegirib, qaris-
dinirlar va asag lizvi halledici tobagani bosaldirlar. Bu amaliyyati 1-
2 dofo tokrar edirlor vo bels tsulla hazirlanmms reaktivi gqovucu
kolbaya bosaldaraq su hamamina yerlasdirib, qovurlar.
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Analizds istifade olunan karbon tetraxloridin (torkibinds agir
metallarmn ditizonlar1 olan) regenrasiyasi Ugiin, holledicini avvalco
durulagdiriimis (1:9) ammonyak mohlulu ila, sonra durulagdiriimig
(1:20) sulfat tursusu ilo iglayirlor, har dofs lizvi holledicili asag1
tobagoni bosaldirlar. Su toboagosini iss kenara tullayirlar. Sonra
yuxarida gostorilon kimi tomizloysrok yenidon qovmaq tévsiyye
olunur,

2. Saathqg karbon tetraxloridi gati sulfat tursusu ilo (CCls-n
hocminin 5-10%-na godar tursu gétiiriirlor) rengini dayismayana
gadar yuyurlar va sulfat tursusunu kenar etmak ii¢iin shangli mshlul
ilo isloyirler. Sonra tomizlenmis reaktivi az miqgdarda shangin
istiraki ilo qovurlar. Analizda istifads olunan karbon tetraxloridi
eyni isulla regenrasiya edirlor.

- ditizon, karbon dérdxloridli mehlul. 0,2 qram ditizonu 100ml
karbon dérdxloridls hall edirlor. Mahlulu 1%-li sulfat turgusu taba-
gasinin altinda tiind rongli siiso qabda saxlayirlar. Analiz aparilan
ginds mohlulu (homin holledici ilo durulagdinirlar) 0,05% va
0,005%-1i qatihga qadar.

110.4. Tayinatin gedigi

Kigik aymric1 qifa terkibinda 0,5-don 5 mkq kadmium olan
analiz olunan ¢irkab suyunu tokiib, hacmi 10ml gador bidistilatla
durulagdirirlar. Niimunads iizvi maddslarin va sianidlarin miqdari
¢ox olduqda, onu avvalcadan nitrat vo sulfat tursulan ilo tamizlo-
yirlar.

Niimunonin 10ml-do kadmiumun miqdar1 0,5mkqg-dan az ol-
duqda, niimunsnin bdyiik hocmini gotiiriib, 10m! az olan hacme
gadar govurlar, ayirici gifa kegirib hocmi 10ml-a ¢atdirirlar. Metilo-
ranjin igtirak: ila ¢irkab suyunun basqa bir porsiyasini titrlomaklas
neytrallagmast iigiin lazim olan 0,1n tursu va ya galevinin migdarini
tapirlar. Neytrallagdigdan sonra bir nego damct 0,1n xlorid tursusu
slava edib tursulasdirirlar, 2ml hidroksilamin mshlulu, 0,5ml limon
tursusu mohlulu daxil edib lakmus kagizina gére ammonyak daxil
edirfor. Sml 0,05%-li karbon dérdxloridds ditizon mshlulu slava
edib, 2 daqiqa silkalayirler.

Duruldugdan sonra karbon dérdxlorid tobaqasini ikinci ayirici
qifa kegirirlor, su toboaqasins iso yenidon 5 ml ditizon alava edarak,
ekstraksiyani tokrarlayirlar. Bu omoliyyat: ditizon mohlulu slava
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olunan porsiyasinmn analiz olunan mshlulla silkaladikda rongi dayis-
mayans gadar davam edirlor.

Birlosmis ekstraktlan iki dafs bidistilatin kigik porsiyalar: ile
yuyurlar va iki dafs 0,1n xlorid tursusunun 4 ml porsiyalar: ilo 3
daqiqo silkalomokls kadmiumu gixarirlar. Karbon dérdxlorid taba-
gosini ksnara tullayirlar,

Sulu mohlulu ayirict qifa kegirib, onu tomizlanmis karbon dérd-
xloridin kigik porsiyas: ilo yuyurlar. Axirincini ayiraraq, su tobs-
gssina 5 ml natrium golovi mahlulunu slave edib, 2ml porsiyalar
0,005%-1i ditizon mohlulu slave etmskls kadmiumu ekstraksiya
edirlar va ekstrakt: basqa ayirict qifa bosaldirlar. Uzvi halledicinin
tobagosi analiz olunan mohlulla qarigdirdigda rengi ¢ohray: rong
almayana qador ekstraksiyani davam edirlor. Biitiin ekstraktlar
birlegdirib, onlar: bidistilatin kigik porsiyasi ilo yuyurlar va kigik
ol¢ii kolbasina kegirib, tomizlanmis karbon doérdxloridle hocmi ¢iz-
giya gador ¢atdirib, qarisdirirlar.

Analiz olunan niimuns ila barabar distilla suyu ils biitiin analiz
morhslalarindan kegarak yoxlayici togriiba aparirlar.

Alman mshiulun optiki sixhigin1 A=508nm -ds qatm eni 2 sm
olan kiivetdo yoxlayici, mohlulun nisbatinds olgiirlor. Metod ¢ox
hassasdir - udmanin molyar amsal 5°104 - 5 yaxindir. Mshlulun
rongi bir sutka davamlidir Kadmiumun miqdarint doracali
grafikden tapirlar. Deracali qrafiki qurmaq igiin kadmium
duzunun is¢i standart mshlulun 0,5; 1; 2;...; 5ml porsiyalarini
gotlirib her porsiyani 10ml-o goder bidistilatla durulagdirib,
horasine 5 ml natrium galovisi hall edirlar vo 0,005%-1i ditizon
mohlulu ilo ekstraksiya edib, sonra niimunonin analizi kimi davam
edirlar.

111. Kobalt

111.1.Nitrozo -R- duzu ila fotometrik metod

Metodun mahiyyati

Su mahlullarinda kobalt ionlari nitrozo-R-duzla reaksiyaya
girarok rongli Co[Ci)H4sONO(NaSOs),]s birlogsmosi amalo gatirir.
Reaksiyanin gedisatinda kobalt(II) havanm oksigeni ils kobalt(II)
gadar oksidlesir. Reaksiyani sirka-asetat miihitinds pH=~5,5 aparilir.
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Boyanmig maddas ilo maksimal isiq udulma A=415nm olur, la-
kin bu dalga uzunlugunda, istifade olunan reaktivin istqudmasi
¢oxdur, ona gora da 6lgiini A=415nm, lakin bu dalga uzunlugunda
istifade olunan reaktivin isiqudmasi goxdur, ona gore do Olgiinii
A=520nm aparmaq tdvsiyya olunur. Bu dalga uzunlugunda kom-
pleksin rongine reagentin ronginin tesiri ciizidir. Bu dalga wuzun-
lugunda udmanin molyar smsalt 1,5°104-diir.

111.2.Mane olan maddaslor

Mis, nikel va damir nitro-R- duzla boyanmis birlogmalar omalo
gotirirlor, lakin mohlulu nitrat tursusu ilo gaynatdigda bu
birlagmaler parcalanir, kobalt birlogmasi ise doyigmir.

Sionidler, iizvi birlosmalorin ¢oxu, reduksiyaedicilsr mane
olduguna géra, kobaltin toyinindon svvalki bélmadas gostarilen
islomoani aparmaq lazimdir.

2.111.3.Reaktivloy

- nitrozo-R-duz, 0,1%-li sulu mohlul. Tind rangli siiss qabda
saxlanilir.

- kobalt duzunun standart mshlulu. 9sas mshlul yenidan kris-
tallasmis vo havada qurudulmus 0,4037 qram CoCl,*6H>0 (0,4770
qram eyni isulla hazirlagmis CoSO,*7H,0) distilla suyunda hall
edirlar, gatiligi 1,19 g/sm? olan xlorid turhusunun 1ml slavs edib,
6lgii kolbasinda 1000ml - 5 gadar su ils durulagdirirlar. Alinan moh-
luhun 1ml-ds kobaltin miqdar: 100 mkg-dir.

Isci mohlul. Olgii kolbasinda Sml asas mohlulu 500mi-o gadar
distile suyu ils durulasdirirlar. Alinan mshlulun 1ml terkibinds ko-
baltin miqdar1 1 mkq-dir.

-natrium asetat, 50%-li mahlul

-nitrat tursusu, durulagmis (1:1)

111.4. Tayinatin gedigi

Analiz olunan niimunsni ovvalcaden mane olan maddslordan
tomizlayirlar. Ol¢ii kolbasindan torkibinde 1-den 12mkg-a qoder
kobalt olan mshlulun hacmini gétiriib taqriban 25 ml-o qador
durrulagdirirlar. Sml nitrozo-R-duzun mshiulunu, Sml natrium
asetat mohlulu slavs edib 1-2 daqigs qaynadirlar, sonra 5 ml nitrat
tursusu oslave edib yena 1 doqige qaynadirlar. Mahlulu soyudurlar,
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50ml hocmli kolbaya kegirirlor, cizgiys godar su ilo durulagdinb,
qansdirirlar ve A=520HM-ds yoxlayict mshlulun nisbatinda optiki
sixligy tayin edirlor. Kobaltin migdarini daracsli grafikine gors ta-
pirlar. Daracsli grafikini qurmag iiglin tarkiblorindo 1-don 12mkqg-a
gadar kobalt olan is¢i standart mahlulun porsiyalarini gétiiriib, har
porsiyami 25 ml-o qadsr durulagdirib, 5ml nitrozo-R-duzu mohlulu
olava edirler vo niimunsnin analizinda olan kimi davam edirlor..

112. Mis

Filizzanginlosdirms fabriklarin, elektrolit misi istehsal edan za-
vodlarmin, miixtalif istehsalatlarin, qalvanik sexlorin, siini lif fab-
riklorin, ¢irkab sularinda, madon sularmda miso tasadiif edilir.1 litr-
ds misin gatiligs mikrogramdan qrama gader ola bilor. Cirkab su-
yunda mis nisbatan yiitksak qatiligda olduqda titrometrik isul ilo
toyin olunur, az qatiigda olduqda — i¢ an selektiv fotometrik
metodlarla kompleks birlagsmalorin dagilmasi vagibdir.

112.1. Yiiksak qatihq iigiin yodometrik metod. Metodun mahiyyati
Ovvalcadan kompleks birlagmalorin dagilmasindan sonra moh-
lulda mis iki valentli kation kimi olur. Damir(IIT) mane olan tasirini
kanarlagdirmaq ii¢tin mohlulun pH-m1 3,5+4 gatirib, ammonium
hidroftorid NH4HF,; slava edirlor. Sonra kalium yodid daxil edirlar,
axwrinct Cu?* ionlar ilo reaksiyaya girdikde, yod ayrilir. Ayrilan
yodu nisastanin igtirak: ilo natrium tiosulfat mshlulu ils titirloyirlor.

112.2.Mane olan maddal>r

Niimunoanin nitrat vo sulfat tursulari ils ilkin iglonmesi, onu ma-
ne olan iizvi maddalsrdan sianidlerdan, radionidlerdan va bagqala-
rindan azad edir. Damirin mane tssiri ftorid- ionlarin slavesi ila
kanarlagdirilir.

112.3.Reaktivlar

» sulfat tursusu, durulasdiriims (1:9)

» ammonyak, durulasdiriimis (1:1)

» ammonium ftorid a.ii.t.

» kalium yodid

» natrium tiosulfat, 0,02n standart mahlul.
> nisasta, 0,5%-li mahlul.
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112.4.Tayinatin gedisi

Nitrat vo sulfat tursular: ils islodikdan sonra qaligi 5-10ml du-
rulasdirilms (1:9) sulfat tursusunda qizdiraraq hall edirlar va moh-
lulu konusvari kolbaya kegirirlor. Soyudugdan sonra ammonyak
mohlulu slavs etmaklo mohlulu domir (IIT) hidroksid alinana qader
neytrallasdinirtar vo ¢algirlar ki, ammonyakin artighgy olmasin
(mohluldan ammonyakin goxusu gslmasin). Sonra 1-2 gram
ammonium hidroftorid slavs edsrak, tam hall olunana qader gqaris-
dirirlar, mahlul rangsizlagir. 0,5qram kalium yodid alava edib, mik-
robiiretden nisastanin istiraki ilo g6y rang itana qadar natrium
tiosulfat mohlulu ilo titrloyirlar.

112.5. Hesabat
Misin miqdarini (X) mq/€ asagidaki diisturla hesablayirlar:

X=a*K +1,271-1000/V

burada:

a - titrlsmaya sarf olunmug natrium tiosulfat mshlulunun hacmi,
mli;

k - tiosulfat mohlulunun qatihgim dagiq 0,02n gatiran diizalis
amsali;

1,271 - Iml 0,02N natrium tiosulfat mahluluna ekvivalent olan mis
milligram adadi.
V - analiz olunan suyun hacmi, mil.

112.6.Qurgusun dietilditiokarbamatla fotometrik metod. Metodun
mahiyyati

Toarkibinda mis ionlari olan mohlulun 2-xlorlu karbonda (xloro-
formda) qurgusun dietilditiokarbomatin rangsiz mohlulu ils ¢alxa-
ladiqda, qurgusun mislo ovoz olunur ve alman mis dietilditio-
karbamat iizvi holledicinin tobaqasini sari-qonur rangs boyayur.

Reaksiyani olduqca turg mithitde (pH=1+1,5) aparmaq olar.Bu
soraitda lizvi holledicinin tobagesine yalniz bismut, cive ve giimiis
kegir, lakin axirinct iki element istifads olunan reagentls rongsiz bir-
losmolor omals gatirirlor, bismut birlosmalerinds bismutun qatilifs
30 mkg/€-den ¢ox oldugda rongi nazors g¢arpacaq deraceds olur,
burada nadir hallarda tesadiif olunur.
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Bismutun miqdari gostarilondsn ¢ox olduqda, dietilditiokarba-
matlarin izvi halledicids alinan mohlulu 0,5 dagiqs erzindos 25ml
5-6n HCl mshlulu ilo calxalayirlar. Bismut birlasmolari pargalanib,
su tobagasing kegir, mis birlagmaosi isa iizvi tabagads galir.

112.7.Reaktivior

- xlorid tursusu, durulasdirilmig (1:1)

- qurgusun dietilditiokarbamat, karbon 4-xlorlu mshlulu.

500 ml hocmli ayinic1 qifa 50-100m! bidistilat yerlsgdirirlor, 0,1
gram qurgusun asetat k.t. slavo edib, holl olunana qoedsr qansg-
dirirlar vo bidistilatda 0,1 gram natrium dietilditiokarbamat hall
olunmus mohlulu slavs edirlor. Qurgusun dietiltiokarbamatin ag
¢okiintiisti alinir.

250 ml dérdxlorlu karbon slave edib, ¢alxalaywrlar, ¢okiinti
dordxlorlu karbonda hall olunur. Su tsbagasini ayinb, tullayiriar,
izvi tabagom quru kagz filtirden siiziib, 500ml hacmli 6lgii kolba-
sma yigirlar. Alinan mehlulu nisana gadar karbon dérdxlorlu duru-
lagdirirlar vs tiind rongli siigo qaba kegirirlor. Bels gabda reaktiv ii¢
ay saxlanila biler.

- mis sulfatin standart mahlulu. 9sas mahlul. 0,200 gram mis
folgani (nazik metal tabagaesini) ve ya mis maftili a.ii.t. 10ml durru-
lasdirilmig (1:1) nitrat tursusunda hell edirlor. Hall oldugdan sonra
Iml qati sulfat tursusunun buxar1 ¢ixana kimi buxarlandirirlar.
200C-ds mahlulun hocmini 1 litrs ¢atdirirlar; mohhulun 1mi-ds misin
miqgdar: 0,200mq-dir.

Isci mohlul 1. Osas mohlulun 250ml-ni 1 litrs gedor durru-
lagdinirlar, mohtulun Iml-ni torkibinds misin migdar: 0,50mq-dur.

Is¢i mahlui I1. I is¢i mohlulun 20ml 1 litrs godosr durulagdirirlar,
mahlulun 1ml-in torkibinds misin migdari 0,001mq-dir.

Biitiin reaktivlerin hazirlanmasinda, niimunsnin durulagdiril-
masinda vs istifade olunan gablar gige cihazda hazirlanan bidis-
tilatdan istifads olunur.

2.112.8.Toyinatin gedisi v

Ovalcaden tamizlenmis niimunodan 200ml hacmli ayirici qifa
elo hacmds mohlul yerlogdirirlor ki, terkibinde 0,2-don Smkg-a ge-
dar mis olsun.(9gar analiz olunan girkab suyun niimunasinin tarki-

252



bindo sianidlor va misls kompleks birlogsmoleri amala-gstiran basga
maddslor olmadiqda, ilkin tomizlomenin aparilmasi lazim olmur).

Mohlulu tagribsn 100 ml goder durulagdirib, 5 damer durulas-
dirtlmis xlorid tursusu slavs edirlor vo biiretkadan daqiq 1 va ya 2
ml doérdxlorlukarbogda qurgusun dietilditiokarbamat mohlulunu
daxil edirlor. Qarisig1 2 daqiqa ¢alxalayirlar.

Tabagolosmodan sonra iizvi tabagoni qapaqla tohciz olunmus
fotometr kiivetins bosaldib, dorhal A=430nm-ds optiki sixhgim 6l-
giirlor. Kiivetds olan gatin galinligi, rangin intensivliyindan asih ola-
rag, 1-don 5 sm-s qodor olmahdir. Misin miqgdarmi daracali grafika
gors tapirlar.

Daracoli grafiki qurmagq tgiin II ig¢i standart mshluldan 0; 2,0;
3,0; 10,0;...; 20,0ml gotiiriib, hor mahlulun hacmini distils suyu ils
100ml-s gatdirirlar va niimunonin analizinds oldugu kimi, davam
edirlar.

112.9.Ersilon pikraminls fotometrik metod.

Metodun mahiyyati

Misin iki valentli ionlar1 zosif tursulu miihitds epsilon pikra-
minlo morugu-qirmizi rangs boyamis kompleks birlogmalor smolo
gotirirlor. A=550nm-ds isiq udma maksimuma g¢atir. Isig udmamn
molyar udma amsali 44,5+103-2 barabardir. Reaksiyan1 HCl, HNO;
vo ya H;SO4 miihitinds aparmaq olar. Hor bir halda optimal
tursulug 0,04+0,2N olmalidir.

112.10.Mane olan maddalar

Sianidlerin, rodanidlorin va misls kompleks omals gatiran iizvi
maddslorin mane olan tasiri nlimunanin nitrat vs sulfat tursulan ils
ikin islsnmasi ilo kenarlagdirirlar. Istifads olunan reaktivls reak-
siyaya giran, bagqa elementlorin mane olan tasiri uygun kompleks
amalagatiricilorin daxil edilmasi ils aradan qaldirila bilar.

112.11.Reaktivlor

ersilon pikramin, 0,2%-1i sulu mahlul.
fosfat tursusu, qatu.

xlorid turgusu, 5Sn mohiul

askorbin turgusu

nitrat turgusu, gqati

VVVVYVY
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» ¢axir (tartrat) tursusu,10%-1i mahlul
» mis duzunun standart mahlulu

112.12.Tayinatin gedigi

Torkibinds 0,5-don 40 mkg-a gador mis olan niimunsnin
porsiyasini (mislo kompleks birlosmoalor samsls gatiron iizvi va basqa
maddaslorin pargalanmasindan sonra ahnan mahlulun) 25 ml hecmli
olgli kolbasma yerlagdirirlor, 1ml 5Sn HCI mshlulu vs gpatelin ucun-
da azca askorbin tursusu slavs edib, 1 ml fosfat tursusu, 2ml 10%-l
gaxar tursusu mehlulunu slave edib, qarigdirirlar va 5 daqiqadan
sonra ] ml 0,2%-} epsilon pikramin mohlulu slavs edirlor.

Cizgiys godar distillo suyu tokiib, qangdirirlar vo 10 dagigsdan
sonra A=550nm-ds optiki sixhg: olgiirlor (misin miqdarindan asili
olaraq layin qahnli 1+-5sm olan kiivetlordan istifads olunur).

Optiki sixhig: miigayiss mohlulun nisbatinds Slgiliir. Miigayisa
mahlulun tarkibinds biitiin adlart sayilmis reagentlor vs analiz olu-
nan mohlul daxil olunur, lakin epsilon pikraminlo misin komplek-
sini dagitmagq igiin, tiokarbamidin 4%-li mshlulu 2ml slavs olunur.

Misin miqdarimi daracali grafikdon tapirlar. Qrafiki qurmag
iigiin agar layin qalnlig1 5sm olan kiivetdon istifads olunursa, torki-
binds 0,5-don 10mkg-a gader mis olan misin standart mohlulunun
porsiyalar gotiiriliir, agar layin qalinlig1 1 sm olan kiivetdon istifads
olunmursa onda l-don 40 mkqg-a qader gétiiriilir vo standart
mohlulun bu porsiyalar: tayinatin gedisini biitiin morholslorindan
kegirirlar.

113. Neokuproinlo fotometrik metod

113.1.Metodun mahiyyati

Hidroksilamin hidroxloridi slave etmokle Cu?* ionlarmi Cu+
tonlara gadar reduksiya edirlor. Cu* ionlar1 neytral vo zaif tursu
miihitinds kompleks birlasmalor amals gatirirlar, bu birlogsmads har
bir mol Cu* 2 mol neokuprion digiir. Bu birlogmo miixtohf tzvi
halledicilarls, o climladan, xloroformla ekstraksiya oluna bilar. Eks-
trakti metanolla gqangdirib, alman mohlujlun optiki sixhgimi
A=457nm-da dlgiirler; e=8+103.

Mis iigiin bu reaksiya spesifikdir, su mithitinde onu pH=3+9
aparmagq olar. Alinan mohlullar bir ne¢s giin doyismir.
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113.2.Mane olan maddalar

Reaksiya mis igiin spesifik olduguna gors, tolob olunan pH-in
qiymstinds hidroksid halinda ¢6ko bilon metallar1 tartrat slava
edirlor vo onlar1 kompleks birlogsmolerine ¢evirorok mane olan tosi-
rmni konarlagdirirlar. ©vvalki toyin metodlarinda oldugu kimi, misin
sianid-rodanid ionlar1 va {izvi maddslorle kompleks birlogmalarini
nitrat va sulfat tursusu ils gaynadaraq, dagitmaq lazimdir.

113.3.Reaktivior

Distils suyu, siisa qabda ikiqat qovulmus va ya kationitlordan
kegcirilmis bu sudan biitiin reaktivlerin hazirlanmasinda, niimunani
durulagdirmaq iigiin vo istifada olunur. Adi distillo suyunun tarki-
binds homisgs mis olur.

- mis duzunun standart mohlulu

- hidroksilaminin hidroxloridi, 50qgram NH,OH+*HCI, 450ml
bidistilatda holl edirlor

- natrium sitrat, mahlul. 150 qram Na;CsHesO7+2H>O 400ml
bidistilatda hall edirler. 5ml hidroksilaminin hidroxlorid mshtulu va
10 ml neokuproin mohlulu slavs edirlor. Reaktivlori ¢irklondiran
misi xaric etmok iigiin 50 ml xloroformla ekstraksiya aparirlar va
xloroform tabagasini kenara tullayirlar.

- Ammonyak, 5N mohlul. 375 ml gati 25%-li ammonyak
mohlulunu 1 litra gadar bidistilatla durulagdirirlar.

- Indigator kagizi. Kango qumzi kagiz vo ya bir basqa
pH=4+6 intervalda rongini doyisen kag1z.

- Neokuproin mashlulu. 100 gram neokuprionini 100 ml
metanolda holl edirlor. Adi soraitds bu reaktivin saxlanma miiddati
bir aydir.

- Xloroform. Onun metal qalglarla tomasda olmasma yol
verilmamoalidir va ya avvalcaden qovulmalidir.

- Metanol

- Nitrat tursusu

113.4. Tayinatin gedigi

250 ml hacmli stakana 100ml niimuns daxil edib, nitrat va sulfat
tursusu ils igloyirlor. HaSO4 buxarlandigdan sonra 80ml bidistillat
slava edirlor vo qaynayana gadar qizdirirlar. Sonra soyudub 100 mi
hacmli 6l¢ii kolbasina siiziirlar, stokamin divarlanm va filtiri yuyur-
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lar vo hacmi cizgiys ¢atdmrirlar. Torkibinds 2-den 200mkg-a qador
mis olan pipet vasitasi ilo 50 ml vs ya basqa hocmds alinan msh-
luldan gétiiriib, ayirict qifa kegirirlor. 9gar hacm 50ml-den az ol-
dugda bu hocma gador bidistillat slave edirlor. 5ml hidroksilamin
hidroxlorid mahlulu, 10ml natrium sitrat moahlulu slavs edib, yaxsi
calxalayirlar.

Sonra lml hocmli porsiyalarla ammonyak mshlulunu indigator
kagizi pH=4-6 intervalda gostoron vaxta qadar daxil edirler.

10ml neokuproin mohlulu va 10ml xloroform slava edorak, qift
tixacla baglayib 30 saniys ¢alxalayirlar. Tabagslogdikdan sonra su
tabagasi daxil olmamaq sorti ilo xloroform tabaqaesini 25ml hacmli
olgii kolbasmna bosaldirlar. 10ml xloroform slavs etmokls ekstraksi-
yani tokrarlayirlar, alinan ekstrakt: birinci ekstrakta slava edib,
nigana gador metanol tokiirlor vo qarngdirirlar. Alinan mohlulun
optiki sixhigint A=457nm olgiirlor. Misin miqdar1 40-200mkq oldug-
da gatin qalmhig Ism olan kiivetlorden, asag: miqdarda ise qatmn
galinhig) 5sm olan kiivetlordsn istifads olunur.

Olgiinii 50ml bidistilatla hazirlanmis yoxlayict mehlulun nisbe-
tinds aparirlar.

Misin miqdari daracali qrafike gérs toyin edirlor. Qrafiki qur-
magq iigiin torkibinde 4-don 200mkq goder mis olan porsiyalar:
gotiiriib, 50ml-o gador bidistillatla durulasdinirlar, 1ml H,SOs slava
edib, niimunanin analizinds oldugu kimi davam edirlar.

114. Qalay

Adoton sularin torkibinde qalayin miqdari ¢ox az olur.Sn¥ va
Sn ¥ ionlan insanlar ii¢iin zohorli sayilmur, lakin tarkibinds qalay
olan elo iizvi birlesmolar olur ki, onlar yiiksak doaracada zsharlidir,
buna gorads niimunads olan iizvi maddalerin dagitma prosesini,
tayindasn svval aparmaq lazimdir.

Qalayin toyini iigiin pirokatexinlo bondvsayi ekstraksiya-
fotometrik metod taklif olunur.

114.1. Pirokatexinls bonivgayi ekstraksiya- fotometrik metod.
Metodun mahiyyati
Nitrat va sulfat tursusu ilo H,SO4 ag buxarn alinana qador
buxarlanmasindan sonra geyri iizvi va lizvi birlagmalarda olan qalay
(IV) sulfata gevrilir. Onu SnJs halda toluola ekstraksiya edib, mane
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olan elementlardon ayrilaraq, su fazasina ekstraksiya edirlor.Alinan
rongli kompleks birlagmasinin mshlulunun optiki sixhigini dlgiirlar.

114.2.Mane olan maddaslor
Qalayin toyinina mane ola bilon elementlori ilkin ekstraksiya ils

ondan ayirirlar.

114.3.Reaktivlor

- sulfat tursusu, 9n mohlul. 500ml distills suyuna 250ml olan
sulfat tursusu slavs edib, gangdirirlar, soyudurlar vs 6lgii kolbasin-
da su ils 1litra gadar durulasdinirlar.

- kalium yodid. 5n mohlul. 83 gram kalium yodidi distille su-
yunda holl edib 100ml-o godor durulagdirirlar.

- toluol, a.ii.t.

- natrium golovisi, 5n va 0,1n mohlullar

- xlorid tursusu, 5Sn mohlul

- askorbin tursusu, 5%-li tozs hazirlanmis mohlul

- bandvsayi pirokatexin, 0,05%-li mohlul, saxlama miiddati 1
hafto .

- natrium asetat, CH;COONa+3H,0, 2%-li mahlul.

- ammonyak, 5n mohlul.

Qalay duzunun standart mohlullari. Osas mshlul. 0,100 qram
metallik galay1 20ml gat1 sulfat tursusunda hall edib vo ag buxarlar
alinana qadar buxarlandirirlar. Soyudurlar va distilla suyu ila hacmi
150ml c¢atdirirlar. Sonra 65ml qati1 sulfat tursusu olave edib
soyudurlar. Alinan mahlulu 500ml hacmli 6l¢i kolbasina kegirirlor
cizgiys qadar distillo suyu tokiib, qarigdirirlar. Alman mohlulun 1ml
tarkibinds qalayin miqdari 200 mkq-dir.

Isci mohlul. Osas standart moahlulun Smi-ni 100ml qadar distilla
suyu ilo durulagdirirlar. Alinan moahlulun 1 ml tarkibinds galayin
miqdan 10 mkqg-dir. Bu mshlul hazirlandigi ginda istifads olun-
mahdir.

114.4.Tayinatin gedigi

Tarkibinds 3-don 30mkqg-a qadar olan analiz olunan suyu nii-
munssins 25 ml 9n sulfat tursusu slavs edib, kigik hacm qalana ga-
dor buxarlandinirlar, 1-2 ml gati nitrat tursusu slavs edib qizmam
H>S804 ag buxarlan ¢ixana gador davam edirlar. Soyudub 25ml su
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slava edirlar, qangdirirlar vo mohlulu miqgdarca ayincr qifa kegi-
rirlor. 2,5ml kalium yodid mahlulu slava edirlar, gangdinrlar, 10ml
toluol alava edib 2 daqige moéhkam calxalayirlar, tabagslasmadan
sonra su fazasii ayirirlar. Uzvi holledicinin tobagesini qarigdir-
mayaraq S ml yuyucu mohlulla yuyurlar (yuyucu mshlulu hazyr-
lamagq iigiin 25ml 9n sulfat tursusunu 2,5 ml kalium yodid mshlulu
il> qangdinrlar).

Yuyucu sulari konara tullayirlar. Toluol tsbaqasinin rongi
¢ahrayi olmalidir.

Ekstraksiya baglayir. Bunun iiglin toluol tabaqasini 5ml distille
suyu ila isloyirlar va rangi itana gadar damci-damci 5n natrium qals-
visini daxil edirlor. (8-10 dama kifayot olur). Sonra iki damci da
slavs edirlor. 30 saniys ¢alxalayirlar. Tobaqgalosdikdsn sonra su tabo-
gasini 50ml hacmli stokana bosaldirlar. Ekstraksiyani tokrarlayirlar,
bunun tigiin 3ml 0,1n natrium galavisindon istifads edirlor vo alinan
su fazasim avvalkina slavas edirlar. Toluol tabagasini saxlayirlar.

Su mohlulunu 2,5ml 5n xlorid tursusu ilo tursulasdirirlar va
ayrilan yodu damci ils askorbin tursusunu slava etmaklo rongsiz-
logdirirlor. 2ml pirokatevin banévsoyi mohlulu slavs edib, qars-
dirirlar. Saxlanmus toluol tabsgasini ganigdirmayaraq, Sml natrium
asetat mahlulu il yuyurlar va yuyucu sular stskanda olan mshlula
alava edirlor. Qangdinrlar vo pH=3,8 olana gadar 5n ammonyak
moshlulu slavs edib, mahlulu 25ml hacmli 6l¢ii kolbasina kegirirlor.
Cizgiya qador distills suyu ilo durulasdiririar, qangdiririar va 30
dagigaden sonra alinan mshlulun sixhgini A=552nm-ds 6lgiirlar. Ts-
yinin naticasini dsracslonma grafikins gérs tapirlar. Qalay duzunun
standart ig¢i moahlulundan 0; 0,5; 1,0; 2,0; 2,5 va 3ml gotiiriiriar,
harasinin hocmini distils suyu ilo 7 ml-s ¢atdinirlar. 1ml 5N natrium
galavisi, sonra 2,5ml 5n xlorid tursusu slavs edirlor. 2ml pirokatexin
bandvsoyl mohlulu, 5ml natrium asetat mshlulu va pH=3,7+3,9
olana gadar 5Sn ammonyak mahlulu slavs edirlor. Torkiblorinds  0;
5; 10; 15; 20; 25 vo 30mkq galay olana ranglh mohlullar aliur.

Bu mohlullan 25ml hacmli 6l¢ii kolbalarina kegirirlor, cizgiys
gador distillo suyu tékiib, gqangdirirlar va 30 doagigedsn sonra
A=552nm onlarin optiki sixhqlanimu sifir olan mohlulun fonunda
olgiirlar.
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115. Civa

Civanin yol verilon miqdan ciizi olduguna goérs onlan tayin
etmok ii¢iin hassas metodlar talab olunur. Bunun iig¢iin iki variant
ditizon metodu taklif olunur.

115.1. Ditizonla ekstraksiya titrometrik metodu.

Metodun mahiyyati

Cive ionlar1 turs miihitds ditizonla CHCl; va ya CCly ~da hall
olunan, narinci-san ditizonat Hg(HDz) moahlulu smals gatirir.

Metodun bu variantda analiz olunan mahlulu ditizon mahlulu
ila titirloyirlar. Ditizonu kigik porsiyalarla slava edirlor, hor sla-
vadan sonra ¢alxalayirlar ve tizvi helledici tabagasini aywnrlar. Titr-
lomani bu tabagoenin rongi saridan yasila kegana qoder davam edir-
lar.

115.2.Mane olan maddaslsr

Toayins gizil, palladium va glimiis mane olur. Birinci iki element
¢ox nadir hallarda tesadif olunur, giimisi iso giimiis xlorid halinda
tayinin avvalinds kanarlagdirmaq daha yaxsidir.

pH=4 mane ola bilon misi, sinki, qurgusunu va nikeli EDTA ils
maskalandirirlar. Civs ionlarn ilo kompleks vo hall olunmayan bir-
lagmalor amoals gotiran sulfid-, yodid-, sianid-,radonid- va xlor- ion-
lar1 tayine mane olur. Onlan konarlasdirmagq iigiin svvalco mshlulu
sulfat tursusu ilo ag buxar alinana qsdor qovurlar. ©lavs olaraq
oksidlesdiricinin olmasi lazimdir. Civanin migdan ¢ox az olduqda,
niimunsnin tayinden avval buxarlandirirlar. Civanin itgisinin garsi-
st almagq lglin, bir ne¢s damc1 Na,S slave etmokls, niimunanin
golovilegdirilmasi tovsiyyas olunur.

115.3.Reaktiviar

- ditizon, CCly va ya CHCl3-ds 0,002%-li mahlul. 0,2 gram
ditizonu 100ml! xloroformda va ya karbondérdxlorda hall edirlar.
Moshlulu tiind rongli siigodo 1%-li sulfat tursusu tobsgasinin altinda
saxlayirlar. Toyin aparilan giinds eyni halledici ils 100 dafs durru-
lagdirirlar (0,002%-1i gatihga qadoar). Cirklonmis ditizon prepara-
tindan istifads olunduqda, tamizlonmoni asagidak: iisulla aparirlar.
30-dan 40 grama qadar ditizonu 10ml iizvi halledicida hall edib, hall
olunmayan ¢6kiintiiden ayirmagq ii¢iin siiziirler vo siiziilmiis msahlulu
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durulagdiriimis (1:100) ammonyak mohlulunun bir nega porsiyalari
ils ¢alxalayirlar. Ditizon sari rangli ilkin ammonium ditizonat: gok-
linds su tabagasins kegir, onu oksidlogmis moahsullar {izvi halledici
tabagasinda galirlar va onu sar va ya gonur rangs boyayirlar. Biitiin
ammonyak ekstraktlanm ayinci qifa yigirlar vo 50-100ml iizvi
halledici daxil edirlor, 1%-1i sulfat tursusu ils turs reaksiyaya qodor
tursulagdiniriar vs ¢alxalayirlar. Aynilmig ditizon iizvi hslledicinin
tobaqasins kegir. Ditizonun oksidlasms mohsullar: alinmasin qar-
stsin1 almagq iigiin, galovi mshlullarin uzun miiddoatds havada qalma-
sma yol verilmomslidir, ammonyak ekstraktlarin tursu ilo islonil-
mosi dorhal onlarin alinmasindan sonra aparilmalidir.

Sonra tizvi halledicids ditizon mahlulunu ayirib eyni halledici ila
500ml gader durulagdmrirlar. Bu mahlulun 100ml-ds tagribon 6-7 mq
ditizon olur, onu 1%-l sulfat tursusu tabagasinin altinda kip tixacla
baglanan tiind rangli siigo gabda saxlayirlar. Bu saraitdo mohiulu bir
nego ay titrini saxlayir.

Istifadadon svvsl moblulu eyni tizvi hsalledici il 0,002%-1i qa-
tihga godor durulagdinriar vo onun titrim niimunsnin tayininds
olan biitiin moarholslordan kegirilmis standart civa duzunun mohlulu
ilo toyin edirlar.

- asetat bufer mohlulu. In sirks tursusunun va ln natrium
asetat mahlullarin eyni hacmlerini qangdirirlar.

- EDTA, 0,1M mohlul. 37,2 qram preparati suda hall edib
1litra gadar durulasdirirlar.

- metiloranyj, 0,1%-1i mahlul

- natrium sulfid, Na,S*9H,0, doymus mahlul.

- civa duzunun standart mohlulu. 9sas mohlul. 0,1353 gram
HgCl, bidistilatda holl edirlor, 30ml gat1 xlorid tursusu olave edirlar
va eyni su ilo 1 litra godor durulagdirirlar. Alinan mahlulun 1ml
tarkibinds Hg2* miqdari 0,100mkqg-dir.

Isci mohlul. 10ml ssas mohlula 3 ml qgati xlorid tursusu slavs
edib bidistillatla 1 litrs gadsr durulagdirirlar. Bu mohlulu bilavasits
istifadosindon avval hazirlayirlar. Mahlulun 1ml terkibinds civenin
miqdar1 1mkq-dir.

115.4.Tayinatin gedisi
Torkibinds civanin miqdar1 2mq ¢ox olmayan 10-250ml
niimunadan gotiiriib, S00ml hacmli stokana yerlagdirirlor vo pH=13-
14 olana gador NaOH mshlulu slavo edirlor. Sonra 3-4 damci
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natrium sulfidin doymus mshlulunu slavs edirlor, 10-20 m! hacma
gader buxarlandirirlar va migdarca 250ml hocmli konusvari kolba-
ya kegirirlor (analiz tigiin 20ml vo ya ondan az niimuns gétiirditkds
onu birbaga konusvari kolbaya yerlogdirirlar). Kolbada
buxarlanmani 2-3ml hacmo goadar davam etdirirlor, 1gram kalium
permanganat tokiib, ehtiyatla 15 ml durulagdirilms (2:1) sulfat
tursusu alavs edirlor, kolbani borusu kasilmis siiga qifla olgiirler vo
yavas-yavas quzdirirlar. Ag buxarlar ayrnildigda qifa gotiiriirler va 1
saata qader qizdirmam davam edirler. Soyudurlar vs ehtiyatla 10
ml distillo suyu ilo kolbadan gotiiriilmiis qifin divarlarim kolbaya
yuyurlar, qarnigdirirlar vo mshlul soffaflagana godor damci-damct
hidrogen peroksid olava edirlor (mangan dioksidin reduksiyasi),
yena 30ml su olave edib, piroksidi dagitmaq igiin mohlulu gayna-
dirlar 100 ml hacmli 6lgii kolbasina kegirirlar, lazim oldugda hall
olunmamus ¢okiintiinii ayirirlar.

Moshlulun hacmini distille suyu ile cizgiys ¢atdirib qarnsdirirlar,
tarkibinds 10 qramdan ¢ox cive olmayan mohlulun hacmini 200ml
hacmli ayiner qifa kegirib, taqribon 50 mil-s godar distille suyu ila
durulagdirirlar, 10ml EDTA mohluluy, 1 damci metiloranj mohlulu
vo rongin ¢ohrayidan sariya kegana qodor natrium hidroksid
moahlulu olave edirlor.10ml asetat bufer mohlulu oslavs edib,
soyudurlar ve ditizon mshlulu ile titrlayirlor. Titrlomoni asagida
gostarilon kimi aparirlar: mikrobiiretdon 1 ml ditizon mshlulu
tokiib, 1 deqiga garigdiririar, tabagalosdikdan sonra terkibinda cive
ditizonat olan iizvi holledicinin tobagasini ayirirlar.Hor dofe 1ml
ditizon mahlulu slave etmaklo vo ekstraktlart yeni sinaq siligslorine
yigaraq, titrlomani ekstraktin narinci-sar1 rongi yasil rongs kegana
qoder tokrar edirlor. I¢inde narngi rengs boyanmus ekstrakt olan
sinaq siigalorin miqdarmi hesablayib, titrlomoye sorf olunmus diti-
zon mohlulun hacmini mi-la tapirlar. Qarisiq rongli sinaq giigesini
0,5ml ditizon mohluluna uygun hesab edirlor, rang yasila yaxin
olduqda, sinaq siigasinin igindoki mohlulu nazars almurlar.

115.5. Hesabat:
Civenin migdarim (X) mq/2 asagidaki diisturla toyin edirlor:

X=a*T+1000<100/V+V,
burada:
a - titrlomaya sarf olunan mahlulun hacmi (sinaq giisalorinin
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migdari), ml;

T - cive duzunun standart mahluluna gérs tayin olunmus ditizon
mahlulunun titri,mq/ml;

V' -analiz iigiin gotiriimiis ¢irkab suyun hacmi,mi;

V- titrloma ligiin gétiiriilmiis mohlulun hecmi,ml.

116.Ditizonla fotometrik metod

116.1.Reaktivior
Hidroksilamin sulfat, 10%-li mahlul. 10gram reaktivi 90 ml
bidistilatda hall edirlor.

116.2.Tayinatin gedisi

100 ml 6l¢ii kolbasindan lazim olan mohlulun hissasini goti-
riilena gadar avvalki bélmada tasvir olunan kimi tayin olunur. Gotii-
riilan porsiyant 250 ml hocmli 6lgti kolbasina kegirirlor 50 ml qoder
distille suyu ilo durulagdirirlar, 10ml EDTA mohlulu, bir dameci
metiloranj moahlulu alave edirler vo indiqatorun rangi deyisana qadar
natrium hidroksid moahlulu ilo neytrallagdirirlar, 10ml asetat bufer
mohlulu, Iml hidroksilamin sulfat mohlulu, 20m! ditizon mohlulu
slavs edib 5 daqiqs ¢alxalayirlar. Ayrilmig tizvi holledici tobagasini
borusuna pambiq taximis qifdan fotometrin kiivetina stiziirlor vo
optiki sixligin1 A=490nm biitiin istifads olunan reaktivlorlo aparilan
yoxlayict tacriibenin mahluluna nisbatinds Slglirlor, E=7+10¢. Tayi-
natin naticasini daracali qrafikinden tapirlar. Daracali grafikini qur-
magq tgiin 0; 0,5; 1,0; 2,0; ...; 10,0ml cive duzunun is¢i standart
mahlulundan gotiiriib, horasini 50ml gader su ile durulagdirirlar,
aymea qifa kegirilor vo yuxarida gostarilon biitiin reaktivieri slava
edirlar, ditizonun ekstraksiyasini apaririar ve optiki sixlig dlgtirlor.

117. Qurgusun

Filizzonginlogdiran fabriklarin, bozi metallurgiya zavodlarmn vo
bagqa ¢irkab sularn tarkibinds qurgusun olur. Onun orqanizminds
yigima qabiliyyati vo ¢ox zoherli olduguna goérs, onun miqdarina
nozaret ¢ox shamiyyatlidir. Torkibinde yiiksek migdarda qurgusun
olan sularda tasadif olunur.

262



117.1.Xromatl fotometrik metod. Metodun mahiyyati

Todqgiqat olunan suya sink sulfid suspenziyasini slave etmoklo
qurgusunu sulfid geklinde ayirirlar, bu tsulla qurgusunu golocokds
onun tayinine mane ola bilon domirdsn ayirirlar.Cékiintiinii xlorid
tursusunda hoall edirlar (hallin sonunda 1-2 damci nitrat tursusu
slava edirlar) va PbCrO4 va ya K,;Pb(CrQs), seklinde ¢okdiiriirlar.
Yuyulmus ¢okiintiinii xlorid tursusunda hell edib ve alinan moh-
lulda xromat ionlan difenilkarbazidlo fotometrik metodu ila va ya
yodometrik titrloms ilo toyin edirler.

117.2.Mane olan maddslar

Metod spesifikdir: qurgusunun xromat goklinds ayrilmasina
mane ola bilon elementlor, avvalcodon sink sulfidle ¢ékdiirerak,
konarlagdirihr.

117.3.Reaktivisr

Sink sulfid suspenziyasi. 25 qram sink xloridi 100ml distills su-
yunda holl edirlor ve sinki natrium sulfid mshlulu ilo ¢okdiiriirler,
axirmecini elo miqdarda slave edirler ki, gotiirilon sink xloridin
boyiik hissesi mohlulda qalsin (mss. 25qram sink xloride 42 qram
Na;S+9H,0 slavs edirlar). Sink sulfid ¢okiintiisiinii 3-4 dofs dekan-
tasiya tisulu ilo yuyurlar, filtirs kegirirlor vo yens 4-5 dofa filtirds
yuyurlar. Sonra distille suyu ils kip tixagla baglanan sliso qaba
yuyurlar va 200 ml gader su ile durulagdirirlar ;

- sulfat tursusu, durulagdiriimis (1:99) mohlul;

- xlorid tursusu, durulasdiriimis (1:3) mohlul;

- nitrat tursusu, sixhg: 1,4 g/sm3;

- ammonium xlorid

- ammonyak, 0,91 g/sm3 s1xliqhi mahlul

- fenol qirmizi, 0,1%-L mahlul

- sirka turgusu susuz, durulagdiriioug (1:1) mshlul;

- ammonium asetat, 40%-li va 0,4%-1li mahlullar

- kalium xromat, 30%-li mohlul

- difenilkarbazid, 0,02%-1i mahlul

- xlorid mehlulu (qurgusunun yiiksok miqdarimin tsyininds
lazim olur).

100m! doymus natrium xlorid moshluluna 15 ml su vo 10 ml
sixhigt 1,19g/sm3 olan xlorid tursusu slavs edirlar.
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117.4.Tayinatin gedisi

Analiz olunan ¢irkab suyun hacmini elo gotiiriirlor ki, torki-
binda qurgusunun miqdan 0,01-dsn 0,lmg-a godsr olsun, nimu-
noni metiloranja gors neytrallasdiririar; niimunays 1ml sulfat tursu-
su va 0,5ml ¢alxalanmis sink sulfid suspenziya olava edirlor. Siise
cubugla arabir qangdiraraq 1 saat saxlayirlar. Sonra ¢okiintiini sii-
ziirlor, ¢okiintii ilo filtiri 25ml hacmli stokanin divarinda hamar-
layirlar (agirlar), filtirden ¢okiintinG su ilo yuyub, 3ml xlorid
tursusunda hall edib ve hidrogen sulfidi kenarlagsdirmagq ti¢iin mah-
Iulu gaynadirlar. Sonra 2-3 damei nitrat turgusu alava edib, 1,5+2ml
hacma gader qovurlar va sentrifuga sinaq siigesine kegirirlor. Stoka-
n1 qaynar su ils yaxalayirlar vo yuycu sulari sentrifuga sinaq siiso-
sinds olan mahlula slava edirler (qurgusunun ¢okdiirmesindan avval
mahlulun hocmi 4 ml-don az olmamalidir, sks halda onu buxarlan-
dirmaq lazimdir). 100-150mq ammonium xloridi slave edib, fenol
qumizt indigatorun istiraki ilo morugu rong alinana gadar
ammonyak mohlulu ils neytrallagdirirlar vo mohlula fenol qirmizi
rangi narinci rongs (pH=6,8-7,0) ke¢ons qodsr mohlula susuz sirks
tursusu olava edirler. «Sonra eyni» sirks tursusundan 0,5ml alava
edirlor, vo ya 1ml 40%-li ammonium asetat mohtulu slavs edirlor.
Iml kalium xromat mohlulunu slave edarak, kolbanin igindskini
qangdirirlar vo bir nego saat saxlayirlar. Sonra sentrifuglayirlar vo
ayrilmis ¢okiintinii PbCrO4 va ya K Pb(CrOas), 3 dafs 4ml porsi-
yalarla 0,4%-li ammonium asetat mshlulu ile yuyurlar. Har defe
sentrifuglagsmadan sonra sifon vasitssi ilo yuyucu mohlulu bosgal-
dirlar. Cokiintiinii 3m] xlorid tursusunda holl edirlor ve daracali
siaq siigasine kegirirlor. Sentrafuganin smaq siisesini  digqgatio
yuyub, yuyucu sulart homin daracali sinaq slisesine bogaldirlar,
moahlulun hacmi miisyyen hacmos gadar durulasdirirlar (maes, 10ml
qadar) vo ona 10ml difenilkarbazid mohlulu slavs edirlor. 10 daqi-
gadon sonra mohlulu fotometrin kiivetino kegirib, onun optiki
sixligini A=540nm olgiirlar. Qurgusun PbCrOs4 soklinds ¢okdiirdiik-
ds udulmanin molyar amsali 18103 barabardir, KoPb(CrOs), ise
360103, Sifir mohlulu hazirlamagq {igiin 3ml durulagdiriimis xlorid
tursusuna 10ml difenilkarbazid mehlulu olave edirlor va analiz
olunan suyun durulasma hacmins gadar, durulagdirirlar. Isiq udma
qiymstine géra daracali qrafikini istifads edarek qurgusunun miqda-
rint hesablayirlar.
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Qrafiki qurmagq iigiin tomiz kalium xromat mohlulundan istifa-
do etmok olar, bu mohlula yuxarida gosterilon miqdarda xlorid
tursusu vo difenikarbazid slave olunmalidir. Bu moahlullan hazirla-
yarkon nozers almaq lazimdir ki, 0,0lmq qurgusun uygundur.
0,0094 mq kalium xromata, qurgusunu PbCrOs soklinds ¢okdiiriir-
lor vo 0,0187 mq kalium xromata, qurgusunu K,Pb(CrOs), seklinds
¢okdiriiliirsa.

Qurgusunun miqdan ¢ox oldugda (niimunads bir nego milli-
gram) slave olunan sink-xlorid suspenziyasmin miqdarmu artirirlar;
onda alinan PbCrOs vo K Pb(CrOs); ¢oSkiintiisiinii xlorid mahlu-
lunda hall edirlar vo alinan mohlulda xromat ionlarint yodometrik
tsulla titrlayirlar.
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