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GIRIS

Analiz metodunu segarkon analizin moagsadini, bu zaman hall
edilmali olan masaloni daqiq bilmak, slds olunan analiz metodla-
rinin iistiin va ¢atigmayan cahatlorini giymstlandirmak lazimdir.

Bu va ya diger analizin metodunu segsrkan lazim olan amilleroe
baxmazdan ovval, metod vo metodika anlayigini miizakirs edak.
Metod - tayin olunan maddadan v konkret obyektden asili olmaya-
raq, analizin asasim tagkil edon prinsiplor macmusudur; metodika —
konkret obyektds aparilan analizin biitiin sart vo amaliyyatlarinin ot-
rafli yazilisidir. Masalan, gravimetrik analiz metodunun asasui torki-
binds tayin olunan komponent (gismon itirilmis) saxlayan birlsg-
moanin kiitlosinin tayini togkil edir. Komponentin gravimetrik toyini
metodikasina aiddir: bu az hoall olan birlosmonin ¢6kms soraitinin
izahi, ¢okiintiiniin mohluldan ayrilmasi dsulu, ¢okdiriilmiis madds-
nin ¢aki iiglin uygun formaya kegirilmasi va s. Konkret obyektds
komponentin tayini zamanl metodikaya niimunsnin goétiiriilmasi vo
onun analizo hazirlanmas1 amaliyyatlar1 da daxil edilir (masslon,
niimunsnin uygun helledicids hall edilmasi vo toyinata mane olan
maddaloarin tesirinin kenarlasdiriimasi). Metod va metodikani segar-
kan diqgat yetirilmali olan asas amillori nazordan kegirak.

Komponentin _migdar:. Analizin metodunu segarkon miiayysn
edilan vo ya tayin edilon komponentin gézlanilon miqdarini nazara
almaq lazimdir. Bu zaman yalniz niimunads kompenentin %-ls miqg-
darmi, analiz olunan mshlulda onun qatiigini giymotlondirmok
yoXx, hom ds analiz iiglin gétiiriilon maddonin migdarm: bilmak va-
cibdir. Belaliklo, analiz metodunun seg¢ilmasi komponentin miitloq
miqdart ils sertlenir.

Analizs .tagdim olunan toyin olunan komponentin gatiigi vo
niimunsnin miqdar1 genis intervalda, dayise bilor. Bels ki, mis, ni-
kel, xromun miqdar1 6z orintilarinds onlarla faiz, minerallarda, filiz-
lards, bagqa metallarmn srintilsrinds iso onda bir, yiizds bir faiz ola
bilor. Hazirda bu metallarin miqdarini bitkilerds, canl organizm-
lords n-10-7-n-10-5 % intervalinda, xiisusi tomiz maddslorda iss
n-10-%-n-10-6% intervalinda tayin etmak lazimdir. Analiz iigiin gétii-
rillan niimunenin miqdarina bir halda hadd qoyulmur, diger halda
159 (minerallarda izlarin toyini, qanin, biokiitlenin, kosmik obyekt-
lorin va s. analizi) onun miqdar ¢ox kigik olur (milligramlar va ya
milligramin hissalari gadar).




Metod va ya metodikanin hassashg: verilon metod vo metodika
ila maddonin miisyyan vs ya tayin edile bilon minimum miqdarn ils
xarakterizs olunur.

Kimya¢: miixtolif metodlarin hassashigini miiqayise edsrek ve
nimunads komponentin toxmini miqdarim giymatlondirorak bu vo
ya digor analiz metodunu segir. Masalon, silikat suxurlarimda natriu-
mun migdarm toyin etmok ii¢lin natriumun milliqgramlarla va ya
daha ¢ox miqdarini tayin etmoys imkan veran gravimetrik metoddan
istifads olunur. Bu elementin bitkilords va heyvan monsali bioloji nii-
munslorde mikroqramlarla migdarni tayin etmok iigiin alov foto-
metriya metodundan istifada edilir. Xiisusi tomizlikli suda natriu-
mun tayini ligiin (nano va pikoqramlarla) lazer spektoroskopiya
metodundan istifads edilir.

Metodun segiciliyi. Hazirda miixtslif obyektlords sonaye vo kand
tesorrifatt mehsullarinda, straf miihit obyektlorinds, kosmik obyekt-
lards, siini mohsullarda va s. analiz aparilir. Tabiidir ki, analiz metod
va metodikasini segarkan tokcs analizin tapsinigi deyil, ham ds niimu-
nanin xasss va Xiisusiyyatlorini do nazsrs almaq lazimdir. Analiz olu-
nan obyektin fiziki xassolerini nazers almaq lazimdir: aqreqat hal,
uguculugu, higroskopikliyi, mexaniki mohksmliyi va s. Niimunonin
kimyavi xassssi analiz metodunun se¢ilmasinds asas amildir. Bu za-
man agagidakilan bilmak ve nezars almaq vacibdir: ¢ox vaxt matrisa
adlandinlan nimunsnin esasmm Kimyavi Xassasi; nimunsnin vasfi
kimyavi torkibi; toyin olunan komponentin va ona mane olan qarigig-
larin kimyavi xassasi. '

Analiz olunan obyektin asas vo digor komponentlorin xassslo-
rini bilmak, miimkiin xstalan giymstlondirarak daha segici metod
segilir. Bu metodun komoyi ila verilmis soraitde lazimi kompo-
nentlori digar istirak edan komponentlarin manegiliyl olmadan
mioyysn etmok va ya toyin etmok olar. Kimyavi adabiyyatda «se-
¢icilik» termini ils yanagsi «spesifiklik» termini da istifads olunur.
Ogor metod va ya metodika yalniz bir komponenti miiayysn etmaya
va ya tamin etmoys imkan verirsa, onda onlar1 spesifik adlandirirlar.

Metodun, metodikanin ve komponentin miioyyon edilmasi va
tayininin asasini togkil eden ayrica reaksiyanm segiciliyindon dants-
maq olar. Belo ki, ionometriya, atom - absorbsion va fermentativ
kimi metodlar yiiksok segiciliklo xarakterizo olunur. Metodikalarin
osasini togkil edon bir ¢ox reaksiyalar da yiiksok segiciliys malik-
dirlor. Mosslen, iizvi reagentlorin boazi kompleks birlasmalarinin
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amoala golmasi, fermentativ va elektrokimyavi reaksiyalar. Hamg¢inin
yodun nisasta ilo reaksiyas: va ammonium ionunu tayin etmoak tiglin
istifade olunan tarkibinds ammonium ionu olan maddslerin galavi-
larle qarsihiglt tasir reaksiyast spesifikdir.

Analizin aparilma goraitini doyismoeklo (miihitin pH-1, reagent-
lerin qatiliglar1), mane olan komponentlari reaksiya qabiliyysti ol-
mayan formaya kegirmok (pasrdeloms) ve ya onlar1 asas komponent-
don aywmagqgla (¢okdiirms, ekstraksiya, xromatoqrafiya) kimyavi
analiz metodikasini1 daha segici etmak olar. Yiiksok secici metodika-
larla poladlarda nikelin dimetilglioksimls az hsllolan kompleks bir-
losmoasinin ¢okdiiriilmesi reaksiyasma osaslanan gravimetrik toyini
metodunu niimuns gostermak olar. Cékms zoif ammonyak miihi-
tinda apanlir, domiri ¢axir v ya limon tursusu ilo pardolayirler.

Metod vs metodikalart nozardon kegirarkan onlarin universalli-
&indan - ¢oxlu komponentlsrin miisyyan edilmosinin vo toyininin
miimkiinliylinden danismaq lazimdir. Bir niimunads eyni zamanda
bir ¢ox komponentin miayyan edilmasi vs ya toyini, ¢ox kompo-
nentli sistemlorin analizinin apariimasi xtisusi shomtyyat kasb edir.
Metodun yiiksak segiciliyi vo universalligi bir-birini inkar etmir.
Analizin bir ¢ox universal metodlari ayrica komponentlarin tayi-
nindo yiiksek segiciliklo farqlanirlor. Belo metodlara xromatog-
rafiya, voltamperometriyanin bszi névlari, atom-emission spektros-
kopiya kimi metodlari niimuns gostarmak olar. Induktiv slagsli
plazma va kvantometr tatbiq etmaklo atom — emission spektrosko-
piya metodunun kémayi ils eyni bir nimunade 25 - 30 miixtalif ele-
menti (aytrmadan) tayin etmak olar.

Analizin daqigliyi - metod va ya metodikanin diizgiinliyii va tak-
-rarlig1 ilo alagadar olan fimumi xarakteristikadir. Yiiksok doqiqlik-
don danigdiqda hesab edirlor ki, analizin naticelori diizgiindiir. Ds-
giglik ¢ox vaxt tayinatin nisbi xatasi ilo (%-lo) xarakteriza olunur.

Analizin daqiqliyine tolobat adston analizin meqgsedi va tap-
sirig1, obyektin tabiati ilo tayin olunur. Homigs yiiksak dagigliys can
atmagq vacib deyil. Masslen, hazirda bir ¢ox metallurgiya vs kimya
1stehsalatina nazarst edorken komponentlori 10 - 15% xata ils toyin
etmoak olar. Bu halda hom esas komponentin, ham ds zahorli qari-
siglarin miqdarini daqiq bilmak lazim oldugda (msasslen, sczagiliq
va qida sanayelarinds) xsta 0,1 - 1%-dan ¢ox olmamalidir. Yarimke-
ciricilor iiglin asas komponentin toyini zamani xata 0,1%-don az,
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lazim goldikds iss 0,01% olmalidir. Bels ki, bu birlosmalerin fiziki
xassalari onlarin stexiometrik torkibinin sabitliyinden shemiyyatli
daracads asilidir.

Qravimetrik va titrimetrik metodlar kifayat qader doqiq metod-
lardir. Burada xota miivafiq olaraq 0,05-0,2 va 0,1-0,5% toskil edir.
Miiasir metodlardan kulonometrik metod daha dsqig-dir. Bu me-
todla komponenti 0,001-0,01% xata ilo tayin etmak olar.

Bir qayda olaraq kimysvi analizin dagiqliyine talebat: texno-
loglar, geologlar, tibb isgileri, fiziklar va digarlori dikts edirler. La-
kin analitik kimyagilar homiso analizin aparilmasi zamani bu vo ya
di-gar daqiqliyin slds olunmast haqqinda xiisusi tasevviirlora malik
olmalidirlar. Yiksok doaqigliyin ssassiz olaraq artirifmast adaton
kimyovi analizi uzunmiddatli va bahali edir. Belo ki, komponentlor
sirasmin toyini zamani daqgiqliyin 2%-don 0,2%-2 gadar artirilmasi
analiz miiddstinin 20 dofadan ¢ox artmasina sabsb olur. Dagiqliys
olan tolobatin artmasi ¢ox vaxt miirskkab ve bahali cihazlardan isti-
fadoya gotirib ¢ixarir. Belaliklo, tadqiqat¢: xiisusila kiitlovi analizler
apararkon az va ya ¢ox daqiq metodun segilmasing saglam digstinca
ilo yanagmalidir. ’

Metodun ekspresliyi. Ekspreslik talabi, yani analizin tez yerins
yetirilmasi ¢ox vaxt analiz metodu vo metodikasinin segilmasi za-
mani asas talsblordan biri hesab edilir. Analizin tapsirigi bazan eks-
pres metodun se¢ilmasini zaruri edir. Masalan, poladin konvertorda
oridilmesi zamani 15-30 daqiqs orzinds elementlorin miqdart do-
falarla tayin edilir, yani har bir analiz yalniz bir ne¢a daqigays basa
catmahdir. Corrahi smoliyyatlarin aparilmasi zamani ekspressliyo
olan talobat bazan daha da artir. Belo ki, bir nega daqiqo arzinds
xastonin ganinda va ya toxumalarinda bioloji aktiv birlagmalorin
(karbamid, gliikoza, dorman preparatlari va s.) qatiigni tayin etmok
lazim golir. Analizi daha tez aparmaga imkan veran metodlar da
var. Belo ki, atom-emission spektrometriyaya kvantometrlorin tot-
biqi bir neg¢a saniys arzinds 15-20 elementi tayin etmays imkan verir;
ionometriya metodunda komponentlarin migdarini hiss etma miid-
dati 0,5-1 daqigs olan ionselektiv, ferment elektrodlardan istifads
olunur.

Qeyd etmak lazimdir ki, migdarla slagadar olan signalin 6l¢iil-
massi bir qayda olaraq metodikalarin sksariyystinds kifayat qadar
tez basa c¢atan morhaledir. Kimyasvi analiz apararkon esas vaxt
niimunsnin hazirlanmasina sarf olunur. Buna gors eyni bir saraitds
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analiz miiddatini azaltmagq ii¢iin an segici, xtsusi niimuns hazirlan-
masi talob olunan metodikalar se¢ilmalidir.

Analizin dayari. Analiz metodunun se¢ilmosl zamani, Xiisusile
seriyalarla va kiitlovi analizlor apararkan kimmyavi analizin daysri
boyiik rol oynayir.

Cihaz tschizatinin doysrino goérs metodlar miixtalifdir. Titri-
metrik, qravimetrik, potensiometrik metodlar an ucuz metodlardir.
Bahali cihazlardan voltamperometriyada, spektrofotometriyada,
liimi-nessensiyada, atom-absorbsiyada istifads olunur. 9n bahah
¢ihazlardan neytron-aktivlasms analiz metodunda, kiitlo-spektro-
metriya-da, NMR va EPR spektrometriyada, induktiv slagalonmis
plazmal atom-emission spektroskopiyada istifads olunur.

Analizin daysri qilymotlondirilerksn reaktivin alds olunmast va
dsyari; bir komponentin miiayyan edilmasine va ya toyinina sarf
dlunan vaxt; analiz olunan niimunoanin kiitlssi, xtsusils analiz olu-
nan obyekt bahali oldugu halda (slvan metallarin arintilori va kiilga-
Idri, qizil vo s.) nazers almir.

 Analizin avtomatlasdiriimasi. Kiitlovi bircins analizler aparar-
kon asagidaki tolsblari 8doyen metoddan istifads etmok lazimdir:
?i;xalitikin isini asanlagdirmaga imkan veran analizin avtomatlas-
rilmast, bir ¢ox al ilo goriilon ¢atin omaliyyatlrin avtomatlagdiril-
 mas1, ayri-ayr1 amoliyyatlarin xstasinin azaldilmasi, analizin apa-
rilma siiratinin artmas), onun dayarinin azaldilmasi, moesafadan ana-
lizin apariimasi va s.

Analizin miiasir metodlarmda avtomatlasdirmaya meyl artir.
Lakin ¢ox vaxt analizin avtomatlagdirtlmasi boyiik xarc talob edir.
Onun tstbiqi biitévliikds istehsalatin avtomatlagdirilmas: prosesi va
mishsulun keyfiyyatina nazaratin giinbagiin artmasi talabi ils sertle-’
nir.

Analiz metoduna olan digar taloblor. Yuxanda gostorilon amil-
larls yanas1 metod vo metodikalarin segilmesi zamani analizin tap-
sirigindan asih olaraq metoda digar spesifik talablar da yarana bilar.
Masslon, siini mohsullarin, arxeoloji obyektlarin, mshkoms eksper-
tizas1 predmetlorinin vo s. analizi zamami nimunoni dagitmAdan
analizin aparilmasi (geyri-destruktiv analiz) lazimdir. Bu halda ana-
liz ¢ox vaxt rentgen fliioresent va niivs - fiziki metodlarin tatbiqi ilo
aparir.

. Metal kiil¢alorin mikrofazalarinin, geoloji va arxeloji niimuno-
lorin sopolonmasinin kimyavi analizi zamani; tebsqalerin laylarla
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analizi zamani; mahksms ekspertizasi obyektlarinda, slyazmalarda
strixlorin lakolorinin torkibinin aydinlagdirilmasi va s. zamam lokal
analiz aparmaq tolob olunur. Belo analizlor zamam metodun yeni
xarakteristikasi - foza agkarlanmas:, yoni niimunsnin bir-birine ya-
xin olan hissalerini farqlandirmak qabiliyyati talob olunur. Foza as-
karlanmasi analizi zamani dagidilan (par¢alanan) sahsnin diametri
va darinliyi ila tayin olunur. Miiasir lokal analiz metodlar: ile nail
olunan an yiiksak foza agkarlanmas saths géra 1 mkm va dorinliys
gora 1 nm (yoni, bir ne¢o monoatom tabaqgosi) togkil edir. Lokal
analizds rengen spektral metodlardan (elektron — zondlu mikroana-
lizator), lazerls havacanlandirilan atom-—emission spektral metodla-
rindan, kiitlo-spektrometriyasindan istifads edilir.

Miiasir analitik kimyanin asas masslalorindan biri masafsdan
kimyovi analizin (distansion analiz) apanlmasidir. Belo problemlor
kosmik obyektlorin, radioaktiv vo ya saglamhq tigiin zararh olan
digar maddalorin analizi, Diinya okearunin dibinin todqiqi zamam
meydana ¢ixir. Masafadon analizin problemlorini ¢ox vaxt niiva fi-
ziki, kiitle spetroskopiyasi va digar metodlarin tatbigi ilo hall edirlar.

Belalikls, analiz metodunun v komponentlorin miisyyon edil-
masi va tayininin optimal metodikalarinin sec¢ilmasi zamani giymat-
londirilmasi va nazars alinmasi vacib olan amilloerin saymin ¢ox ol-
mas1 kimyavi analizin bu marhaslssini kifayst godor miirakkablogdi-
rir. Bu masalanin hall edilmassinds EHM-ds modellasdirmanin tatbi-
qi analitiks miisyyan kémak edo bilar.
~ Analitik kimya, kimya elminin bir hissasidir. Kimya fonni ~
kimyavi elementlor va onlarin birlogmolarini, bir maddenin digarins
cevrilmasi prosesini dyranir. Analitik kimya da bu proseslorin tad-
qiqi ilo masgul olur, lakin kimyanm digar hissalerindan fargli olaraq
asas vazifasi maddsnin kimyavi tarkibini toyin etmakdon ibaratdir.
Analitik kimya maddalarin kimyovi torkibini tayin etmok magsadi
ils onlarm qurulusunu vs ¢evrilms proseslorini 6yranon bir elimdir.
Maddslorin  kimyavi vo fiziki qurluslarinin tayini analiz me-
todlarinin asasim taskil edir, buna gors do analitik kimyaya madda-
larin kimyevi qurulusunun tayini metodlar: haqqinda elm da deyilir.

Maddanin kimyavi tarkibini tayin etmsk analiz olunan materi-
allarin torkibinds hansi element vo ya onun birlagsmalorinin hansi
miqdar nisbatinds olmasi sualina cavab vermoays imkan verir.

Qarsiya qoyulan mosslonin xarakterindan asili olaraq analizlar
asagidaki névlars ayrilir.
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Element _analizi - verilon maddonin tarkibinds olan ayri-ayri
elementlarin migdarmin vs tarkibinin toyin olunmasi.

Faza analizi — tadqiq edilon fazalarm miqdanmn va torkibinin tay-
in olunmasi. Masslon, poladin tarkibinds karbon qrafit goklinda va
karbid - dsmirin (vo ya digor metahn) karbonla birlosmasi soklinda
olur. Faza analizinin vazifasi ondan ibaratdir ki, qrafit soklinds ns qs-
dor karbon, karbid saklinds ns gadar karbon oldugunu tayin etsin.

Molekulyar analiz (madds analizi, hordan diizgiin olmayaraq bu
analiza faza analizi do deyirler) - materiallarin tarkibinds miixtalif
madds (birlosma) molekullarinin miqdarinin vo tarkibinin tayin
olunmasi. Masalen, atmosferda CO, CO;, N2, O; va s. migdar ts-
yin olunur.

Funksional analiz — izvi birlssmolarin molekullarmmda olan fun-
ksional quruplarin miqdarinin va tarkibinin toyini. Masalon: amin (-
NH>), nitrat (-NO,), nitroz (-NO), hidroksil (-OH), karboksil (-
COOH) va diger gruplar.

Kimyavi torkibi tayin etmak iigiin 1ki analiz ndvii var. Keyfiyyat
vo komiyyat. Keyfiyyst analizinin vozifssi analiz olunan material-
larin tarkibins hansi element va ya birlasmalarin daxil oldugunu tay-
in etmokdir. Komiyyst analizinin magsedi keyfiyyat analizi natico-
sinds tayin olunan komponentlor arasinda komiyyst nisbotini tayin
etmokdan ibarstdir. Cox zaman analiz olunan niimunsnin tarkibin-
ds ancaq bir vo ya bir ne¢o komponentin miqdar: tayin olunur.
Aparian analizin naticalori sintetik vo tobii birlssmolsrin kimyasvi
formulunu tayin etmsys, miixtalif materiallarin istehsalatin talablo-
rins uygunlugunu qiymstlondirmays imkan verir.

Analiz olunan materialarin xarakterindsn asili olaraq iizvi va
geyri-iizvi maddalorin analizlerine aynhr. Uzvi maddalorin analizi-
nin ayrica fasilo ayrilmasi iizvi maddslarin geyri-lizvi maddslarle
miigayisado bir sira xiisusiyystlora malik olmas: ilo izah edilir. Oksar
hallarda analizin birinci merhslosi niimunanin mshlul halina kegma-
sindan ibaratdir. Qeyri iizvi maddalarin analizi zamani halledici ki-
mi su, tursu va golovilorin sulu mohlullarindan istifads olunur.

Alnan mohlulun tarkibinds elementlorin toyini ti¢iin lazim olan
anion va kationlar olur. Onlari tayin etmak ig¢iin ionlarin ¢ox siiratls
qarsihgh tesirds olan reagentlordan istifads olunur vs oksor hallarda
bu reaksiyalar axira godsr gedir. Uzvi birlosmolerin analizinds gox
zaman avvalca niimuns minerallagdirilir, bels ki, onun {izvi hissasi
koézardilir va ya gat: tursularla emal olunur. Suda hall olmayan iizvi
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maddolor bazan iizvi halledicilards hall edirlar. Uzvi birlasmaler ara-
smda reaksiya adsten gox yavas gedir vo demoak olar ki, heg vaxt
axira gader getmir, ancaq onlar miixtalif reaksiya mahsullarinin ali-
na bilacayi bir neg¢s istiqamotds geds bilor. Analiz zamani bir neg¢a
diger spesifik isullardan da istifade olunur, masslen preparatin ts-
mizliyini yoxlamaq ii¢lin maddonin qaynama vo orims tempera-
turunu tayin edirlor. Uzvi birlosmolarin miirokkab qangiglarmimn
analizi asason qaz xromatografiyasi metoduna maxsusdur. Bu me-
tod geyri-iizvi maddslorin analizinds totbiq olunmur.

Fiziki va kimyavi analiz metodlari mévcuddur. Bu bélme bir
gadsr nisbidir, giinki bu iki qrup arasinda elo da sort bir sarhad yox-
dur. Hor iki halda analiz olunan materialin torkib hissslorinin ko-
miyyat va keyfiyystcs tayini sistemin hor hansi fiziki xassasinin mii-
sahido olunmasi va 6lgiilmasine asaslanir. Masslon elektrik kegiri-
ciltyi, sixliq, rong intensivliyi, radiaktiv stialanmanin intensivliyi,
kiitla, hacm, elektrik potensiali dlgiiliir vo bunun asasinda da veril-
mis elementin va onun birlogmalarinin miqdarn hagqinda natics ¢i-
xarilr.

Belslikls fiziki metodlarla analiz zamani analiz olunan material
ardicil olaraq miisahids olunur vs 6lgiiliir. Lakin kimyavi reaksiya
ya he¢ apardmir, ya da kémokgi rol oynayir. Kimyavi metodlarda
1s3 niimuna avvalce har hansi bir reagentin tasirine maruz qahr, bels
ki, toyin olunmus kimyavi reaksiya aparilir vo ancaq bundan sonra
fiziki xassalor miigahido olunur vs tayin edilir. Buna uygun olaraq
analizin kimysvi metodunda ssas diggst kimyavi reaksiyanm diiz-
glin aparilmasina yonoldilir.
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I FOSIL
ANALITIK KIMYANIN METODLARI
1.1. Miiasir analitik kimyamn vazifolori

Analitik kimya miixtolif elm va istehsal sahalori ilo six bagh-
dir. Xammal yarimfabrikat va hazir mahsulun keyfiyystine nazarot
etmok lg¢iin kimysvi analizdan istifade olunur. Elm vs istehsalin hor
bir sahasi analitik kimyanin qarsisinda 6z spesifik vozifolorini go-
yur. Bels ki, canli organizmlorin hiiceyralorinin tarkibina daxil olan
va onlarmn normal fizioloji fealiyystini tomin edon ayri-ayri elemet-
larin keyfiyyst vo komiyystcs tayin edilmasi tibbds boyiik shomiyys-
to malikdir. Kond tesoriifatinin mohsuldarhig: nazare ¢arpacaq de-
rocads kiibralerin terkibindoki mikroelementlordsn asilidir. Bununla
alagadar olaraq kiibralerin tarkibinds mikro migdarda olan bir sira
elementlorin (mangan, bor, demir, molibden) tayin edilmasi iigiin
metodlarm iglenib hazirlanmasi vacibliyi yarandi. Metallurgiyada
guqun va ya poladi aridarkon domirin, hamginin zshorli garisiqlarin
kiikiird, fosfor, arsen va diger elementlorin, filizin vo hazir mshsulun
torkibinde migdarini bilmolidir. Bu mslumati zavodun analitik la-
boratoriyasi verir.b Lazimu yeralti gazintilarin analizi geologa im-
kan verir ki, o elementlorin imumi ehtiyatini qiymatlondirsin va on-
larin yerlogdiyi sahenin iqtisadi cohotdon mbagsadsuygun olub-
olmamas: barads natice ¢ixarsin. Ekologiya xidmet sahosi kimyagi-
analitikdon igmali suyun keyfiyystine giymot vermayi teleb edir.
Yeyinti sanayesindo mohsullarin keyfiyystinoe nazarst etmok vacib-
dir, mohkame eksperti insanin zshorlanmasina sabab olan zshorin
xarakterini toyin etmolidir va saira.

Analitik kimyanin miixtolif elm va istehsal sahalarinds tatbi-
qina dair yuxarida gostorilon bu ve diger miixtalif misallarin esasin-
da bir ne¢a problemlori imumilosdirmok olar. Bu problemlardan
biri elementlerin migdarinin tayininin yeni metodlarimin islenib ha-
zirlanmasidir. Bu elementlars niobium, tantal, sirkonium, titan, mo-
libden, volfram vs sairs. bunlardan miiasir texnikada istiyadavamli
orintilerin komponenti kimi, atom energetikasinda konstruksiya
materiali kimi istifade olunur. Adlart ¢okilon elementlarin tatbig
sahasi har zaman geniglonir. Bels ki, sirkonium elementi XVIII asrin
axirlarinda kesf olunsa da ovvallor heg bir praktiki shomiyyat kosb
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etmirdi. Hazirki dévrds sirkonium, onun arintilsri va birlosmslari
150 sahada istifads olunur.

Sirkonium bir ¢ox silikat materiallarin torkib hissosini togkil
edir, ondan atom reaktorlarinin detallari, aliiminium, magnezium
arintilari hazirlanir.

Digsr vacib problem - elementlorin mikro migdarmin tayin
olunmasi metodlarinn islonib hazirlanmasidir. Materiallarin fiziki
va kimysvi xiisusiyystlori mohz mikrokomponentlarin igtirakindan
asthidir. Titan va xrom uzun miiddot kovrak metal hesab olunurdu,
amma artiq tayin olunmusdur ki, bu metallar tamiz halda plastikdir
va onlarin kévrakliyi terkibinds mikro migdarda kenar elementlorin
olmasi ilo slagadardir. Germanium elementi radiotexnika sanaye-
sinds yarimkegirici cihazlarin hazirlandigi materiallarin ssasini tog-
kil edir, ancaq onun tarkibinda har on milyon atom germaniuma bir
atomdan ¢ox fosfor, arsen va ya siirmo olduqda o 6z yarimkegirici-
lik xiisusiyyatini itirir. Poladin tarkibinds ¢ox ciizi migdarda titan,
vanadium, bismut vo digor metallarin olmasi onun mexaniki vs
elektrik xiisusiyystlorini nozoroe ¢arpacaq deracads doyisir. Elm vo
texnikanin mikro miqdarinin tayinins olan talabati giinbogiin artir.
1947-ci ilds kimyagi-analitiklor asas materialin tarkibinds minds bir
faiz togkil edon qarisiglar toyin etmislor, ancaq indi elo iisullar la-
zimdir ki, 10-19faiz qarigigi, yoni on milyardlarla element atomlari-
nin igarisinda bir adad diger element atomunu tayin etmok miimkiin
olsun.

Uzvi maddalarin analizi metodlarinin islenib hazirlanmas: mii-
asir analitik kimyanin vacib mosalslerindan biri olaraq galir. Axi-
rmci illarda bir ¢ox yeni istehsal sahoaleri: masalsn, plastik kiitls, po-
limer, element iizvi birlasmoalar, bioloji aktiv va tibbi preparatlari,
pestisidlor va s. istehsal edan sahelor yaradilmigdir. Agir iizvi sintez
sanayesi, neft, tabii qaz, kémiir emal: saholari inkisaf etmigdir. Bu
istehsalat saholorinde xammal, yarimfabrikat ve hazir mahsulun
analizi ii¢iin etibarli analiz metodlan vacibdir.

Atmosferin va su hévzalarinin qaz sakilli zoharli maddalarin
tullantilar1 vo sanaye cirkablari ilo slagadar havaya, ¢ay va gollara
axidilan istehsal tullantilarmin tomizlonms daracssina nazarat etmak
ficlin analiz metodlarinin yaradilmasi vacibliyi yaranir. Cox hal-
Jarda bu tulfantilarin torkibinds insanin saglamligi tigiin zararli olan
miixtalif tizvi va qeyri tizvi qansiglar olur. Flior va xloriizvi birles-
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malor, fenol va onun tdéromolari, formaldehid, kiikiird oksidi, hid-
rogen sulfid, azot oksidi, karbon oksidi va sairs.

Analiz metodlarmin diizgiinliyiins vs hsssasligina qoyulan to-
loblor getdikca artir. Ekspress analiz metodlari daha boyiik she-
miyyat kesb edir: bu metodlar texnoloji prosess operativ nazarat
etmoak ii¢lin vacibdir va onlar davamsiz araliq mshsullarin kimyavi,
biokimyavi va radiokimyavi g¢evrilmalorini indentifikasiya etmoya
imkan verir. Bozi hallarda yiiksak aqressiv, kosmik vo ya yeralt1
obyektlarin analizinds distansion analizsiz keginmak olmur.

1.2. Kimyavi analiz metodlar:

Miirokkesb maddalerin kimyavi analizi aksor hallarda asagidaki
morhalslordan ibaratdir.

1. Analiz tiglin niimunsnin goétiiriilmesi, materiabn 10-15 qramin
taskil etmalidir, va bu niimuns elo gostorilmalidir ki, onun orta
tarkibi analiz olunan obyektin biitiin partiyasinin orta torkibina
uygun olsun. Laboratoriya niimunassi asagida tosvir edilan xiisu-
si qaydalara ssason hazirlanir.

2. Niimunonin ‘par¢alanmasi vo onun mshlula kegirilmosi. Niimu-
no suda hall edilir va ya tursu ilo emal edilir. Lazim olduqda
analiz olunan material miixtalif maddalsrls orinti halina salinir,
gondarilir vo ya digar kimyavi tasir isullarindan istifads olunur.

3. Kimyavi reaksiyalarin apariimasi. Niimunsnin tayin olunan X
komponentina R reagenti ilo tosir edilir, reaksiya naticads P
mshsulu alinir.

X+R > P (1.1)

Bu analizin on vacib morholasidir vo osas diqget onun diizgiin yerina
yetirmasine ayrimalidir.

4. Reaksiya mohsulunun, reagentin vs ya toyin olunan maddsmn
har hans: fiziki parametrinin 6l¢iilmasi. Bu 6l¢ii osasinda analiz
olunan materialin tarkibinds tayin olunan komponentin miqda-
11 haqqinda fikir irali siiriliir.

Analiz metodlarinda (1.1) reaksiyasindan istifads edilmasinin
ti¢ fisulu miimkiindiir. Bununla slaqedar biitiin kimysvi metodlar

3 grupa bdlmak olar.
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Birinci grup metodlarda smoalo galon reaksiya mohsulunun
kiitlosi ¢oki yolu ilo (gravimetrik analiz) toyin olunur: P msahlulu
toraofinden isigin udulma intensivliyi 6lgiiliir, bazi hallarda bu
maddanin kiitlasine barabar olur (fotokalorometrik analiz).

Aydmdir ki, har iki halda (1.1) reaksiyasina eyni metodiki
talablor gqoyulur. Har seydon avvel els gorait yaratmaq lazimdir ki,
toyin olunan madds tamamils P reaksiya mohsuluna gevrilsin, bela
ki (1.1) reaksiyanin tarazlign daha ¢ox saga dogru yonoalsin. Hom do
vacibdir ki, reagent R mohlulda olan kenar maddelerle garsthigh
tasirs girib reaksiya mahsulu vermssin, fiziki xassalori ilo ust-iists
diigsiin. Bu iki talab asagidaki misallarda izah olunur.

Qravimetrik {isulla domirin toyini igiin ionlar ammonyak
mohlulu ilo ¢okdiiriiliir.

Fe’* +3NH, +3H,0 == Fe(OH),{ +3NH; (1.2)

Domir hidroksid sonra Fe;O3-o gevrilir va gokilir.

Daomirin tayini o zaman diizgiin hesab edilir ki, mahluldaki ds-
mirin hamisi tomamils ¢ékiintiiys kegsin; bundan slavs agor mohlul-
da ammonyakla ¢dkiintii amslo gatirocak digar ionlar mesalen, alii-
minium, titan, bismut, slirma vo s. yoxdursa. Eyni zamanda
NH;-H;0 reagenti moahlulda olan diger maddolorla reaksiyaya girib
digor bark faza smals gatirmays da bilar. Masalen, NH;-iin HCI tur-
susu ilo reaksiyasi miimkiindiir:

HCl+ NH; &—= NH.(CI (1.3)

Ammonium xlorid yaxsi hsll olur va buna gors ds toyino mane
olmur.
Domiri fotometrik metodia tayin etmak iiglin onu qurmizi rang-
da domir rodanids ¢evirmok lazimdir:
Fe3* + 3SCN° &—— Fe(CSN); (1.4)

Sonra domir rodanidin rong intensivliyi olgiilir. Qravimetrik
analizds oldugu kimi bu analiz do o zaman diizgiin olur ki, demir
tamamilo rongli birlasmays ¢evrilsin. Ancaq mshlulda rodanid
ionlan ilo rongli kompleks amolo gatiron, masalon, molibden madds
olmamalidir,

MoO3* + SCSN- + 2H+ == Mo(SCN)s+H,0  (L.5)

Molibdenin rodanid kompleksi do qirmizi rongdadir.
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Eyni zamanda sink ionlarn rodanid ionlar il reaksiyaya girso
do domirin tayinina mane olmur:

Zn** +4SCN™ &——== Zn(SCN)* (1.6)

Ancaq reaksiya mohsulu rongsizdir vo onun istiraki reaksiya-
nin naticosing tasir gostarmir.

Ikinci grup metodlara X tayin olunan maddssi ilo reaksiyaya
sorf olunan reagentin miqdarnmn tayins asaslanir. Adstan qatilig
dagiq mslum olan reagent mohlulunun hacmi toyin edilir. Reagent
mohlulu o vaxta qador slavs edilir ki, reaksiya maddslori arasinda
ekvivalent nisbat alds olunsun.

R reagentinin titrli mohlulunun tizarine slava olunmasi prosesi,
titrloms adlanir. Buradan da baxilan quruplarin metoduna-titrimet-
rik analiz metodu deyilir.

Titrimetrik analiz metodunda asagidaki talablari yerina yetir-
moak vacibdir:

1. X vo R arasinda qarsihgh tosir reaksiya tonliyina dagiq

uygun olaraq stexnometrik aparimalidir.

2. Reaksiya tez getmalidir.

3. Reagent mohlulda olan konar maddslarle' reaksiyaya gir-

mamalidir.

4. Ekvivalent néqtssinin tayin olunmas: tisulundan istifads et-

mak vacibdir.

Titrimetrik metodlardan istifade olunmasi1 domirin (II) per-
manganat ila titrlanmasi misalinda 6z oksini tapmigdir.

SFe*+MnOs + 8H* = 5Fe3* + Mn2* + 4H,0  (1.7)

Bozi toyin olunmusg soraitlorde yuxaridaki ilk iki gart (1.7) reak-
siyasi ig¢iin magbul yerino yetirilir. 9gar mohlulda reduksiyaedici,
mosalon Sn2+,J” va s. ionlar varsa, iglincii sarti hayata kecirmsk ¢a-
tindir. Dordiincii §art o zaman yerins yetirilir ki, permanganantin
ekvivalent miqdardan yuxarn artiq miqdari mohlulun rangini ¢ah-
rayl rango cevirir, bu isa o demokdir ki, domir tamamilo oksidlagir.

Uciincii grup metodlarda X tayin olunan maddonin R reagenti
ilo qarsihgh tesiri zamam bag veran dayisikliklor qeyds almir. Bu
qrupa osason qaz analizi bir ne¢s metoda aiddir. Belaliklo,
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miirskkab gaz gargiginda CO;-nin tarkibini, onun hacmins natrium
hidroksid moshlulundan kegirmazdan avval ve sonra dlgmakls tayin
etmak olar. Natrium hidroksid CO,-ni udur vs gargigm hocminin
azalmasi onun tarkibindaki CO;-nin miqdarina barabardir.

2NaOH + CO; —» Na;CO; + H,O (1.8)

Oksigen-asas reaksiyalari kompleks birlosmalarin amals galmasi
va oksidlasma-reduksiya reaksiyalarma boliiniir. Bels bsliinme sarti-
dir. Miixtolif tipli reaksiyalar oksor hallarda bir-birindan forqlanms-
diyindsn onlarin hansi tips aid oldugunu toymn etmok ¢otinlik
toradir. Masslon, metallik civa vo HJ arasinda gedon reaksiya:

Hg +2H* +4J =HgJ} +H, (1.9)

Bu oksidlosmo reduksiya reaksiyasidir, belo ki burada cive
Hg?+-5 qgodor oksidlegir, ancaq H* ionlart Hz-o qadar reduksiya

olunur. Amma (1.9) reaksiyas1 HgJ f ~ kompleksinin amals galmasi

ilo gedir, buna gors do onu kompleks birlosmoalorin amols golmo
reaksiyasina da aid etmok olar.

Aliiminium fonlarn1 vs 8-hidroksixinolin (HOx) msahlulu
arasinda gedan reaksiya asagidaki tonlik iizrs gedir.

A+ + 3HOx = AlOx;  +3H* (1.10)

Aliminium oksixinolinat ayrilir. AlOx; ¢okiintlisii kompleks
birlosmadir. Bu sababdan dos (1.10) reaksiyas: kompleks amalogolms
reaksiyasma aiddir. Hamginin reaksiya zamani mahlulun tursulugu
dayisir, buna gora da (1.10) reaksiyasi iki tip reaksiyaya aid reaksiya
kimi baxmaq olar. Qeyd etmok lazimdir ki, hor bir reaksiya névii
asagidaki mogsadlardan biri (vo ya birlikds hamisi) tgiin istifads
oluna bilar: tayin olunan maddsni (element ion vs ya onun birlog-
molorinin) digar manegilik téradon komponentlordon ayrilmasi;
tayin olunan maddenin qatilagdirilmasi; onun keyfiyystinin toyini:
miqdarinin tayini.

Tursu asash reaksiyalarindan baslica olaraq zsif vo qiivvatli tur-
su, asas va ya onlarin duzlarmin miqdarmin tayininds istifads olu-
nur. Bu reaksiyalar tursu-ssas titrlonmasins (neytrallagsma metodun)
osaslanir. Bu metodda reagent mohlulu kimi ig¢i mohlul adlanan
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qiivvatli tursu ve ya qiivvatli ssaslardan istifads olunur. Masslan,
qilivvatli tursularin (va ya asaslarin) NaOH mohlulu (va ya HC)) ils
titrlonmasi zaif tursularin (v ya zsif ssaslarin) tayini

HCI + NaOH = NaCl +H;0 (1.11)
CH,COOH + NaOH = CH;COONa + H,0 (1.12)

Bozi hallarda ayri-ayn ionlarin keyfiyystco toyini iiglin tursu-
asas reaksiyalarmdan istifade olunur. Massalon, sulfit-ionu tayin
etmok ii¢iin analiz olunan mohlulun tursulugunu artirmaq lazimdir:
SO;2- ionunu spesifik iyina gore toyin etmok olar. Ammonium
tonunu toyin etmak liclin analiz olunan mohlula natrium hidroksid
slavas edilir vo ammonyak spesifik iyino gérs miisyyan olunur.

Kompleks birlagmalarin amals galms reaksiyalari. Toyin olunan
madds reagentlorin tasiri ile kompleks ion va ya birlesmays gevrilir.
Maosalon, ammonyakin mis ionlarina tesiri noticasinds goy rongds
mis ammonium birlosmosi almir. Kobalt tonlan iizvi 1-nitrozo-2-
naftol lizvi reagent ilo reaksiyaya girir az hall olan kompleks birlag-
mo amolo gotirir. Kompleks omols golmo reaksiyalarin asagidaki
ayriima va tayin etmo metodlarina ssaslanir.

Cokdiirma iisulu il> aywma Uzvi reagentlorin tosiri noticesinda
amols golon bir ¢ox kompleks birlosmoalor suda hsll olmur. Bu hal
ionlari ayri-ayr1 qruplara ayirmagq igiin kompleks birlssmalordan isti-
fado etmoys imkan verir. Belolikls, masslon, kalium ionu K3[Co(NO2)Js
kompleks birlogmasi soklinds ¢okiintii verir vo mohlulda qalan diger
natrium, maqgnezium, barium, kalsium vs digsr metallarmn ionlarindan
aynlir. Nikelin dimetilghoksim ilo ¢6kdiiriilmasi onu kobalt vs
nikeldon ayirir. Damir iizvi reagent olan kuperonla suda hsll olmayan
kompleks birlogsmo smalo gotirarsk ¢okiir vo aliiminium, xrom, siok,
kadmium, manqan va digar elementlordon ayrilir.

Ekstraksiya metodu. Suda hsll olmayan kompleks birlogmalor
¢OX vaxt tizvi halledicilords - xloroform, benzol, dietil efiri, amil va
butil spirtle-rinds yaxsi hall olur. Elementlorin ekstraksiya tsulu ilo
ayrilmasi kompleks birlagsmalorin bu xiisusiyyatinae ssaslamr. Eks-
traksiya - toyin olunan elementin sulu moahluldan su ilo garigmadan
lizvi halledicilors kegmasino asaslanan ayrilma metodudur. Uzvi hal-
ledicilards gox vaxt sads maddalar da hall olur. Masalen, sorbast yod
sulu mohluldan xloroform vs ya benzol vasitasilo asan ekstraksiya
olunur. Damir dietil efiri ils H[FeCls] kompleks birlosmasi goklinds
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ekstraksiya olunur va bu tisul ilo nikel va digar elementlorden aynlir.
Ekstraksiyadan gatilasdirma metodu kimi ds istifads olunur. Sulu
mohlulda ciizi migdarda olan ionlar avvalcs reagentlorin tosiri ilo
kompleks birlosmoys ¢evrilir sonra iso az miqdarda iizvi
halledicilorls ekstraksiya edilir.

Fotometrik analiz metodu. Tayin olunan ionlarm izvi vo geyri-
iizvi reagentlorls qarsiliglt tasiri noticesinds yaranan kompleks bir-
losmolarin optik sixhigimi tayin edirlor. Masalon, demir ionunu tayin
etmok i¢lin moahlula kalium rodanid vo ya ammonium rodanid
olava edilir. Omole golon domir rodanidin optiki sixhigi mohlulda
domirin miqdarina uygun golir. Silisium, fosfor ve ya arseniumu
sari rangli Ha[Si(Mo03010)a], H3[P(M03O10)4] va ya H;3[As(Mo03010)4]
soklinds tayin etmok olar. Cox zaman iizvi reagentlorle rongli
kompleks birlogmolordan istifads olunur. Masslon, aliiminiumu ali-
zarinls tayin edirlor ki, bu zaman qirmuz rongli kompleks birlosmo
amala golir. Kobalit nitroza P duzu ils rangli kompleks amals gatirir.
Difeniltiokarbazon (ditizon) mis, qizil, giimils va digar elementlorlo
reaksiyaya girib miixtolif iizvi holledicilords asan holl olan rangli
kompleks birlosmolor amalo gatirir. .

Titrimetrik analiz. Kompleksonometriya — genis yayilmis analiz
iisullarindan biri olub, tarkibinds azot va karboksil quruplar saxia-
yan kompleks ionlar - iizvi birlagmslordan istifadsys asaslanir. Miix-
talif tarkibli kompleks ionlarla titrloma bir ¢ox elementlorin: domir,
bismut, kadmium, mis, sink, magnezium va saira tayin edilmasina
imkan verir.

Kompleks birlogsmalardan digar titrimetrik metodlarda da isti-
fads edilir. Belo ki, flioridlarls titrloma metodu - fliiorimetriya, civa
(II) duzlar ilo titrlomas metodu merkurimetriya adlanir.

Qravimetrik analiz. Miixtslif elementlorin gravimetrik analizi
ticiin mixtalif hoall olmayan kompleks birlasmslardan istifads olu-
nur. Masslen, aliminiumu 8-hidroxinolinlse ¢okdiirmak, ¢okiintini
filtirdon kegirmok, qurutmaq va ¢okmak lazamdir.

Oksidlagma-reduksiya reaksiyalar:. Bir sira miixtalif elementls-
rin ayrilma, qatilagsma, identifikasiya vs talyini bu tip reaksiyalara
osaslanir

Sementasiya metodu. Sementasiya mohlulda olan metal ionlari-
nin metallarla barpasi demokdir. Masalan, metallik sinkin mis du-
zunun mohlulu ilo qarsthgli tesiri naticasinds mis mahluldan metal
soklinds ayrilir.
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Cu?* + Zn = Cu + Zn2* (3.13)

Metallik misin tasiri ilo siirms c¢okdiiriitiir, hansi ki, bu iisulla
qurgusunun qalay ionlarindan ayirmaq mimkindiir. Metallik do-
mirls mis vo kadmium ayrilir.

Civa katodu ila elektroliz. Civa katodu ilo mahlulun elektrolizi
zaman bir ¢ox elementlarin ionlan elektrik carayam ila civads hall
olub amalqama amaole gstiran materiallara reduksiya olunur. Diger
metallarin ionlari isa mshsulda qalir. Bu metoddan, masslen sinki
aliiminumdan, damiri titandan ayirmagq iigiin vo sairs hallarda isti-
fads olunar.

Identifikasiya metodu. Keyfiyyst analizinds oksidlasma-reduksi-
ya reaksiyasi vasitoesilo manqgan, xrom, civa, qalay, bismut ve sairs
elementlor toyin edilir. Masalan, mangan: (IT) tayin etmak iiglin o
brom va xlor ils mangan (V) qader oksidlagir: amols golon perman-
ganatmn bondvgayi rangi mangan ionlarinin igtirakim tasdiq edir.
Ionlarin tayininin digar bir sira metodlan oksidlosms-reduksiya re-
aksiyalarina esaslanir.

Titrimetrik metodlar. Oksidlosdirici va reduksiyaedicilarls
titrlama metodlan - perman-qanatometriya, yodometriya, Xxromato-
metriya, bromatometriya va saire genis yayilmisdir. Permanqanato-
metriyada ionlar kalium permanganat mohlulu, yodometriyada yod
va tiosulfat natrium mahlullar: ils titrlanir.

Elektrogravimetrik analiz. Tadqiq olunan mshluldan miisyyan
garginlikli elektrik corayani buraxilir. Mahlulda yerlogon metal ion-
lar1 elektrik corayani ila sorbast metal halina kegir. Ayrilan metal
¢akilir va tapilan kiitloys asasan verilon elementin niimunads mig-
dar tayin olunur. Eelektroqravrimetrik metodla mis, kadmium,
sink, kobalt, qurgusun, gii-miis, qizil ve digsr metallar tayin edilir.

Analizin katalitik metodu. Kimyavi reaksiyanin siiratinin 6lgiil-
masins ssaslanir. '

Kolorimetrik analiz metodu. Analiz olunan maddonin elektro-
kimyavi ¢evrilmasino sorf olunan corsyanminin miqdarina ssassn
maddonin miqdar1 tayin olunur. Analizin naticslori Faradey ganu-
nuna asasan hesablanir.

14 14
M=—=]t=—X= 1.14
Fn FnQ ( )
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Burada:
M - tayin olunan elementin va ya ionun migdari;
F  —~ Faradey adadi (96500 kulon);

A —elementin atom kiitlasi;

n  — element va ionlarin elektrokimyavi gevrilmasinds istirak
edan elektronlarin migdan;

I —corayan siddati;

t  —elektrolizin vaxt, saniya;

Q - elektriklonmoanin migdarn

Yuxarida gostarilon misallardan goriinir ki, kompleks amale-
golma reaksiyasindan asasan elementlsrin ¢okdiirma vo ekstraksiya
metodu ilo ayrilmas: zamani istifads edilir. Bu zaman maddoler bir
fazadan diger fazaya kegir. Mixtalif ndév faza tarazhglarina
ssaslanan ayrilma metodlar: mévcuddur.

Faza tarazligr. Faza sisteminin ela bir hissesine deyilir ki, o di-
gor hissolordon miisyyan ayrilma sathins gérs ayrilir, bels ki, har bir
fazanin daxilinds olan madds fiziki vo kimyavi nisbatds bircinslidir.

Asagidaki fazalar arasinda tarazligin névleri malumdur: maye-
qaz (M-Q); bark madds - qaz (B-Q), maye (1) - maye (2) (M1 - M2),
" maye - bark madds (M-B), iki vo bir ne¢o gazlarin qarigigl ayirma
sathina malik deyil vo bir faza taskil edir.

M-Q v ya B-Q tarazligh. Maddsnin qaz fazada aynimasindan
analizds tez-tez istifads olunur. Bu tarazliglara esaslanan metodlar
¢ox olmasa da digsr metodlarla miiqayisads spesifikdir.

Bu név tarazhiqlara ssaslanan asagidaki metodlar mslumdur:
tayin olunan elementlorin oksigenlo ugucu birlogmalar gaklinda ay-
rilmasi. Masolon, su, karbon 2-oksid, kiikiird oksidi, elementlarin
halogenlarlo ugucu birlogmolori soklinds, masalon, AsCls, CrCls,
GeCly, SbCl; va saira. Qovulmasi, elementlorin hidrogenlo ugucu
birlesmalor soklinde ayrilmasi, AsH3 va saire qaz xromotografiyasi
metodu, hansinda ki, bazi qeyri-tizvi maddaler qaz soklina gevrilir,
bunlardan silisium, germanium, arsen, qalay, beriliumu miixtalif
elementlordon ayirdigdan sonra ugucu hidridlor soklinds tsyin olu-
nur.

M1 - M2 tarazhigr ekstraksiya metodunda miisahids olunur,
harada ki, elementloar asasan su fazasindan iizvi hoalledicilor fazasina
kegir. Adotan birlosmolar kompleks soklinds ekstraksiya olunur,

20



ancaq els maddaler malumdur onlar da bu isulla bir fazadan digs-
rina kegir. Civa katodu ilo elektroliz zamani da bu tarazliq hayata
kecir.

M - B tarazligr ¢okdiirme va bork fazanin sothinds ayrilma pro-
seslari liglin xarakterikdir. Cokdiirms prosesinds tayin olunan mad-
ds sulu mahluldan bark fazaya kegir vo qravimetrik analiz metodu-
na ssaslanir. Qravimetrik analiz zamani toyin olunan madds mohlu-
luna ¢ékdiiriici mohlul slavs edilir v alinan ¢okiintii bulaniq moah-
luldan filtirlonmo yolu ile ayrilir va qurudulub ¢akilir, ya da svvalcs
har hansi digar bir miisyysn birlagmayo gevrilir. Masalan, sulfat ion-
larinm barium sulfat soklinds toyin olunmasi;

H,SO4 + BaCl, - BaSOx +2HCI (1.15)

Qravimetrik metod bir ¢ox maddalorin tayininds genis istifada
olunur.

Titrimetrik analizds asason ¢6kdiirms metodundan - titrloms ilo
¢okdirmodan istifads edilir. Masslon, xlor ionlarimi giimiis nitrat
mohlulu ilo titrlayirlar:

NaCl + AgNO; = AgCl{ + NaNO; (1.16)

AgNO; mahlulu o vaxta gadar alavs olunur ki, xloridin hamusi
glimiis xlorids ¢evrilsin.

Bir ¢ox ionlarin toyini zamani maddaslarin su fazasindan bork
fazaya gevrilmasindon istifado olunur. Masalan kalium dixromatin
istiraki ilo mahlulda barium 1onlarini asan tayin etmak olar, bels ki
bu zaman sari rangli barium xromat ¢okiintiisti alinir. Sart rongl
PbJ,-nin amale golmosi mshlulda qurgusun ionlarmmn igtirakina
zamanat verir. G3dy rangli KFe[Fe(CN)s] ¢okiintiisiiniin yaranmasi
tadgiq olunan mohtulda domir (III) ionlarmnin olmasina isaradir.
Kamiyyst va keyfiyyst analizlorinds genis istifade olunan bir sira
ayriima metodlar1 ¢okdiirmos prosesine osaslanir. Belo ki, tadgiq
olunan mohlula ammonium sulfid mshlulu ilo tasir etdikds suda hall
olmayan nikel sulfid, kobalt sulfid, manqan sulfid, sink sulfid, de-
mir sulfid ¢okiintiisiinii ayirmaq olar va bu iisulla bu duzlar suda
hall olan barium, stronsium, kalium ve maqnezium duzlarmdan
ayirmaq olur.

Xromatoqrafik analiz ayrilma metodlarindan biri olub, ¢dkiin-
tiilorin sathina konar ionlarin adsorbsiyas: qabiliyystins asaslanir.
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Boark fazanin (¢okiintii) smols golmaosi miirokkab bir prosesdir,
hans: ki, kenara ¢ixmalar miisahide olunur. Bunlardan biri birgs
¢okmadir. Bu halda ¢okiintii amslo golon vaxt mohluldan kanar
maddslari ds 6ziine birlegdirir. Masolan, barium sulfat ¢ékdiiriilan
zaman suda yaxs1 hall olan permanqanat, domir sulfat, kalstum xlo-
rid va diger maddslori mahluldan 6ziine birlagdirs bilsr. Silistum tur-
susu ¢okdiiriilarken 6ziine domirin, aliiminiumun, titanin duzlarini
birlagdirir va birgs ¢okiir. Birgs ¢6kmo isulu gatilagdirma metodla-
rindan biridir ve bdyiik hacma malik mohluldan kigik hacmo malik
toyin olunan elementlori ayirmagq {giin istifada olunur.

Yuxarida deyilanleri yekunlagdirmagla asagidaki analiz metod-
larini geyd etmak olar.

1. gravimetrik;

2. titrimetrik (tursu-ssas ¢okdiirmo, kompleks birlosmoalorin

amoala galmasi, oksidlosma-reduksiya);

3. optiki (fotometriya, spekrofotometriya, nefelometriya,

liminessensiya);

4. elektrokimyavi (potensiometriya, polyaroqrafiya, kulono-

metriya, elektrogravimetriya);

5. katalitik (kinetik).

Ik iki metoda kimyavi (klassik) analiz metodu, digarlarins isa

fiziki-kimyavi metodlar deyilir.
Ayrilma metodlarina agagidakilar aiddir:

¢okdlirmo.

ekstraksiya.

xromatoqrafiya.

iondayisma.

Qatilagdirma metoduna asagidakilar aiddir:

¢Okdiirma.

ekstraksiya.

sementasiya.

gqovma.

bl e

bl e

1.3 Fiziki analiz metodlari

Fiziki analiz metodunu xarakterik cshsti ondan ibaratdir ki,
onlardan kimyavi reaksiya aparmadan tayin olunan elementin mig-
dan ilo alagadar olan sistemin fiziki-kimysvi parametrlori ardicil
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olaraqg olgiiliir. Bu o demok deyil ki, elementlorin fiziki metodlarla
tayini zamani heg¢ bir kimysvi reaksiya getmir. Niimunsnin parga-
lanmas1 vo maddsnin analizs hazirlanmasi oksor hallarda kimyovi
metodlarla aparilir.
Fiziki analiz metodlar: 3 ssas qrupa béliiniir:
1. Maddanin sualanmasinin tayinins asaslanan metod;
2. Maddenin elektrik va magnit xiisusiyyatlorinin tayinins ssas-
lanan metod.
3. Maddslorin elektriik ve maqnit xiissusiyyiastlorinin para-
metrlorinin toyinina ssaslanan metodlar.

1. Maddsnin siialanmasuun tayinine asaslanan metodlar

Atomlarin xarici valent elektronlarinin energetik kegidins asas-
lanan metoda atom-emission va atom-absorbsion analizleri da-
xildir.

Atom—emission analiz

L.1. Alov fotometriyas: - analiz olunan moahlul qaz lampasinda
alovlanir. Alovun yiiksok temperaturunun naticasinds atomlar hay-
acanlanmus vaziyystds kegir. Daxili valent elektronlari nisboton
yiiksak energetik saviyyays kegir. Elektronlarin oksina asas energe-
tik saviyyays qayitmasi giialanma il miisahids olunur ki, onun da
dalgasmmin uzunlugu hansi element atomunun alovda olmasindan
asihdir. Tayin olunmus siialanmanin intensivliyi alovdak: element
atomlarmin sayina uygundur, ancaq dalganin uzunlugu niimunanin
torkibinin keyfiyystini xarakteriza edir. Alov fotometriyas: meto-
dundan ssasan hassas qgalovi vo gslovi-torpaq metallarinin key-
fiyyatca vo miqdari tayinindo istifads olunur.

1.2. Emision_spektral analiz - analiz olunan niimuns qigilcim va
ya yaniq qdvsi vasitasils alova gevrilir. Yiiksok temperaturun tasiri
naticasinds element atomlan hayacanlanir. Qoévsiin va ya qigilcimun
temperaturu alovun temperaturundan yiiksak olduguna gora g¢oxlu
sayda element atomlarmin hayacanlanmasina sobab olur. Buna gore
do siialanma miixtalif dalfa uzunluguna malik isiq ragslerinin
miirakkob qarigig1 demokdir. Bu giialanmani xiisusi cihazlarla (spek-
trograflarla) tarkib hissalorine pargalayib sakilini gakirler.
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Atom—absorbsion spektrometriya - atom absorbsiya metodu. Bu
metod xiisusi manbo ilo sialanan miisyyon dala uzunluguna malik
is1gm udulmasimn tsyining ssaslanir. Manbo rezonans siialanma yara-~
dur ki, bu siialanma da elektronlarin az enerjiys malik nisbaton asag
orbitdon yiiksak enerjiyo malik nisbston yaxin orbits uygun golir.
Alovdan keg¢an is1gmn intensivliyi ondaki hayacanlanmanus atomlarin
sayma uygundur.

Atom absorbsiya metodundan 3100°C temperaturda yanar qa-
risigdan istifads olunur ki, bu da bdyiik miqgdarda elementlarin tay-
inina imkan yaradir. Atom-absorbsiya metodu boyik selektivliyi ils
do segilir, bels ki, niimunads olan digar elementlor tayin olunan ele-
ments manegilik gdstormir.

Atomun darinlikds olan elektronlarinin hsyscanlandiriimasina
osaslanan metodlar rentgen flilorensiya vs rentgenemission analiz
metodlari. Daha genis yayilmig rentgen-fliiorensiya metodunda
nimuno rentgen boru vasitssilo siialanmaya moruz qalir. Niimunoenin
atomlari hayacanlanir; atom niivesinin orbiting yaxin olan daxili elek-
tronlar, K-elektronlan atomdan xaric olur. Onlarm yerini niivonin
orbitinden nisbaton uzagda yerlasan elektronlar tutur. Bu elektronla-
rin yerdayismasi ikinci rentgen siialanmast ilo miisahids olunur ki, bu
zaman dalganm uzunhigu funksional asiliigla element atomunun
noémrasi ilo slagedardir. Ikinci siialanmanmn dalfasmm uzunlugunu
dlcmok niimunanin torkibino hans: elementin daxil oldugunu tayin
etmays imkan verir. Ikinci siialanmanin intensivliyi niimunads olan
elementin miqdarindan asihdir, bels ki, onun &l¢iilmasi migdarn ren-
tgenoflilorensiya metodunun asasini tagkil edir.

Niiva reaksiyalarina asaslanan metodlar - radioaktivasiya va ya
(onun asas hissasi) neytron-aktivasiya analiz metodu. Neytron-
aktivasiya analiz metodu atom enerjisinin kosf olundugu vs atom
reaktorlannin yarandiga dovrdan istifads olunur. Metodun prinsipi
asagidaki kimidir. Analiz olunun material atom reaktorundaki ney-
tron siialanmaya meruz qalir. Neytronlarin elementlarin niivaleri ilo
qarsiigh tosiri nsticasinds niive reaksiyalari gedir ve niimunsnin
torkibinas daxil olan biitiin elementlorin radiaktiv izotoplart amala
golir. Sonra niimuns mohlula kegirilir vo elementler kimyavi metod-
larla ayrilir. Tayinin son morhalssi niimunonin har bir elementinin
radiaktiv siialanma intensivliyi dlgiilmosins ssaslanir. Paralel olaraq
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avvalcadan kimyavi metodla ayri-ayn elementlarin torkibi tayin olu-
nan etalon nimuno analiz edilir. Etalon eyni zamanda reaktorda
neytron axmi ils glialandirilir va kimyavi metodlarla emal olunur.
Etalon vs analiz olunan materialin ayri-ayri reaksiyalarin radioak-
tiv siialanma intensivliyini miigayisa etmomklo elementlorin migdar:
haqqinda natics ¢ixarmagq olar.

Radioaktivasiya metodu ilo elementlarin toyininin haddi ¢ox
asagidir: 108 — 10-10 faiz tarkibs malik elementlori tayin etmok olur.

2. Maddalorin elektrik va magqnit xiisusiyyatlarinin
parametrlorinin tayinina asaslanan metodlar

Konduktometrik metod - mohlul vs ya qazlarin elektrik kegiri-
ciliyinin toyinins assaslanir. Beloliklo sulfat tursusunun mehlulda qa-
tiligini toyin etmak ti¢lin bu mohlulun elektrik kegiricili-yini miixtalif
qatiiglarda elektrik kegiriciliyi verilon cadval ile miigayise edilir.

Qazlar termokonduktometrik metodla da analiz edilir. Qaz qa-
rigigmnin i¢arising qizmis platin sim yerlagdirilir va onun elektrik ke-
giriciliyi 6lgiiliir. Elektrik kegiriciliyl simin temperaturundan asilidir,
hansi ki o da 6z névbesinds qaz qansiginin ayri-ayrt komponentls-
rinin istilik kegiriciliklorindan asili olaraq dsyisir. Belo ki, karbon
qazinin elektrik kegiriciliyi azot vo karbon oksidinin elektrik kegi-
riciliyindan ¢ox forgloniir. Buna gors da N; va CO ils birlikda qaz
qangiginda olan COs-nin torkibinin dayismasi platin simin elektrik
kegiriciliyino tosir edir. Miixtalif qurulusa malik termokondukto-
metrik qaz analizatorlar bu prinsips asaslanir.

Potensiometriya metodu. Birbasa potensiometriya va potensio-
metrik titrloma metodlan bir-birindan farglidir. Ikinci metodda te-
yin olunan maddays uygun gaslon ig¢i moahlul ilo titrlonir va bu pro-
ses zamamn her hansi elektrodun potensial 6lgiliir. Bu metod kim-
yavi analiz metodlarma aiddir, belo ki, o mahlulda kimyavi reaksi-
yanin apardmasina ssaslanir. Birbasa potensiometriya metodunda
kimyovi reaksiya aparlmir. Stnaq mshluluna yerlssdirilon elektro-
dun potensiali tayin edilir vo sonra uygun tonliys asasan tayin olu-
nan ionlarin gatihg hesablanir. Birbasa potensiometriyanin genis
yayilmis metodu - mohlullarin PH-nin §iso va ya har hans: digar
elektrodlarla tayin olunmasidir.
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Termoelektrik metod. Qizdirilma zamam poladin digar metod-
larla toxunma néqtesinds yaranan termoelektrik giivvasi poladin
torkibinds olan karbon va silisiumun tarkibindsn asih olaraq do-
yigir. Miixtalif termoelektrik karbometrlorin isi bu prinsiplors asas-
lanur.

Spektral-kiitls metodu. Miirakkob qaz qansiglan elektrik vo
magqnit saholorinin tasiri naticesinda torkib hissalorine bdliiniir. Bu
béliinme ayn-ayri komponentlorin atom va molekul kiitlalarina
uygun aparilir. Bu metoddan izotop qarisiglarinin, inert qaz ve ya
fizvi maddolerin miirskkeb garsiglarinin tadqiqi zamani istifads
olunur.

3. Maddaslarin sixhigimn va digar mexaniki va ya molekulyar
xiisusiyyatinin parametrlarinin tayin olunmasina asaslanan
metodlar

Densitometriya - s;xigin toayinino ssaslanan metoddur. Mahlul-
larin, qaz qansiglarinm, arintilerin sixhigi toyin edilon maddanin ga-
tiigindan asiidir. Analiz zamani verilon materiahn torkibindaki ta-
yin olunan komponentin miqgdarinin onun sixligindan ashihgi ssa-
sinda tortib olunmus cadvaldan istifads edilir. Sixlig: aerometr, pik-
nometr va digor cthazlarla 6lgiirlor. Bu metoddan spirt, tursu, duz,
galavi va s. mahlullarin gatihiglarinm tayin olunmasinda istifads edi-
lir.

Digar metodlar. Materialin hor hans: torkib hissasinin migdarini
(%-1s) tayin etmoak igiin 6zliiliikk (yagin analizi), sathi garilma (moh-
lullarin analizi), sasin siiroti (qazlarin analizi) dlgilir.

Sintez edilon preparatlarin tamizliyini toyin etmok igiin arima
v9 ya qaynama temperaturu Slglliir vas.

1.4. Analiz metodunun seg¢ilmosi

Analiz ii¢iin an diizgiin metodun se¢ilmasi kimyagidan yiiksok
tacriiboys malik olmag: talab edir. Analiz olunan nimunsnin kim-
yavi tarkibi, laboratoriyanin lazimi avadanhqlarla tachiz olunmasi
boyiik shamiyyat kasb edir.

Hazirlanan mahlulun tarkibinds elementin miqdar: tayin olur.
Elementin migdart tayini nisbston daha asan hall edilon masaledir.
Bu elementin mohlulda gatiligimin hansi1 hadds olmasi barads tox-
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mini mslumata malik olmaq vacibdir. Ogar elementin mahlulda qa-
tilig1 cox azdirsa onda bu analiz {i¢iin biitiin fiziki analiz metodlari,
kimyavi analizlarden - spektrofotometrik, elektrokimyavi (polyaro-
grafiya, kulonometriya), kinetik vo digar analiz metodlar sarfalidir.

Ogor tayin olunan element analiz edilon materialin asas hissa-
sini togkil edersa, yani onun miqdart goxdursa, qravimetrik va titri-
metrik metodlardan istifada etmak maslohot goriikiir. Eyni zamanda
elo metodlar var ki, masalon rentgen fliioressensiya metodu, bunun-
la kigik va boyiik migdarlarn toyin etmok mimkiindiir.

Metodun segilmasi hamginin hansi migdarda niimunsnin analiz
olunmasindan asilidir. 9gar vahid ve ya az miqdarda niimuns ana-
liz olunursa fiziki metodun tstbiqino ehtiyac yoxdur, an yaxsisi,
gravimetriya vo ya spektrofotometriya iisulundan istifads etmokdir.
Fiziki metodlarda cihazlarin vaxtagir1 kalibro olunmasi, grafiklorin
qurulmasi, standart miigayise niimunslarinin hazirlanmast va saira
xeyli vaxt aparir. Buna géro do bu metodlar eyni torkibe malik
boyiik seriyada niimunanin analizde 6ziinii dogruldur. Vahid analiz-
lari kimyavi metodla aparmaq daha maqgsads uygundur.

Belolikls, boyiik migdarda aliiminiumu gravimetriya vs ya titri-
metriya metodu ile tayin etmok lazimdir. Birinciden o vaxt istifads
olunur ki, analizin yiiksak daqiqliy1 vacibdir vs analizin uzun miid-
date aparilmasi boyiik bir mana kasb etmir. 9ks tagdirds aliiminiu-
mu kompleksanometrik titrlomok meslshatdir. Analizin daqiqliyi
asagl olsa da daha tez basa gatir.

Ogor boyiik seriya eyni tip niimunslsrds aliiminiumun az mi-
qdarda torkibini toyin etmak vacibdirss, onda fiziki metodlarin bi-
rindan istifads etmak maslohat goriiliir, ancaq metodun segilmasi
laboratoriyada olan cihazlardan asilidir.

Ogor analiz olunan material miirokkab torkibo malikdirss, yoni
onun torkibinds miixtalif nisbatde yanasi elementlor varsa onda
analiz metodunun secilmasi ¢otinlagir. Bu zaman yanas element-
lorin kimyavi tebisti, onlarin miqdar: ve tsiyn olunan elementls bu
elementlorin xassolori arasindaki oxsarligi nazers almaq lazimdir.
Mosalen, sinkin mikro migdarini polyagrafiya ile toyin etmak asan-
dir, amma bdyiik migdarda mis vo kadmium mane olur, ¢iinki bu
elementlor sinkdan avval reduksiya olunur. Onlari ardicil olaraq
ayirmaq lazimdir. Ditizon ila ekstraksiya-fotometriya metodunu
tatbig etmoak daha magsads uygundur. Natrium tiosulfatin istirak:
ils ditizon ils sinkin rongli kompleksi karbon 4-xloridle ekstraksiya
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olunur, mis va kadmium iss sulu mahlulda tiosulfat komplekslort
saklinds qalir: rongli ekstrakt fotometriya ils 6lgiiliir.

Domirin qravimetrik toyini Fe(OH):-iin ammiakla g¢okdiiriil-
masi vo FeOs-lin ¢okilmasi yolu il aparilir, ancaq bu metoddan
masalen, titann istiraki zaman istifads etmok olmaz, ¢iinki titanda
hall olmayan hidroksid smalo gotirir. Cokdiirtici kimi 8-hidrok-
sixinolin-dan istifads etmak mogsedauygundur. pH=3 oldugda do-
miri tam ¢6kdiiriir ki, bu zaman titan mahlulda qalir.

Analizo talab olunan dagiqlik ds béyiik rol oynayir. Yiiksok da-
qiqliys analizin uzun miiddst getmasi ils nail olunur ki, bu da bir
¢ox olava islorin aparilmasi ilo slagsdardir. Masalan, silikatlarda
kalsiumu ¢ox vaxt kalsium oksalat saklinde ¢okdiirmakls toyin edir-
lor. Magnezium istirak etdikds axirincit az ve ya ¢ox miqdarda
CaC;0s ilo birgs ¢okiir. Ogar yiiksak daqiglik telab olmursa, onda
az migdarda maqgneziumun birgs ¢okmasindon ziyan yoxdur. 9ksi-
na, ¢ox daqiglik tolab olundugda maqgneziumun birge ¢6kmasini
tamamilo azaltmaq lazimdir, bels ki ¢éktntiinii bir daha ¢okdiirmak
{iglin alava vaxt taleb olunur.

Yuxarida gostorilon misallardan gérinir ki, analiz olunan ma-
terialin tarkibinda 2 vo ya 3 mane olan element olduqda bels analiz
{iglin hans1 metodun segilmasi zaman1 miixtalif garaitlor nozars aln-
mahdir. Ancaq bir ¢ox real materiallar daha miirokkab torkibs ma-
likdir. Masslen, silikatlarin qisaldilmis analizleri zamani da onlar-
dan Si0,, Fe;03, ALOs, TiO;, Ca0, MgO, SO;, K>0, NaO tayin
olunur. Bezi xiisusi hallarda hemginin ZrQs;, Cr;0s3, V20s, NiO,
CaO, BaO, SrO, BeO, CuO, F-, Cl, B;O: vo saira do toyin edilir.
Metallik misde bismut, siirms, domir, nikel, qurgusun, qalay,
kiikiird vs s. gansiglar taym ohmur Buna gors ds analiz meto-
dunun se¢1lm951 li¢lin imumi bir iisul vermoak olmaz: analizi yerina
yetiran genis kimysvi vo mévcud analiz metodlari g¢argivesindo
miikommeo! biliys malik olmalidir.
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II FOSIL
HOMOGEN SISTEMD®O KiMYOVI TARAZLIQ

2.1. Kiitlolarin tasiri ganunu

Kiitlelerin tasiri ganunu 1884 ilds Norveg alimlori K. Quidberq
va P.Vaaqe kasf etmigdilor. Bu kimyanin tamsl ganunudur. Analitik
kimyada kiitlalarin tasiri ganunu bir ¢ox analiz metodlarinin nazari
asasidir. O donan kimyavi reaksiyalarda tarazliq vaziyyeti yarandig-
dan sonra maddaler arasindaki miqdari, nisbati toyin etmoys imkan
verir. O reaksiyalara dénan deyilir ki, onlar hom duz, ham ds oks
istiqgamatdos gedir: diiz vo oks reaksiyalarm siiratlori eyni olduqda
kimyavi tarazliq yaranir.

A va B hissaciklori arasinda geden qarsihigh tosir reaksiyasi na-
ticasinds C vo D hissaciklari alintr.

A+B&—— C+D

«Hissacik» termini dedikds mohlulda va ya gaz fazada olan
elementlorin atom molekul va ya hissaciklari nazords tutulur.

A va B hissaciklari arasindaki reaksiyanin siirati onlarin kimyavi
tarkibindon, temperaturdan vs aktiviiklorinden asihdir. Kiitlalrin tasi-
ri ganununu ifads etmak li¢lin reaksiyanin siirstinin A va B hissacik-
lorinin aktiviiyinden ashlig1 nazers alnar. A aktivliyi xaotik horakst
edon hissaciklari bir-biri ilo fasilssiz olaraq togqusmas: gabiliyyatini
oks etdirir ki, bunun naticasinds do kimyavi reaksiya gedir. Malum-
dur ki, hissaciklerin aktivliyi, yani vahid zamanda onlarin toqqusma-
s1 na qadar ¢ox olarsa kimyavi reaksiyann siirsti do bir o qadsr gox
olar. Buradan goriiniir ki, aktivlik sistemda hissaciklorin imumi miqg-
darinmn, yani onlarmn qatiliglarinin artmast ils artir. Buna gérs do his-
sociklorin aktivliyinin migdan kimi bazi hallarda onlarin gatihglan
gotiirila bilar.

a=C

Bu borabarlik ideal gazlar ve durulasdirilmis sulu mshlullar
figlin 6ziint dogruldur. Belsliklo A va B hissaciklori arasinda gedan
reaksiyanin siirati onlarin qatihiqlari ils diiz miitonasibdir.

o1 = ki [A]IB] @.1)
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Miisyyan vaxtdan sonra sistemde C va D hissacikleri amols
gaolir, hansi ki, donen reaksiya noticesindo yeniden A vo B
hissaciklari yaranir. Oks reaksiyanin siirati do C va D hissaciklarinin
qatihiglar ils diiz miitanasibdir.

v = kz [C][D] 2.2)

v; reaksiya siirati A ve B hissaciklorinin qatiliglar: azaldigca
azalir. Eyni zamanda oks reaksiyanin stirati v; artir, bels ki, C vo D-
nin qatiligt tadricen artir. (2.1) va (2.2) tonliklori kiitlalorin tasiri
ganununun riyazi yazilis formasidir. Kimyovi reaksiyanin siirati
reaksiyaya giran maddsirin gtiliglar ilo diiz miitsnasibdir. Mioyyan
vaxtdan sonra diiz va oks reaksiyanin siirati borabarlosir.

L= V2 2.3)
v bu zaman tarazliq vaziyyati yaranir. Uygun olarag,
ki [A][BI= k2 [C][D] 2.4
buradan da
‘ k
[cl[p] _& _ @.5)

l4][B] &,

(2.5) tonliyi kiitlslorin tesiri qanunundan riyazi ¢ixarisdir. Do-
nan kimyavi reaksiyalar iigiin reaksiya moahsulunun qatiliqlari hasi-
linin baglangic maddalarin gatiliglar: hasilins nisbeti sabitdir, K ilo
isara olunur vs tarazliq sabiti adlanir.

Tarazhq vaziyyati dinamikidir, yani A ilo B vo C il D arasin-
daki reaksiyalar davam edir. Belsliklo tarazliq zamani vahid za-
manda na godar A va B hissaciklori reaksiyaya girib C vo D alnar-
sa, o qadar do C va D hissaciklari reaksiyaya girib A va B alinur.

Umumi halda reaksiyada smsallar vahidden farglandikda

aA+bB =—=cC+dD (26

Kiitlalarin tasiri ganunu asagidaki sakilds yazilir.
(ctol _

laFBF
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Kiitlalerin tasiri qanununu termodinamik cshstdon asaslandir-
maq mimkiindiir. Yuxarida gostarilon reaksiya noinki reakstya his-
saciklorinin qatiliqlarinin dayigmosi, homginin sistemin energetik
parametrilarinin doyigmasi ila do gedir. Termodinamikadan malum-
dur ki, Gibbs enercisi G entalpiya H ils miitloq temperaturla T en-
tropiyanin S hasilinin farqins bsrabardir.

G=H-TS (2.8)

Holl olunan maddslor iigiin bu enerji noinki temperatur va
tozyiqdan, hamginin onlarin qatihglarindan da asilidir.

G =G0+ RT - InC 2.9)

Sabit temperatur vo tozyiqds kimyavi reaksiya o vaxta qadar
davam edar ki, reaksiya mohsulunun sarbast enerjisinin comi
reaksiyaya girmaysn ilkin maddslorin sarbast enerjilorinin comins
barabar olmasin.

Mbhlulda dénen reaksiyaya baxagq.

A+B &= C+D (2.10)
Sistem o vaxt tarazliq vaziyystino galir ki,
Ga+Geg=Gec+Gp (2.11)

Burada G uygun indekslorlo — A, B, C, D hissaciklorinin
enerjisidir. (2.9) tenliyindaki enerjinin giymatini (2.11) tanliyinda
yerina qoysaq alariq.

G, +RTInfA] +G,+RTIn/B] =G +RTInfC]+G} + RTIn{D]
buradan
RTin [A] + RTln [B} - RTIn [C] - RTIn [D] =G + GJ + G + G° G+
Gp® - Ga? — Gpg®
vaya
0

6 [c]p]

Yy [4]8]
burada AG® - A vs B reaksiya maddolori ilo C va D reaksiya
mohsullarinin enerjilori arasindaki farqdir.
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Nozars alaq ki, (2.12) diisturunun sag torsfindo

9D _g @13)

A8

burada K - tarazhq sabitidir.

(2.5) va (2.7) disturlann formasinda kiitlolorin tasiri ganunu
ancaq durulagdiriimis sulu mohlullar va ideal gazlar tgiin dogrudur.

Elektrolit. Elektrolitlorin sulu mohlullarinda bu ganundan ko-
nara ¢ixmalarin saboblorine baxaq. Reaksiyaya giron hissaciklorin
qatihiglan artdigda onlar arasinda ionarasi va ya molekullararas:
qarsihgh tesir yaranr ki, bu da onlarm harakstlorini yavasidir. Bu-
na gore ds qatiliq artdigca A ve B arasinda toqqusmalarin say1 qati-
ligla diiz miitonasib olaraq artmur.

a<C (2.14)

Analoji hal o zaman bas verir ki, torkibinds reaksiyaya giran A
va B elementlorinin ionlari olan mohlula digar bir giivvatli elektrolit
daxil edilir, hansi ki, o A vs B ionlari ils heg bir kimyavi reaksiyaya
girmir. Analitik kimya G¢iin vacib olan bu hala daha daqiq baxmaq
lazamdir.

Farz edok ki, A +B &= C + D reaksiyas: gedir, harada ki,
reaksiyaya giran ionlar agagidak: hissaciklordan ibaratdir.

FeCl2++SCN- &= FeSCN2++Cl (2.15)

Durulagdirilmis mohlullarda, maselon komponentlorin milli-
molyar qatihqlarinda onlar arasindak: ionlararasi qarsihgl tesir
nazars ¢arpmir v o ionlarin harakasting tormozlayici tesir gostormir,
buna gora ds hissaciklorin aktivliyinin A gatihiga barabar oldugunu
hesab etmok olar. A=C. Moshlula giiclii elektrolit daxil edirik,
masalon KNOs, hansi ki K+ va NOs ionlan (2.15) tenliyindaki
ionlarin heg biri ila reaksiyaya girmir. Buna baxmayaraq reaksiyaya
giron ionlarmn harakst siirati, yeni onlarin bir-biri ila toqqusmalari-
nin sayl nazars ¢arpacaq doracods azalacag. Bu zaman ionlarin
aktivliyi gatiligdan asih olacaq. Gecikmoenin effekti onunla izah
olunur ki, K+ va NOs ionlan elektrostatik dartilma qiivvesinin
hesabina reaksiyaya giron ionlarm otrafinda oks isarsli ionlardan
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«ion atmosferi» adlanan bir tabsgo yaradar ki, bunu da sxematik
olaraq asagidaki sokilda gostarmok olar.

NGY K* NG Kt
NO3 NC  KY K NO§ 1o o K

FecPt SCNT = FeSCN* cr-
NO3 NC Kt K NO3 NGy Kt K

NGy Kt NOY Kt

FeCl2+, SCN-, FeSCN2+* vo ClI- ionlarinin aktivliyi artiq onlarin
gatihglarina barabar deyil:

a<C (2.16)

v bu halda kiitlalorin tosiri ganununun deyilisinds gatiigin yerine
reaksiya ionlarimn aktivliyi demok lazimdir.

Reaksiyaya giron ionlarin qatihglarinin artmasi va ya konar
qivvatli elektrolitlorin mohlula daxil edilmesi hesabmna sistemin
idealligdan konarlagmas1 doracesi aktivlik amsah ila xarakterizs
olunur. Bu adadin (adstan, vahiddan ki¢ik olur) maddsnin (molekul
va ya ionlarinm) gatiligmna hasilin aktivliyina borabsrdir.

a=fC 2.17)

Aktivlik vo aktivlik smsallar1 haqqinda anlayisa fiziki kimya
kursunda daha otrafli baxilmigdir. Orada hsmg¢inin Debay vs
Gyukkel nazariyyasi hagqinda da molumat verilmisdir; hansi ki, bu
nazoriyysnin ssasmda mohlullarin ion qiivvalerini nazors alaraq
aktivlik amsalinin hesablanmasi tanliyi ¢ixariimigdir.

Mohlullarin ion qiivvasi p ionlarin qatiliglarnin  onlarn
yiiklorinin kvadratlarmin hasili cominin yarisina barabardir.

CZ}+C,Z} +..+ CZi’
p= 5

Ionlarin aktivlik smsalmin ion qiivvasi ils slagssi asagidaks
tanlikls ifads olunur.

(2.18)

AZ°\Ju
lg = =t 2.19
g f I+Baﬁ ‘ ( )

Burada
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A va B halledicinin tabistindan asih olan sabitlar, (masalan, su digiin 20°C
A=0,5046, B = 0,3276),
a — hidratlasan ionun diametrina uygun olan ion élciisiiniin parametridir.

Cadval 2.1-ds bir nego qeyri-iizvi ion iigin A komiyyatinin
qiymoti gostarilmigdir.

A komiyyatinin qiymoti 2,5-4,0 A olan ionlar iigiin B-a hasili va-
hids yaxin oldugundan (2.19) tonliyini daha sads formada yazmaq
olar.

0.52%,
lg f =25 NE (2.20)
I+ u
Qeyri-iizvi ionlar a Qeyri-iizvi ionlar a
Rb™ Cs*, Ti*, Ag 2,5 S, Ba~ Cd>" He™ 5
K*,c B, I, NO NGO,
3,0 5% Fe(CN),,Li 6

OH ,F ,SCN HS ,ClO

- - - - 2+
B0, ,JO, ,ClO, MnO, Hg, ,

501 ,5,0. 5,0, 33 Mg, Be 8

. _ LTS T P L T S
PO .CIO], 507, Fe(CNY! 40 | 4t Fe.Cr 8¢ La . n H 9

Na® ,HCO] .H, PO, .
R 45 Th**,Zr* ,Ce*,Sn* 11

Pb™.CO;” MnO;

(2.20) tonliyi ion qiivvasi 0 < p < 0,1 haddinds olan mshlullar tgiin
dogrudur. Ogar ion qiivvasi 0 < p < 0,1 haddinds oldugda daha
diizgiin natico agagidaka tonlik iizrs hesabatda alimr:

oz B 2.21
g f=-05Z (1+J;7 0.2u 2.21)

farz edok ki, (2.15) tonliyinds hor bir reaksiyaya giran hissaciyin
tarazhiq gatiign 0,001M-don yuxari olmur, daxil edilon elektrolitin
KNO; gatihg 1so0 0,1 M-a borabardir. Bu zaman mahlulun ion
qiivvasini hesabla-yarkasn reaksiyaya giron ionlarin gatihgi KNOs-
iin qatibgindan ¢ox asagl oldugundan hesabatda onu nszare
almamaq olar. Buna gors do
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2 2
ISR e 0 S 2.22)

Buradan FeCl2* vo FeSCN?2+ 2 yiiklii ionlari iiglin

Joi
o f=—05-4--Y%L 05
g/ 1+ 0.1
Vo f= 1005 = 10.1005 = 0,3

SCN- va C- bir yiiklii ionlan iigiin isa

lgf=—0,5-———@—=—0,12
1+4/0,1

vaf=10012= [(I1.]10088 = 0’76

(2.15) reaksiyas: tigiin (2.5) kiitlalarin tasiri ganunu yazarkon
ionlarin tarazhq gqatiliqlarinin ovazine onlarin aktivliklorinin
yazmaq moslshetdir. A = f-Cu:

Gy _ gt (2.23)
a,4g
(2.7) tenliyinde gostarilon K tarazliq sabiti qatiliq sabiti adlanir

Vo onun giymoti noinki temperaturdan, homginin mohlulun ion
qiivvasinden do asithdir. (2.23) tonliyindoki KT komiyyati iss
termodinamik tarazliq sabiti adlanir vo onun giymsti mohlulun ion
qiivvasindon asili deyildir. Analitik kimyada esason qatiliq sabitin-
don istifado olunur, amma hesabatlarda termodinamiki sabitdan
istifada olunur ki, ssasen do K=KT gistormok miimkiindiir.

2.2. Kiitlalorin tasiri qanununun tatbigina aid
misallar

Qurgusunun miqdar toyini dsularindan biri onun PbSOs sok-
linds gokdiirilmasidir.

Pb2+ + SO~ === PbSO, ¢ (2.24)

Qurgusunun hamusini ¢okiintiiys kegirmok, yoni tarazligi saga
dogru yénaltmak ligiin mahlula sulfat tursusu va ya natrium sulfat
alava olunur.
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Aliiminium va domiri magnezium va diger ikivalentli metallar-
dan ayirmagq tgiin hidrolizden istifads olunur.

Al + 3H,0 == Al(OH); { + 3H* (2.25)

Ancaq bu reaksiya sag istigamostds ¢ox ciizi deracada gedir.
Biitiin aliminiumu ¢okuntii halina kegirmak iigiin hidrogen ionlarmi
dissosiasiya olunmayan sirka molekulu ile baglamaq lazimdir. Bu-
nun ii¢iin mohlula natrium asetat slave etmok lazamdir.

CH;COO" + H* &= CH;COOH (2.26)

Hidrogen ionlarinin qatihgi keskin asag disiir v biitiin alimi-
nium hidroksid gaklinda ¢okiir.

Civa sulfid azot tursusunda ¢ox ¢atin hall olur, ancaq hidrogen
xlorid tursusunun istiraki ils gox asan gedir. Bu onunla slagedardir
ki, xlor ionlar: civa ionlar ila birlesib az dissosiasiya olunan HgCl,
civa xlorid amala gatirir:

3HgS+2NO;s +6C1 +8H* &= 3 HgCl, + 3S + 2NO + 4H,0 (2.27)

Nikel hidroksid suda praktiki olaraq, hall olmur, onun doymus
mohlulu ¢ox az sarbest nikel ionlar saxlayir.

Ni(OH); &==Ni2* + 20H~ (2.28)
Amma nikel hidroksid amonyakin sulu mohlulunda asan hall
olur va nikel ionlart ilo nikel ammiakat kompleks ionu emale gotirir.

Ni** + 6NH, == Ni(NH,)>" (2.29)

Nosticads reaksiya mohsulu olan nikel ionlarnin qatiligs kaskin
azalr vo (2.28) reaksiyasinin tarazligi saga dogru yonslir. Giimiig
bromid suda az hall ofur. Doymus AgBr mohlulunda Br ionlarmin
gatilify azdir.

AgBr &= Ag* + Br- (2.30)
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Biitiin brom ionlarin1 mohlula kegirmok igiin cbkﬁntﬁnﬁ
hidrogen sulfid ilo emal etmak lazimdir.

2Ag+ +HaS = AgsS + 2H* (2.31)

Giimiis ionlarm bu iisulla ¢ékdiirdiikds hall olmayan hidrogen
sulfid amoalo galir vo (2.30) reaksiyasmnmn mihitinden kenarlasdirilir.
Giimiis ionlarmin qatilifi keskin azalr va (2.30) reaksiyasmin
tarazligi tamamilo saga dogru yonalir. Ayri-ayri proseslorin tarazlq
sabitlori reaksiyaya giron maddslerin kimyavi individualligs ils tayin
edilir. Elo reaksiyalar var ki, onlar praktiki olaraq tamamils soldan
sapa dogru gedir vo boyiik tarazliq sabiti ilo xarakterize olunur.
Giimiis ionlan ils amonyak arasinda gedsn reaksiya

Ag* + 2NH; &= Ag(NHi),* 2.32)

Praktiki olaraq glimils amiakatin altnmasi istigamatinda gedir.
Tarazliq sabiti 107-dir.

Bir ¢ox diger reaksiyalar axira qader getmir vo bu reak51ya1ar1n
tarazliq sabiti o gadar da bdyiik olmur. Kadmiumun sianid kom-
pleksi ilo ammonyak arasinda gedon reaksiyani gostermak olar.

Cd(CN)42 + 4NH;3 &= Cd(NH3)s2* + 4CN- (2.33)

Cox ciizi daracado gedir, tarazhiq sabiti gox azdir.

Miixtalif név kimyavi reaksiyalarin tarazliq sabiti de miixts-
lifdir. Tursu-asas reaksiyalarinda tarazhiq sabiti tursu va ssaslarm
dissosiasiya sabitlori ilo ifado olunur. Masalan, :

CH3;COOH & CH;COO- + H* (2.34)

Kompleksomslogalms reaksiyalarinda taraziig sabiti kompleks
birlssmonin va ya tonun dayaniqliq sabitidir.

Ag*+ NH; &= Ag(NH;)* (2.35)

Bu B ils igars olunur va asagidaki kimi yazilir.
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lag(va, ;]

Lag NE, T P (239

az hoall olan birlegsmolerin tarazliq sabiti hallolma hasili adlanir.
AgBr &= Ag++ Br- 2.37)
Bu hallolma hasilinin sabiti agagidaki kimudir.
[Ag*][Brj=K =PR (2.38)

Miqdari hesabatlar iiglin miisyysn reaksiyalarin tarazhq sabiti-
nin giymatini bilmek vacibdir. Miixtslif név kompleksamalogalms,
oksidlosmo-reduksiya, tursu-esas reaksiyalari iiglin bu giymatlor
tocriibi olaraq tayin edilib vo hesablanmigdir.

Bu sabitlorin giymotini Y.Y. Luryenin «CnpaBo4HHK MO aHaJM-
trueckol xumun» (1) sorgu adsbiyyatinda cadveldon tapmagq olar.
Ancaq bu cadvsllar biitiin kimyavi reaksiyalar1 shata etmir. Bir ¢ox
hallarda miirokkab kimyavi proseslor zamani sada reaksiyalarin mo-
lum tarazliq sabitinlorine 9sason riyazi hesabatlar aparmaq lazim
galir. Umumi halda MR, kompleksi ilo R ligand1 arasindak: qargi-
liglt tasirs baxaq.

MR, +mR' &= MR'w +nR (2.39)

Adotan bu kimi reaksiyalarin tarazliq sabiti codvaldo géstoril-
mir, ancaq onu agagidaki kimi hesablamaq olar.
(2.39) reaksiyasi iigiin tarazhq sabitinin diisturunu yazaq:

o _[MR [[RT (2.40)
[MRn]'[Rl]m
Cadvaldon MR, va MR';, komplekslori iigiin tarazliq sabitinin
qiymestini tapmaq olar.

[ l]
Bor _ MR 241
T IM][RT (241)
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[MR;, ] (2.42)
e MHRT

gorindiyli kimi [, / Bur, nisbati (2.39) reaksiyasmin tarazliq
sabiting baraboardir. Belo ki,

K = P, (2.43)
ﬂMR,,

(2.33) reaksiyasinin tarazhq sabiti

[Cd[NH3 ]?] [CN—]Q _ 'BCd[NH,]i* _ 10%% — 1071955

lcaien e} INELY  Buyewy 107"

Tarazhq sabiti ¢ox kigikdir, amonyakin gat:ilifim artirmaqla
reaksiyanin tarazhigmm saga dogru yonsltmok miimkiindiir. Ancaq
¢ox miirokkab olmayan hesabat gostarir ki, bu faktorun tesiri gox
ciizidir. Aydindir ki, oks istigamotds reaksiya praktiki olaraq tam
gedir. Hal ~ hazirda $varsenbax va Ringbom tarafindan toklif olu-
nan sorti tarazhq sabitlori genis yayilmigdir. M metah ilo R ligandi
zoif tursunun anionun kompleksamslogalma reaksiyasimn misalinda
sorti tarazhiq sabitlarinin fiziki msnasin aydinlagdirmaq tigiin MR,
kompleksi agagidaki tanlik {izre dissosiasiya olunur.

MR, &M + 1R (2.44)
Haqiqi tarazliq sabiti
_ [MR,] (2.45)

TR

Sarbast metal ionu M va R ligandi mohlulunda miixtalif slava
reaksiyalar geds bilor. Metal ionlari hidrolizs moruz qala biler va ya
meahlulda olan kenar Y ligandi ilo kompleks ion amsls gatirs bilar.
R ligand1 zeif tursu kimi protonlasmaya meyilli oldugundan pro-
tanlasmamn RH, RH; va saira hissaciklari amoals golir. Bu prosesls-
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rin naticasindo sarbest M va R hissaciklorinin {imumi qatiliglar: bs-
rabar olmur. Umumi halda yazmaq olar ki,

M'=IMHMY] + MY+ (2.46)

M’ ~metal ionlarimin iimumi gatihg;
[M] —sarbast metal ionlarimin gatiligr;
[MY].[MY,]vas. - konar Y ligand: ils metal ionlarimin smala
gatirdiyi kompleksin gatilhig.
Bu komplekslor iiglin sabitlor.

[My] __[M7] .47

Buy = M r]’ Buya = M}
oldugundan (2.46) va (2.47) tonliklorindon

Ml r !
[TAY]J =1+ B Y]+ B T 4=y, (248)
om(y) kamiyysti kémokei reaksiyalarin amsali vo ya Y 1lo qarsi-

liql tasirda olan M-in o smsali adlanir.
RH; RH; vs saira protonlagms hissaciklor amsls gatiron ligan-
dalar {igiin analoji olaraq yazmagq olar.

_ el g o [RH]

K, = W W vasaira  (2.49)

L[%]z 1+ Kl[H*]+K2[H*]2 Fon = (250)
kimi yazmagq olar. Sorti davamsizliq sabiti asagidaki sokildadir.
g | [MR ]

n

Bur, =7, = 2.51)
MR IR .

IRT 1) [RY gy - ey

Miitlaq vo sorti sabitlor arasindak: ashlhq asagidaki tonlikdo

ifada olunur.
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B’ - B (2.52)

Sorti B’ sabitt miitlaq B sabitindon onunla farglenir ki, garti sabi-
tin hesablandig1 diisturda M’ vo R’ qatihglan istirak edir ki, bunlar
da MR. kompleksinds bir-biri ilo alaqgali deyil, ancaqg miitleg sabitda
sarbast M va R ionlarinin qgatilig: istirak edir ki, bunlar kompleksin
(2.44) tanliyine uygun olaraq dissosiyasi zamani amalo golir.

Sorti davamsizliq sabitlori ancaq ¢ox ciddi konkret saraitds 6z
qiymatini sabit saxlayir, (pH-n sabit qiymatinde va konar ligandla-
rn sabit qatiliglarinda). Bu sabitdon o hallarda istifads olunur ki, o
komiyysti vo onun pH-dan va ya kanar ligandm qatiligindan asillig
molum olsun.

Sarti sabitdon analitik kimyada istifads olunmasi onunla izah
olunur ki, analitik kimyagmni ¢ox zaman mohlulda olan biitin bir-
losmoalorin gatihiglari maraqglandirmir. 9ksor hallarda ona lazim
olan verilmig reaksiyanin getms ardicilbigini bilmak vacibdir ki, bu
reaksiyada omols golon MR, kompleksinin qatiligr ilo xarakteriza
olunur. Kompleksonometrik titrlomads kimyagi iigiin vacib deyil ki,
etilen-diaminsirks tursusu kompleksinds va metal birlogmalorinds
metal ionunun hanst formada oldugunu bilmak. 9Osas masale na ga-
dor metal ionunun titrant ilo reaksiyaya girmasini tayin etmakdir.

Tarazliq sabitlari temperaturdan asihdir. Istiliyin udulmasi va
ayrilmasi ils gedon reaksiyalara temperatur miixtslif ciir tasir edir.
Ekzotermik reaksiyamin tarazhigi temperaturun artmasi ilo sola
dogru yonolir, buna uygun olaraq tarazhq sabitlori azalir. Endo-
termk reaksiyada iso, aksino temperaturun artmasi ilo tarazhq sa-
bitlorinin qiymati artir. Mohlullarda tarazliq sabitinin giymati tem-
peraturdan az asihdir, ¢iinki reaksiyalar adston 80-90°C-dan yiiksak
olmayan temperaturda gedir. Analitik kimyada reaksiyalar adston
mohlullarda getdiyindan, tarazliq sabitlorinin temperaturdan asih
olaraq ciizi deyismasi nazars alinmir. Qazlar arasinda gedsn reak-
siyalarda iso oksins temperaturun doyismasi reaksiyalarn tarazhq
sabitlorinin lazim olan istigamoatds doyismasinin an effektli lisulla-
rindan biridir. Qaz fazada tszyiqin doyismosi reaksiyanin tarazhq
sabitino ¢ox bdyiik tasir gdstorir, ancaq mohlullarda iss tozyiqin nis--
batan kigik hoadlorda doyiymesi reaksiyanin gedisine demok olar ki,
heg bir tosir gostarmir.
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H1 FOSIL

ANALIZ NOTICOLORININ DUZGUNLUYU VO
STATISTIK TOHLILI

Miqdari kimyavi analizin vazifssi - analiz olunan materialda
ayri-ayn elementlorin torkibinin toyinidir. Analizs qoyulan ssas to-
Iob ondan ibaratdir ki, alinan naticalor niimunsnin tarkibindaki
elementlarin haqiqi torkibini ks etdirsin. Analizin naticasi bu tolaba
o vaxt tam cavab verocak ki, analiz zamani biitin smaliyyatlar
diizgiin yerina yetirilsin.

Istonilon analitik toyini ti¢ morhsloys bolmok megsadouygun-
dur:
niimunosnin gotiiriilmasi.
analizin aparilmasi.
analizin naticolarinin statistik tahlili.

Hor bir marhsloys ayri-ayrihqda baxagq.

Eadladl hdian

3.1. Niimunanin gitiiriilmosi

Laboratoriyaya gatirilon materialin niimunasi miitlaq bircinsli
olmahdir, bels ki, niimuns ilo analiz oluan obyektin biitiin partiya-
larmin torkibi eyni olmalidir. Miisssisaya adston boyik partiya ilo
xammal va materiallar gatirilir. Hor seydon avval bu material birc-
insli olmur, bels ki, onun ig¢orisinds miixtalif 6lgiids hissalor olur.
Niimunoni elo gotiirmok lazimdir ki, o 6z torkibina gore materialin
biitiin partiyasma uygun galsin.

Hor bir cins materialin analizi {igiin xtlisusi niimuns gotirilms
qaydalari movcuddur. Asagida niimuns kimi bork materiallarin,
metallurgiya zavodlarma daxil olan domir filizi niimunssindsn ana-
liz gétiirmaiyn qaydalar1 gostorilmisdir. Filiz olan domir yol plat-
formasinda materialdan niimuns goétirillon yer, mortarizads olan
adadlo isas analizin gotiirilmo dorinliyini (metrls) gostarilmolidir.
Platformadan 20 ayri-ayn ndqgtslerdon niimune gdtiirilmslidir. Ds-
mir yol platformasinin say1 30-40 adad ola bilor, mshz hansi vaqon-
lardan analiz niimunssinin gotiiriilmesine dair xiisusi tolimat mov-
cuddur.

Analiz iigiin gétiirilon materialin ¢okisi, mosslon, 10 kq va ya
¢ox ola biler. Laboratoriya niimunasi (0,5-1 kq) gotiirmak iigiin bu
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materialin igorisindoki nisbatan iri hissslori azib qarigdirmaq lazim-
dir. Material konus soklinda tokiiliir va sonra daire goklinda yayilir,
4 hissaya boliniir, iki oks sektorda olan material atilir, yerds qalan
ikisi ise xirdalanir, yenidon konus saklinda sapilir, dairs kimi yayilir,
4 hissays béliiniir. Bu samoliyyat niimuna 1-2 kq qalana qadar tokrar-
lanir. Laboratoriya niimunasi yeniden xirdalanir va yuxaridaki iisul
ila azaldilir. Analiz iigiin adeston 1 gqram, toyin olunan elementin tor-
kibi az olduqda 5-10 qram, bozi hallarda isa 100 qram gotiiriiliir.
Nimunanin gétiiriilmasi analizin ¢ox masuliyystli vs vacib ame-
liyyatidir. Niimuns diizgiin gétiiriilmadikds analizin diger smaliy-
yatlarmi yerins yetirmok monasizdir.

3.2. Analizin miixtalif morhslalorinda buraxila
bilon xatalar

Miirakkab materiallarin kimyavi analizi zamam adatsn bir sira
miixtalif amoliyyatlar yerino yetirilir. Bu smoliyyatlarm bir hissasi
mexaniki xarakter dasiyir, digar hissasi iso miixtalif gakilli kimyavi
reaksiyalarla hoyata kegirilir. Masalon, shongds kalsiumun faizls
miqdarinn tayinins asagidaki smoliyyatlar daxildir.

1. Lazimi miqdarda shangin analitik torazids ¢akilmasi.

2. Onun stakana tokiilmasi.

3. Cakinin xlorid tursusunda hoall edilmssi va bunun nsticasinda
miiayyan migdarda karbon -2 oksidin ayrilmasi.

4. Mohlulun qizdirilamsi.

Moshlula ¢6kdiiriicii — ammonium oksalatin slavs olunmasi.

6. Turs mehlulun ammonyakla golovi reaksiyaya qadsr neytrallag-
dirilmasi.

7. Ayrilan kalsium oksalatin ¢okdiiriilmasi.

8. Bulaniq mohluldan ¢6kiintiintin filtirlonma ils ayrilmasi

9. Filtirds ¢okiintiiniin yuyulmasi.

10. Cokiinti ilo birlikds filtirin quruducu skafda qurudulmas:.

11. Cokiintiiniin filtir ils birlikds putaya kegirilmasi.

12. Filtirin yandirilmasi ve temperatur altinda ¢okiintliniin kézar-
dilmssi, bu zaman kalsium oksalat ¢oki formasma - kalsium
karbonat vs ya oksid halina kegir.

13. Cokiintiinlin putada eksikatorda soyudulmasi.

14. Soyudulmus ¢okiintiiniin puta ils birlikds ¢akilmasi.

hdl
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15. Analizin naticalarinin hesablanmasi.

Diizglin naticays ancaq biitlin yuxarida gosterilon omaliyyatlar
daqiq va ehtiyatla yerins yetirildikde nail olmaq olar. Amma bu
zaman da ayri-ayri xatalarin olmasi danilmazdir. Masolen, analitik
tarozide xota * 0,0001 gram togkil edir. Cokini stokana kegirdikde
azca itkiys yol vermak miimkiindiir. Cakini xlorid tursusunda hali
etdikds mohlulun miiayysn hissaciklori ayrilan CO; qazi ils birlikds
stokandan Xaric ola bilar. Cox dafsli yuma ¢ékiintiinin miisyysn
hissasinin yuyularaq filtirata kegirmasine sebab ola biler. Asag
temperaturda kozertms zamani kalsium oksalat kalsium karbonata
tamamils kegmodiyindan yiiksok temperaturda kozsrtms aparilma-
lidir ki, bu zaman da kalsium karbonatin bir hissasi oksida gevrilir.
Ko6zordilmis ¢okiintiniin eksikatorda uzan middst soyudulmast
(ssasan agor ¢aki formasi - kalsium oksiddir) bu kiitlenin hidrosko-
pik olmasimdan onun ¢akisinin artmasina sabab olur.

Yuxarida geyd olunan va analiz zamant ortaya ¢ixan bir sira Xs-
talari comladikds alinan imumi xsta toyin olunan elementin haqiqi
miqdar ils analiz naticesinds alinan migdan arasmdak:1 forgo bora-
bardir. Xatanin giymati miisbat vo manfi ola bilar. Ancaq bir qayda
olaraq tapilan giymot ¢ox vo ya az miqdarda haqiqi qiymotdan forg-
lanir.

Xatalarnn xarakterinin analizi géstarir ki, onlar sistematik vo to-
sadiifon ola biler. Sistematik xatalar bu vo ya digar kamiyyatin tok-
raron dlgiilmesi zamani doyismaz qalir, onun moanbayini ise diggatli
yanasdiqda toyin etmok va aradan qaldirmaq olar. Sistematik xota-
lara analizi yerina yetironin individual xatasi aiddir. Ekvivalentlik
noqtasinds indigatorun ronginin dsyismesini tayin edon zaman ssh-
va yol vermak olar, bu iss titrlomani aparan har bir kimyaginin fardi
olaraq rongi se¢ma qgabiliyyati ils izah olunur. Yaxs1 hazirlanmamis
kimyag1 isa imumiyystle indigatoru sshv segor. Masalon, buranin
hidrogen xlorid turgusu ils titrlonmosi zamani metil ¢ohrayt va ya
metil gqirmizi indigatorundan istifads etmok diizgiindiir, fenoftale-
indan istifads iss kobud sshva yol vermok demokdir.

Digar név sistematik xotalara avadanlhq xatalari aiddir. Masalan,
onlara , diizgiin kalibrlanmamis miixtalif 6l¢ii avadanliglarindan, key-
fiyyatsiz 6l¢ii gablarindan istifada edilorkan yol verilon xstalar aiddir.
Nominal tutumu 25 m! olan 6l¢ii pipetkasi ilo aslinds 25,2 vo ya 24,8
ml mohlul gétiiriiliir. Paralel aparilan analizior eyni natica verss da,
naticado xstaya yol verilir. Nohayot metodiki xotalar miimkandiir.
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Aliiminium oksid ALO; hidroskopikdir. Bu birlosmadan ¢aki
formasinda istifads olunmasi nishaton yitksak naticenin almmasina
sabab olur. Xataya yol vermomok iiglin analizi dagiq yerinos yetir-
mok lazimdir. Qravimetrik toyin moagsadila qurgusun sulfat ¢akiler-
kon ¢okiintiiniin miisyyan qadar suda hall olmas: naticesinds manfi
xata almir. ki valentli galayin yodometrik toyini zamam galayin
havanin oksigeni ilo miisyyan godar oksidlogmasi hesabina menfi xa-
ta alinir. Yuxaridaki misallarda sistematik xatalarin sababi analizda
~ istifade olunan birlesmalarin kimyavi xassalorindadir. Digar hallar-

da xastalarin manboayi mahlul ve reagentlards kenar maddslarin gari-
s1gmin olmasidir. Mosalon, hidrogen xlorid tursusunun torkibinda
¢ox hallarda domir (III) birlogsmalari olur. Bu sababden ds domirin
(III) fotometrik tisulla tayini zamani kimyavi tomiz xlorid tursu-
sundan istifads etmok vacibdir. Oks halda analiz olunan materialda
tapilan demirin migdan onun haqigi migdarindan ¢ox olacagq.

Yuxanida deyildiyi kimi sistematik xatani oger onun manbayi
molumdursa, hor zaman aradan qaldirmaq ve ya azaltmaq mtm-
kiindiir.

Ancaq els grup xatalar méveuddur ki, bir ¢ox sabablerdsn on-
lan aradan qaldirmaq miimkiin deyil. Bu xotalara tokrar ol¢l za-
mani yol verilon tosadiifi xatalar aiddir. Bunlar ona gatirib ¢ixanr
ki, eyni goraitds har hansi bir elementin tayini he¢ bir vaxt avvalki
natica ile tist-iista dilgmiir, bu zaman bir neg¢o naticadsn orta qiymsat
gixartlir,

3.3. Analizin diizgiinliiyii

Analizin dizginliyi analizin orta va haqiqi giymatlari ara-
sindaki farglo xarakterizs olunur. Analizin diizgiinliyii o halda tam
tomin olunur ki, sistematik xstalardan tam azad olmaq miimkiin
olsun. Analizin diizgiinliiyiinii teiyn etmak ugiin bir sira tacriibi me-
todlardan istifads olunur. Bunlara asagidaki metodlar aiddir:

1. Iki va ya bir ne¢a asth olmayan metodlarla analizin yerina yeti-
rilmasi. Moasalan, qurgusunu sulfat (PbSQs) soklinda tayin etmok
olar. Yodometriya iisulu ila qurgusunun toyini onun PbCrOs xro-
mat soklinds ¢okdiiriilmasi ilo hayata kegirilir, sonra ¢okiinti fil-
tirdon kegirilir, yuyulur, tursuda hall edilir vs tizarine kalium yodid
alavs olunur.
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Cr,02 +6J" +14H* = 2Cr* +3J, + TH,0

Aynlan yod natrium tiosulfat ilo titrlonir. Kompleksonometrik
toyin iisulunda qurgusun ionlarn etilendiamintetrasirke tursusu
mohlulu ils titrlonir. Nohayst, qurgusunu elektrolitik isulla tayin
etmok olar ki, bu zaman qurgusun (I'V) iki oksid anodda ayrihr vo
alman ¢okiinti ¢akilir.

Ogor biitiin metodlar eyni natics verirss, onda tam amin olmaq
olar ki, analiz diizgiin yerina yetirilib. Bundan sonra qurgusunu yu-
xarida baxilan metodlarin hans: biri ilo toyin edilmosine tam tmid
baslomek olar.

2. Standart nitmunalardan istifads olunmasi. Standart niimunalar
materialin kimyavi torkibinin etalonlaridir. Xiisusi olaraq standart
niimunslarin hazirlanmasi vo attestasiyast ilo maggul olan togkilatlar
moévcuddur. Moasslon, gara metal va arintilerin - guqun, polad ve
saira - nimunalorini Yekatrinburq ssherinds standart niimunolor
institu-tunda hazirlayirlar. 9lvan metallarin standart niimunalari-
nin hazir-lanmas1 vs atestasiyasi olvan metallurgiyanin elmi
tadgiqat va layiho institutunda hoyata kegirilir. Standart
niimunslerin atestasiyasi - diinyanin masuliyystli laboratoriyalarin-
da niimunslerin tarkibinds olan ayri-ayri elementlarin bir nega daha
etibarli @isullarla daqiq teiyn edilmasi demskdir. Alinan neticeler
dagiq tohlil olunur va son-ra bu naticelorin esasmda har bir
elementin orta miqdan ¢ixarilir. Moasalon, misyysn markal
aliminium arintisinds (%-lo) elementlo-rin tarkibi beloedir: Mg -
1,56, Si- 0,90, Mn - 0,65, Cu - 4,48, Zn - 0,28, Ni - 0,058 va s.

Haor bir standart niimuno xiisusi senadle — pasportla tochiz
edilir ki, burada da ayri-ayn elementlorin atestasiya olunmus mig-
darlan gostarilir. Hor hansi bir materialin analizinin diizgiinliiyiini
toyin etmsk iigiin laboratoriyada olan standart niimunslorden elasi
secilir ki, o 6z torkibina gora miisyyen analiz edilon niimunanin farz
edilon torkibine uygun golsin. Sonra paralel olaraq standart
nimunsnin ve analiz olunan niimunsnin analizi apanlir, ayri-ayr
elementlorin miqdari toyin edilir. Hesab edilir ki, sger ayri-ayr
elementlorin  migdart  standart nimunenin  pasportunda
gostarilonlarlo uygun golirss onda istifads olunan metod diizgiin
natica verir.
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3. Blavalar metodu. Bozi niimunslaras doqiq migdan malum olan
element olave edilir vo paralel analiz olunur. Dlavasiz va slavs ils
birlikds olan nimunado toyin olunan elementin migdan diizgiin
analiz zamamn slavanin migdarina uygun gslir. Masslon, mahlulda
domiri tayin etdikds goriindilyii kimi, niimuns slavasiz 0,2378 qram
Fe;0s, slavs ils 0,1000 gram Fe;O; slava etmoklo 0,3375 qram
Fe,O; toskil edir. Farq 0,0997 gqram togkil edir, bu iss toxminon
alava edilon domirin miqdarina bsrabordir. Analizi diizgiin hesab
etmak olar.

Hor hansi bir materiain tam analizi zamam biitiin
komponentlorin migdan 100%-o borabar olmali va ya ¢ox ciizi
forqlonmoalidir. Masalon, silikatin analizi zamam: onun tarkibinds
asagidaki komponentlar: $10; , Fe;0s, TiO,, A,Os, MnO, CaO, MgO,
Na;0Q, K0, P:Os va s. tayin edilir. Ogar gostarilan tarkib hissslsrinin
miqdart comi 100% -don miisyyan daracads forglonirse analiz diizgiin
hesab edilmir. Yoqinki haradasa kobud xataya yol verilib. 100%-5 ya-
xin olan naticonin alinmasi analizin diizgiinlilyiins inam verir, ancaq bu
zaman da xsta qagimazdir. Masolon, agar metal oksidlarinin ¢okii-
ntiisiinds titan tayin edilmoyibss, onda aliminium giin alinan natico
yiiksak olacaqg, ancaq com 100%-o yaxin olur.

Yiixarida gostorilon iisullardan asasan ilk ikisi analizin diizgin-
lilyii haqqinda natica ¢ixarmaga asas verir. Ancaq sistematik xstalar
danilmazdir. Vacibdir ki, onlar miisyyan haddi agmasm. Analizin
naticalorinin tayininin sistematik xotalarin miqdarindan asliligina
baxaq. Bozi hallarda alinan natico haqgiqi qiymstden hamiss ancaq
bir kamiyyatds yol verilon xstaya gérs farqlanir. Masalan, qurgusu-
nu tayin edarkon o, PbSO,4 soklinds ¢okdiiriiliir vo ¢okiintii su ilo
yuyulur. Naticads qurgusun sulfatin nazars garpacaq daracods hall
olmas1 hesabina yaranan itkilor ilo slagadar olarag homiss monfi
sistematik xotaya yol verilir. Bu xota filtirds olan g¢okiintiiniin mi-
gdarindan asili olmayaraq homiss eyni qiymat olur. Nisbi xata isa
¢okinin artmasi ilo artir. Moasalon,hollolma zamani itki 0,5 milli-
qram; PbSO4-iin kiitlasi 0,01 qram olduqda 5%, ancaq ¢okiintiiniin
miqdar1 0,1 qrama gadoar artdiqda nisbi sshv 0,5%-5 qadar azaldilir.
Digor hallarda sistematik xatalar analizin noticssine oksing tasir
edir. Analiz olunan materialin ¢okisinin artirilmasi zamani miitlog
xata artir, ancaq nisbi xota avvalki kimi qalir. Buna misal olaraq
torkibinds domir birlogmalori olan srintilords misin yodometrik tay-
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inini gostarmak olar. Mis ionlan kalium yodid ile reaksiyaya girib,
ekvivalent migdarda sarbast yodu ayirir.

2Cu2* + 4J-=2CuJ + J;

Ayrilan yod tiosulfat natrium ilo titrlonir va titro gedan
migdarda ssason niimunads misin miqgdart hesablanir. Ancaq domir
jonlar1 yod ionlan ilo reaksiyaya girib sorbast yodun ayrilmasina
sabab olar.

2Fe3* + 2 = 2Fe?* + J,

Buna goéro do domir (I1I) istirak edan arintids misin miqdar gox
almir. Bu zaman g¢akinin 6lgiisii artdigca miitloq xsta artir. Ancaq
nisbi xota analiz ii¢lin gotiirilon materialin migdarindan asili deyil.
Farz edsk ki, 0,1 qram ¢aki tigiin miitlaq miisbat xsta 0,2 milligram
taskil edir, onda 0,2 gram iigiin 0,4 milligrama godor artacaq, ancaq
har 1ki halda nisbi xata doyismaz qalir.

0,0002-100 0,0004-100
0,1 0,2

3.4. Analizin naticalarinin statistik tahlili

Noticalarin statistik tohlilinin ssasiu analizin tasadiifii xstalari
tagkil edir. Deyildiyi kimi, tosadiifii xotalarm moanbayi o qader miix-
talifdir ki, onlar1 avvaldan nazers almaq vs aradan qaldirmaq miim-
kiin deyil. Bu xatalar ona gatirib ¢ixarir ki, bir nega paralel tayinin
naticalari heg vaxt iist-iista diigmiir. Onlar bir orta komiyyatin stra-
finda sapalonir. Sapslonmonin daracasi analizin mahsuldarhgim xa-
rakterize edir. Paralel aparlan analizlorin naticalarinin genis 6l¢iids
sopalonmosi asagl mohsuldarliga dslalat edir. Oksina ayri-ayn ns-
ticalor bir-birinden no gadar az forglonirsa analizin mohsuldarhg: bir
o qador yilksak olur. Analizi yerino yetirenin apardig biitiin oms-
liyyatlara diggatli va solis yanagmasi zamam mehsuldarhq daha da
artar.

Analizin naticslorinin statistik tahlilinin iki asas vozifesi vardir.
Birinci vazifa ondan ibaratdir ki, miixtahf omsliyyatlarin kompakt
formaya salmmasi. Ikinci vazifs alinan naticolorin etibarh olmasini
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niimunads elementin haqiqi migdarina uygunlugunun doaracasini
giymatlondirmak.

Paralel analizlorin naticalorina tosadiifii xstalarin tasirine baxaq.
Forz edok ki, 16 paralel analiz aparilougdir. Onlardan 4 xata man-
boyi mévcuddur. Hansi ki, eyni kamiyyato malik menfi vo miisbat
Xotalara sobab olur. Manfi vs miisbat xotalar kompensasiya oluna
bilir, buna gors da bozi hallarda xata olmur; digsr hallarda, xata bir
isaroys malikolduqca, onlar comlsnirlar va bu zaman sohv boyiik
olur.

Cadval 3.1.
Analizin aparilmasi zamani miimkiin xstalarin kombinasiyasi
Paralel Xastalann Tasadiifii xo- Xatalarin
toyinlorin Ne-si { kombinasiyas: talarin gqiymati nisbi tezliyi
1 ++++ 4 1
2 -+ ++
3 +-++
4 ++-+ 2 4
5 +++-
6 --t++
7 ++--
8 -t 4 0 6
9 +--+
10 +-+-
11 -+-+
12 +---
13 R 2 4
14 --+-
15 --- %+
16 - -4 |

Sifir tosadiifi xsta 16 tayinden 6-da yarani_r. Tesadiifi xsta ns
gadar ¢oxdursa, onun yaranma tezliyi bir o gader azdir. 2 vahidinda
xata 16 tayindan 4-ds, 4 vahidinds iss comi 1 dofs miisahida olunur.
Bundan sonra miisbst vo manfi sshvlorin yaranmasi zarurati eynidir.

Analiz zamam &l¢manin say1 ¢ox olduqda tasadiifi sohvlar xiisu-
st qanunlar tizrs boliniir.

1. Sifir va ona yaxin olan sahvlsr maksimum yaranma tezliyina

malikdir.
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2. Mixtolif isarays (miisbst va manfi) malik konaragixmalarm
yaranmasi miimkiinliiyii eynidir.

3. Sohvlerin artmasi miimkiinlilyli onlarin yaranmasim azaldir.

Bu ganunauygunluqglarin qrafiki tasviri Qauss ayrisi va ya xata-

larin normal paylanmasi ayrisi ils gdstarilmigdir. Oyri tacriibi olaraq

¢oxlu sayda miigsahidslorin naticolorine ssason qurulmusdur. Pay-

lanma oyrisini riyazi tanlikls ifads etmoak olar. Bu tonlikds standart

sshv 1
2(x - )
o =4 —"" 3.1
n

Burada: X, - olciilan kamiyyatin olcilan va haqigi qivmoati,
n - niigahidslarin say1.
Burada standart sshvin kvadrati dispersiya adlanir:

DI (3.2)

n
Nazariyyays goro xatalarin normal paylanmasi ayrisini (Qauss
ayrisi) asagidaki tonlikls ifads etmok olar:

R C u)? /262

y= (3.3)
ov2n
Burada:

y — har bir giymatin yaranma tezliyi,

x — vahid élcii,

u — olgiilan kamiyyatin haqiqi qiymati.

x —
z=2"#H (3.4)

Lo

Sorti olaraq p = 0 gabul etsok va o = 1 gotiirsak (3.3) tonliyi

asagidaki soklo diisor.
_=Z%/2
Y N2rm _

Qaus oyrisi ilo absis oxu arasindaki s sahasi

+w B

N (.6)

= T
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. Lt 720 .
Riyaziyyatdan molumdur ki, | e dz =+/27 . Buna gors da

—00
(3.6) inteqrali vahida (va ya 100%) bsrabardir.
Qaus funksiyasinin intervalinda inteqgrallanmasindan alinan
saho vahids borabordir. (3.6) tenliyini 1-o-dan 1+ o-yadsk hiidud-
larda inteqrallasaq,

5=t e 2 127 L0683 voya 683%  (3.7)
'\/; Z=-1 ’

Analoji olaraq (3.6) tanliyini Z=-2 -dan Z = 2-dsk va Z=-3-don
Z=3-dak hiidudlarda inteqrallasagq,

1 =2 2,
S=—— | %247 =0955 vaya95,5% (3.8)
or A
1 Z=+3 2
S=—— [ e7%dz=0,997 vaya 99,7% (3.9)

V2 223

(3.9) tonliyinden *c sahssinds 6lgmenin yaranma ehtimah
68,3%-o berabardir, yeni 100 haldan 68,3-do her hansi bir verilon
vahid Olgmonin tosadiifi xatas1 + o-dan azdir (ve ya barabardir).
Analoji olaraqg (3.8) va (3.9)-dan belo naticoys galirik ki, 100 haldan
95,5 va 99,7-ds verilon vahid 6l¢monin tosadiifi xstas1 + 26 va ya +
3o-dan azdir (vo ya baraberdir).

Beloliklo, etibarli ehtimal har bir qiymsti {¢lin normal
sopalonmo oyrisinin altindak: sahanin iimumi sahays olan nisbatidir.
Digor sozlorlo desak, etibarli ehtimalin 68,3 % olmasi Z=lc
demokdir, yoni 100 haldan 68,3-ds verilmis vahid 6l¢gmanin tasadiifi
xstas1 1 o -dan az olacaq. Etibarh ehtimal 95,5% Z=2c.

Belalikls, etibarli ehtimal vahid standart sohv adadino yoni Z
komiyystine gora hesablanir. Oz névbasinds etibarli ehtimalin har
bir qiymstine Z-in miisyyan bir qiymati uygundur. Etibarh
ehtimalin Z-in miixtalif qiymetlorinde qiymsti asagida géstorilmis-
dir.
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P,% 50 68 80 90 95 96 99,7 99,9
V4 +0,67 +1,00 +£1.29 +1,64 *196 200 3,00 132

Adi soraitds 4-5 paralel analiz apanlir. Bundan olave p ko-
miyyatinin haqiqi qiymati ¢ox nadir hallarda malum olur. Buna go-

ra do p-niin avezine Y gotiiriliir.

X Xy H Xy F X+

X= (3.10)
n
Standart kenaragixma S asagidaki diisturla hesablanir.
5= 2e=2f (3.11)
n—1

Standart konaracixma mohsuldarlifin miqdari xarakteriska-
sidir va (x; -7(? )2 = 0 oldugu zaman sifra barabar olur.

Iki kimyag: tersifnden aparilan har hansi bir niimunsnin analizi
zaman hesablanan standart konaragixma giymatlorinin tutusdurul-
mas1 analizin yerins yetirilmasinin keyfiyystini giymotlendirmays
imkan verir. Masalon, 2 miixtalif laboratoriyalarda hansisa bir ma-
terialin terkibinds aliiminium oksidin (%-19) tayin olunmasinin na-
ticalori asagida gostorilmisdir.

Birinci laboratoriya - 5,24; 5,37; 5,33; 5,38; 5,28

2
7=205 253,
5
Ikinci laboratoriya - 5,26; 5,41; 5,49; 5,22; 5,48
26,9
Yy=——-=537
* 5

Hor iki laboratoriyada alinan orta natica bir-biriine ¢ox yaxin-
dir. Bu analizin dizgilinliyiins dalalot edir, yoni sistematik sohvler
yoxdur. Bundan alavs hor iki laboratoriyada standart meyllerin he-
sabati asagidaki kimidir.

Birinci laboratoriyada standart konaragixma:

g \/64-10‘4 +25-107 +1-107 +36-107 +16-10”
4
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Ikinci laboratoriyada standart kenaragixma:

oo (120107 +16-107 +144-107 +225-107 +121-10% _ .
012

Ikinci laboratoriyada standart kenaragixma birinciya nisbaton 2
dofo boylikdiir. Aydindir ki, bu hal analizi yerina yetironin asag:
doracali olmas: vo ya diggatsizliyinin noticesidir. Ancaq bu forg
tosadiifi sohvdon do ola biler. Bu mosaloni hall etmok tigin F
kriteriyas1 (Fiser kriteriyasi) calb edilir. Iki dispersin nisbati
hesablanir,

SZ
F=-% (8}>S})
Sl
Bu nisbat cadvalds verilmis miivafig etibar ehtimali (adsten P
=0,95 gotiirtiliir) fi¢lin verilmig gostaricilorlo miigayiss edilir.
Asagida P=0,95 olduqda F Kkriteriyasinin qiymatlori gostaril-
misdir, n; va n2 —>uygun olan paralel noticalorin sayidir.

Cadval 3.2.
T
m 3 4 5 6 7 8
n2
3 1,9 1,9 1,9 19,15 19,3 19,35
4 9,5 9,3 9,1 9,0 8,9 8.85
5 7.0 6,7 6.4 6,3 6,2 6,0
6 5,8 5,5 5,2 5,1 5,0 49
7 5,1 4.8 4.5 4.4 43 4.2
8 4,7 44 4.1 4,0 3,9 3,8

Bizim halda F = 0,12% 0,062 = 4, yani 6,4-don kicikdir. 6,4-
n1=n>=35 Ugiin cadvalden gotiirilmiisdiir.

Buna gora ds hesab etmok olar ki, dispersiyalarin farqli alinma-
st tsadiifi xatalarla slaqodardir.

Bozi hallarda paralel aparilan analizler zamani naticalardan biri
digorlorinden nozors g¢arpacaq deracods forqlonir. Bu zaman orta
qiymot hesablandiqda bu nsticoden istifads edib-etmamok masalssi
ortaya ¢ixir. Bu magsadls Q kriteriyasindan istifada olunur.
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X, — X,

R
x, —miismmal natica, x,— x;-2 an yaxin olan natica,
R - giymatlsr diapazonu, secmanin an boyiik va an kicik

qiymotlarinin forgidir.

Q-nun hesablanmis qiymati codvaldaki qiymati ils miiqayiss
olunur Q >Qc.aver 0ldugda bu giymet atilir. ks halda iss ondan
sonraki amaliyyatlarda istifads olunur.

P=0,95 oldugda n-in miixtalif giymetlarinds Q Kkriteriyasinin
glymsti agsagidaki kimidir.

Cadval 3.3.

| R 3 4 5 6 7 8 9 10
Q(0,95) 094 0,77 064 0,5 051 048 044 042

Cuqunun torkibinds (%) qrafitin miqdarlarinin igerisinds
miiommal naticays baxaq: 2,86; 2,89; 2,90; 2,91; 2,99

Axarmcr raqam digerlerindan nazars ¢arpacaq dereceds fergle-
nir. Bu halda
2,99-2,91

¢ 2,99-2.86
gorindiiyii kimi Q < Qcoavet, buna gora ds 2,99 giymsatini saxlamaq
olar.

Standart konaragixmanin qiymoti standart sehvin qiymeti ilo
Ust-tisto diigmiir. Tacriibalor gostarir ki, S-in G -ya yaxinlasmasi o
halda olur ki, 8l¢manin say1 20-ys baraber ve ya 20-dan ¢ox olsun.
Mosalan, mis arintisindan (niimuns 1) qurgusunun atom-absorbsiya
tsulu ilo toyini zamani asagidaki noticoler alinmusdir (%e-la) 7,50,
7,75; 7,67; 7,63; 7,61. S-in o -ya yaxsi yaxmlagmasini tomin etmak
iigiin bu verilonler azdir. Bu yaxinhgi slds etmoak tigtin diger vaxtlar-
da analoji olaraq aparilan analizin noticolorinden istifade etmok
olar. Cadval 3.4-da niimuna Nel-in analizi ile yanas: niimuns Ne 2-5
analizinin naticalari verilmisdir. (3.10) tonliyine ssasen her dl¢ii se-
riyasinin orta giymati tapiimigdir.

0,62
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Cadval 3.4.

Niimunanin tarikibinin analizinin naticalori

Ne Qurgusunun tarikibi, % Orta giymst
1 |7,50;7,75;7,67;,7,63;7,61. X, =763

2 14,57;4,65;4,63. Z, =465

3 | 3,53;3,63; 3,67; 3,56. Z;=3,60

4 |6.00;5,70; 5,75; 5,81; 5,76; 5,86. x,=581

5 |6,50;6,25; 6,38; 6,20; 6,25. ;=632

Standart sahv standart konaragixma giymatina barabar olduqda
tanliys asassn agagidaki kimi yazmagq olar.

2% - x )+ 2y = Z, )+ 2(xy; — ,?3)2 F s

n-m

S=‘[=

Burada:
n — tayin edilmanin iimumi say1 (bizim halda 23-diir ),
m — miimunanin sayidir (bizim halda 6).
Baxilan misala diisturu totbig etsak

g \[0,033 +0,0168+0,0123 + 0,0522 +0,0602 _ \/ 01778 _
i 5-143-1+4-1+6-1+5-1 18 ’
S=o =0,1.
Naticalarin etibarligini qiymatlondirmak iigiin etibarli sarhaddan
istifads olunur. Etibarli sarhad asagidaki kimi tayin edilir. (3.4) tan-
liyindon

u=XtZo (3.13)
1 Ne-li niimunanin birinci naticalarinin etibarh sarhadi
u=7,50£0,12Z (3.14)

Bu tanlikde 0,1 =S = o
Adaton etibarli sorhad etibarli ehtimal 95% olduqda hesablanir.
Z=1,96 oldugda etibarli ehtimal 95% olur. Buna gérs do

pu=7,50 £ (0,1-1,96)
etibarli sorhad
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7,30 < pu < 7,70

Bu sorhadlor gostarir ki, 100 haldan 95-ds vahid tsyinetmonin
haqiqi naticalari 7,30 ilo 7,70 hoddinds doyisir, ancaq 100-dan 5 hal-
da o bu intervaldan konara ¢ixa bilor. Digoar sézlorle desak 95% eh-
timal olunur ki, haqiqi natics 7,30-7,70 ssrhoddinds yerlosir. Ancaq
100% taminat vermok olmaz ki, diiz nstico mohz bu intervalda yer-
lagir. Ogar bir nega paralel 6lgmalor varsa, mosalon, niimuns Ne 1-in
analizi zamam etibarly sarhadlari orta natice kimi qiymstlandirmsk
olar. Tasdiq etmok olar ki, n paralel 6lgmolar tciin etibarh interval
dofs azalir. Niimuns Ne 1 iigiin

- Zo
= xx (3-15)
Sy
Etibarh ehtimal 95% oldugda etibarh sarhad

1,96-0,1

N

Ogor etibarh ehtimal 99,7 % -0 barabar olarsa onda Z=3 va

H=763=% =7,63+0,1 vaya 7,53 <u<7,73

3,0-0,1

5

Gériindilyis kimi na gadar boyiik ehtimalla biz cavab almaq is-
tayirik, daqiqlik sarhadlari bir o gadar genislonir.

Oksar hallarda arxiv verilonlar olmur vs S-in ¢ -ya yaxinlas-
mast miimkiin olmur. Bu zaman ki¢ik se¢imda standart kanara ¢ix-
madan S istifads olunur. Ogar S bir negs paralel dlgmonin asasinda
tayin olunubsa yuxarida gosterilon Z ils P arasinda uygunlug pozu-
lur.

Etibarli ehtimahn P qiymotina Z kemiyyati deyil, Z-den boyiik
olan digor bir funksiya cavab veracak. Bu funksiya t horfi ilo isars
olunur. Bu komiyyat nainki etibarh ehtimaldan, hamginin sarbastlik
daracasinin sayindan (n-1)-dan asili olaraq doyisir. t boyiik oldugda
etibarh ehtimal da béyiik olur, (n-1) azalir. Sarbastlik deracssinin
say1 ¢ox oldugda (paralel 6lgmalarin say1 ¢ox oldugda) t Z-s yaxin-
lasir vo axirda Z il ist-iists diigiir, t - normallasdinlmis kenara ¢ix-
ma omsalmin istirak: ils etibarli sarhadi (3.16) vo (3.17) tonliklorin-
don toyin etmak olar.

=763+

=7,63+0,13 voya 7,50 < n<7,76
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Vahid 6l¢ms iigiin: pu=x+tS (3.16)
Orta dlgmo iigiin: —, tS (3.17)

Niimuns Nel iigiin (3.11) tonliyindan

=0,09

B \[ (- 20)" 00333
n—1

Cadval 3.5.-don tapinng ki o =95% (n=5) t = 2,78. Buna gors do va-

hid 6lgms tigiin (3.10 tanliyins bax)

u=750+£tS=750+2,78-0,09=7,50+025vaya7,25<pu<775

(3.17) disturuna géra orta 6lgma iigiin

tS 2,78-0,09

=2 =7,63%
Vo J5

voya752<pu<7,73

=7,6310,11

Baxilan har iki halda etibarh sorhadlar nisbaton genig alinir. Bir
negs standart niimunslorin paralel analizi yerins yetirilir. (3.17) ton-
liyindon

p-g=>
Jn

almir. 9gor i qiymoti p-den ancaq buraxilan tasadiifi xatalarin
. — A

hesabma forglanirss, onda u-% forqi T-s baorabor va ya ondan
n

ki¢ik olmalidir.

sla

H—x <
ks halda
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I
olduqda tssadiifi xotalardan slavs, sistematik xatalara da yol verilir ki,
bunun da ssbabini xiisusi tacriibalorls toyin etmok olar. Masslon, pas-
portda verilanlora gora standart aliiminium orintisi niimunasinds domi-
rin atestasiya olunmus miqdari ii¢in u =1,39%-dir. Domiri fotometrik
iisulla asetilasetonla toyin etmiglor. 6 paralel anlizin naticasinds asagi-
dakiar almmusdir: 1,33; 1,27; 1,35; 1,36; 1,31; 1,26 %. Orta giymat
A =131
(3.11) tonliyini tatbiq etsak, n=6 oldugda
—\2
S= ,/-Z(i_li)« =\17,2:10* =0,04
n —_—
pu-¥ =1,39-1,31=0,08.

Etibarli ehtimal 95% va sorbsstlik deracssinin say1 n-1=5 oldug-
da normallagdirilmis meyl amsali 2,57 olur, buradan da

1S 257-004
vn Ve

onda miiqayiss etsok p-¥ = 0,08 > 0,04

=0,04

Bu farq tosadiifi xstalarla slagadardir.
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IV FOSIL

MOHLULLARIN QATILIGI VO MiQDARI ANALiZD®
HESABLANMASI

4.1.Umumi molumat

Standart vahid sisteminds gobul olunmus vo miqdari analizds
hesabatlarda islonon bezi terminlors baxaq.

Mol - maddaenin 0,012 kq (vo ya 12 q) karbonun tarkibinds olan
atomlarin say1 qador miisyyen sorti hissaciklor saxlayan miqdarma
deyilir. Sorti hissaciklor dedikds molekul, ion, elektron, molekul va

ionlarmn hissaleri, mosalan, é hisss KMnQs molekulu, .lz.hisse H:S0,4

molekulu, %hisss Cr,0F - ionu va s. «Mob» terminini islotdikds

hamiss geyd etmok lazimdir ki, hansi hissaciklordon séhbat gedir.
Moasalan, belo demoak lazimdir: 1 mol molekul sulfat tursusu, 0,1 mol
domir ionu ve s. Maddsnin miqdari n horfi ils isars edilir va asagidak:
kimi yazihr.

n{H>S04)=1 mol n(Fe2*)=0,1 mol,

n( % H>S04)=0,1 mol

Maddanin mol kiitlasi x -1 mol maddanin kiitlasi olub, M harfi
ilo igars olunur. O, maddanin kiitlasinin m, onun mol migdarina
nisbating barabardir.

m
M(x) Yo

Molyar kiitlonin vahidi kq-mol!, tacriibads is3 aksar hallarda Imol.

Masalon, mis atomlarinin, hidrogen ionunun, xlor molekulunun,

4.1

1 H>S04 molekulunun molyar kiitleleri eynidir:
M(Cu)=63,54 q.mol!, M(H+*)=1,074 q.mol!, M(Cl,)=70,916 q.mol!,
M(% H:S04)=49,10 q.mo}.

Ekvivalent tursu - ssas reaksiyalarinda sarti hissacik olub bir
hidrogen ionu (vo ya digar bir valentli element) ilo birlago vo digar
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qarstliql tasira gira bilar. Ekvivalent oksidlosms-reduksiya reaksiya-
larmn bir elektronu birlesdira vo ya qoparda bilon sorti hissacikdir.
Ekvivalentlik faktoru fev - verilmis tursu-ssas reaksiyasinda bir
hidrogen ionu, oksidlesms-reduksiya reaksiyasinda iso bir elektron
ilo reakstyaya giron maddanin sarti hissaciyinin migdarini gostaran
ragomdir. Masalon, turs mithitds kalium permanganatin ektivalent-
lik faktoru.

faew (KMnOs) = é

Ekvivalentlik faktoru maddonin hansi reaksiyada igtirak etmo-
sindan asihdir. X maddasinin molyar ekvivalent kiitlasi (Mekv) — bu
maddanin bir molunun ekvivalent kiitlosi olub, ekvivalent faktoru-
nun x maddasinin molyar kiitloins olan hasilins berabardir.

Meo=fexv - Mix) q. mol! 4.2)

Molyar gatihg - x maddssinin migdarinin (mol ils) moehlulun
hacmins nisbating barabordir.

Molyar mohlul - 1litr mshlulda 1 mol madds var. Masalan, 1
mol molekul va ya 1 mol ion va ya 0,1 mol ekvivalent va s. 1 litirds
0,1 mol, 0,01 mol, 0,001 mol va s. uygun olaraq dessi, santi, milli-
mol adlanir. Molyar mohlullarin gatiigi M ils isars olunur.

4.2 Titrimetrik analizdo hesabat

Titrimetrik analizds hesabat zaman: reaksiyaya giren madde-
lorin ekvivalentlik va ekvivalent faktorlarinin diizgiin toyini asas rol
oynayir. Asagidaki uygun misallara baxaq.

Misal 1. Hidrogen xlorid turgusu ils NaOH-m titrlonmasi
zamani ekvivalent veo ekvivalentlik faktorunun toyini reaksiyasi
asagidaki tanlik iizra gedir.

NaOH + HCI = NaCl+H,0

Bu reaksiyada 1 mol molekul NaOH 1 mol molekul HCI ilo
reaksiyaya girir. Her bir molekul HCl 1 odad hidrogen ionu
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saxlayir, ona gors do NaOH-in ekvivalenti NaOH molekuludur,
ekvivalent faktoru iss vahida baraberdir. NaOH vo HCl-un molyar
kiitlalori uygun olaraq 40 qram mol-! va 36,6 qram mol-!-dir. Veril-
mis reaksiyada bu miqdarlar barabardir.

Misal 2. HCl mohlulu ilo Na:CO;-un reaksiyast zamani
Na,COs-iin ekvivalent ve ekvivalentlik faktorunu tayin etmali.

Na;CO; + HCI = NaHCO; + NaCl
Burada 1 mol Na;CO; molekulu 1 mol HCl ilo reaksiyaya girir.
Ekvivalentlik faktoru svvalki halda oldugu kimi vahids barabsrdir,
ekvivalent isa Na,CO; molekuludur.
NaCO; vo HCl-un molekula kiitlolori uygun olaraq 106 qram
mol!, 36,6 qram mol!, reaksiyada bu miqgdarlar ekvivalentdir.
Na,COs HCl ile diger reaksiya iizra do qarsiligli tesirs gire bilar:

Na,COs + 2HCI = H,COs + 2Na(Cl
Verilmis reaksiyada H ionu ilo é_ hisses Na,CO; qarsihgh tesirds
oldugundan, ekvivalentlik faktoru %-a boraboardir.

Misal 3. NaOH ils H3POs-iin qarsiligh tosir reaksiyasi zamani
H;POu-iin ekvivalent va ekvivalentlik faktorunu toiyn edak.

H;PO, + 3NaOH = Na;PO, +3H,0

Bir hidroksil ionu bir hidrogen ionuna uygundur (ekvivalen-
tdir), ekvivalentlik faktorunu tayin edak, 3 molekula NaOH bir mo-

lekula H3POq4 ilo reaksiyaya girir. H3POs-tin ekvivalenti % hisse
H;PO4 molekuluna barabardir va ekvivalentlik faktoru %-dir.

Fosfor tursusunu tayin etmok tiglin diger reaksiyadan istifado
olunur.

H;PO4 + 2NaOH = Na,HPO, + 2H,0
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Sarti hisss (ekvivalent) 2 OH- ilo reaksiyaya girir. - 1 mpo,.
2

Ekvivalentlik faktoru uygun olaraq %-9 barabardir. Fosfat tursu-

sunun va natrium hidroksidin molekula kiitlolori 98 q. mol! va 80
q.mol-!-dir. Bu miqdarlar verilmis reaksiyada ekvivalentdir.

Misal 4.
K1Cr;07 + 6KJ + TH2SO04 = Cra(SOy); + 4K 5S04 + 33, +7TH0

reaksiyasinda kalium bixromatin ekvivalent va ekvivalent faktoru-
nun tayini. Bu reaksiya oksidlogmo-reduksiya reaksiyasidir. Ekviva-
lentlik faktorunu tayin etmak ii¢iin bir ion Cr;O+% ilo reaksiyaya
giron elektronlarin migdarini nazars almaq lazimdir.

K:Cr0O7 + 2KOH =2 K,;,CrO4 + H,0

Yuxandak: misaldan farqli olaraq burada oksidlogsmoa ve ya
reduksiya getmir. Bu tursu-asas reaksiyasidir. 1 molekula KOH ila

reaksiyaya giran K,Cr,O7-nin ekvivalentlik faktoru 1 _dir.
2

Titrimetrik analizdo an genis yayilnus tsullara baxaq. flk iki
misalda ekvivalentlik faktorlari vahide beraberdir. Diger misallarda
(3-5) ekvivalentlik faktorlari vahiddsn kigikdir. Mahlulun hacmi va
onun molyar gatiliglari arasnida ashhiga baxaq. Mshlul ns gader
qatidirsa, onu hocmca o gador az gotiirmak lazimdir. Masslen,
100ml 0,1 M mohlulda maddenini migdar1 10ml IM mehluldaki ila
eynidir. Aydindir ki, mshlulun hacmi ile onun molyar qatihg: ara-
sinda tors miitanasiblik var. Bu ashlig1 riyazi sakilde asagidaki kimi
yazmaq olar.

Vi_6 (4.4)

VvV, G
Vi V3 - C; va C; molyar qatihiga malik mohsullarmn uygun hacimle-
ridir.

Aparilan milahizalorden gériiniir ki, miixtalif mol qatiliglarina
malik mohsullar 6z aralarinda hocma goroa reaksiyaya girirlor ki, bu
da onlarn gatihqlart ils tars miitanasibdir. Vi hacmds namoelum C;
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qatihgina malik mshlulu Cigim qatiliga malik titrlayirler. Titrlomoaya
gedan hacm Vigim

V...

Cl — hy.m (45)
Cisqi.m Vl

voya C1Vi = Cigim® Viggim (4.6)

(4.6) tonliyindon namalum C; qatihfini tapmagq olar:
C.. V..
C = 1$Gr.m wer.m (4.7
! v )

Cox zaman verienlor ssasmda namolum gatiigda miisyysn
hacm mahlulun tarkibinds olan maddsnin gramlarla migdarim tay-
in etmoak lazim galir. Bu giymaot (4.6) tonliyinda nazora alsaq.

= Visgim  Cisgim - J M 4.8)
1000

Burada:
f~ ekvivalentlik faktoru,

M — maddanin molyar kiitlssidir.

Boazi hallarda analiz olunan materialda maddonin faizlo migda-
rini taiyn etmok lazimdir. Analitik torazide miioyyon miqdarda
niimuns ¢akilir, suda va ya digar halledicids hall edilir v alinan
mohlul is¢i mohlul ila titrlanir. Toyin olunan maddonin faizle miqdari
asag idaki tonasiiblo tapilir.

g -100%

B-C%
Burada g - niimunenin ¢akisi; B - maddanin qramlarla migdandir.
Bu tanasiibdon asagidaki tonliyt alariq.

100 B _ Vi;ci.m ‘Cisci.m ) f;kv M
g 10g
Bozi hallarda dolay: titrloms aparilir ki, bunlardan da biri

¢okiintiiya gora titrlomadir. Tayin olunan maddsnin mshluluna he-
sablanmig miqdardan artiq miqdarda reaksiya mohlulu slavs edilir.

C% = 4.9)
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Sonra bu artiq migdar uygun is¢i mohlul ils titrlenir. Titrlonmolarin
naticalori agagidaki sakilds hesablanir.

Forz edsk ki, olgmo ticiin sarf olunan birinci mohlulun hocmi
V), onun molyar qatihif iss C;-dir. Birinci mahlulun gatilifs ils qar-
sihqli tasira giren ikinci ig¢i mohlulun hocmi vo molyar qatihg: V:
va Cp-dir. Onda is¢i mohlulun hocmi Vigim (ml)

Vissim = C1V1-C2V2 4.10)

Buradan toyin olunan maddsnin miqdarmi asagidak: tonlikle
hesablayiriq. ‘

" B= (CIVI —CZVZ) ) fekv ‘M “.11)
1000
Uygun olaragq faizlo (%) torkibi asagidaki tanlikls hesablaying.
co = V- CoVy) - fgy M (4.12)
10-g ,

Titrimetrik analizin inkisafinn i1k marhslslerindas ig¢i mohlulla-
rin gqatibigin titrls ifads edirdilar. Titr 1 ml mohlulda olan maddenin
miqgdandir. Titrls molyar qatihq arasmda sads ashiliq vardir. 9slin-
ds molyar gatihiga malik 1 ml mahlulda fe(M/1000 q madda vardir.
Ogar mahlulun gatiligi C-5 berabardirss, onda 1 ml mshlul tigiin

T=C-fekV'M (4.13)
1000

Coxlu miqdarda eyni ndv analizler aparilan laboratoriyalarda
hesabat zamamu titrdon istifade olunmasi sorfolidir. Bu halda gatihig
1 ml is¢i mohlula uygun golon taiyn olunan maddsnin gramlarla
miqdarn ilo ifads olunur. Masolon, natrium karbonatin hidrogen
xlorid tursusu ilo titrlonmasi zamam avvalcadon 1 ml HCI mshlulu
figlin hansi migdarda natrium karbonantin uygun galdiyini hesab-
lamag olar. Bu halda HCl-un natrium karbonata gérs titri hagqin-
da damgihir va Ty g, co, 119 isars edilir. Bu zaman maddonin kiitls-

sini tolyn etmak i¢iin titri ig¢i mahlulun hacmins vurmaq lazimdir.
B= Visci.moh. Tis;i.m:hA

Is¢i mohlulun titrini (4.13) tenliyino esasen tayin etmok olar,
ancaq burada C-nin avazins is¢i mohlulun qatiligmi, fa(M- avazina
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ekvivalentlik faktorunun taiyn olunan maddonin mol kiitlasins hasi-
lini goyurug. Demali.
M,
T;sx;imeh.ltsy.meh‘ = Cisqi moah. IW (414)

Is¢ci mohluldan istifads etmokle ancaq bir maddenin migdarim
tayin edarken bu isulun miisyysn istiinliiklori vardir. Digor hal-
larda mshlullarin molyar qatiliglarindan istifads etmak magsads-
uygundur.

4.3. Qravimetrik analizds hesabat

Qravimetrik analizin vazifasi niimunads lazimi elementin miq-
darinin analiz ii¢iin gotiiriilon maddanin kitlesi vo qravimetrik (¢o-
ki) formasi assasinda toyininden ibarstdir. g — analiz liglin gotiiriilon
maddenin (qramlarla) kiitlosidir. Qravimetrik forma dedikdo —
analiz zamam analiz ii¢lin gotiiriilon niimunadan alinan birlesms vo
analitik tarazids tayin olunan kiitla nazarda tutulur.

Tayin olunan elementin va (ya birlogsmanin) atom (va ya mol)
kiitlosini A horfi ils, qravimetrik formanin mol (vo ya atom)
kiitlosini M ils, bir molekul gravimetrik formada olan toyin olunan
elementin atomlarinin (mol) saymin ilo isaro edak.

Hesabat asagidaki tonasiiblors osaslamir. Bir mol molekul
gravimetrik formada n mol atom (molekul) tayin olunan madds
vardir. 9gar ¢oki naticasinds tapilmugdir ki, qravimetrik formanmn
kiitlasi a-ya bsrabordir, onda a gram qravimetrik formada olan
tolyn olunan maddanin kiitlesini X asagidaki tanasiibdan tapiriq.

M-A
a-x
buradan

torkibi faizls hesablayarkon n kiitlasini faizlo ifads etmok lazimdir.
Buna gdra do
g - 100%
x-B%
buradan
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100-n-A-a
g-M :

Hesabat1 tezlogdirmok iigiin n'A/M  komiyyatinin qiymati
svvalcadan hesablanir ki, bu giymat ds faktor vs ya hesabatin comi
adlanir.

Faktor codvslindon istifads etmak magsadsuygundur. Bu cod-
val 4.1- do miixtalif analizlorin naticslorini hesablayarksn lazim olan
faktorlarin giymsti gostarilmisdir. Bu codvaldan misal asagida go-
starilmigdir.

B=

Cadval 4.1.
Toyin edilir Alinmigdir (qravimetrik forma) Com
Ca CaC;104 - H20 0,2743
Ca CaSOq4 0,2944
Ca CaO 0,7147
CaO CaCy;04 - H20 0,3838
Mg Mg:P,Oy 0,2185
MgO Mg.P.Or 0,3623

Cadvalin «Tayin edilir» qrafasinda torkibi teiyn olunan
maddanin formulasi, «Alnmigdir» qrafasinda gravimetrik forma,
«com» qrafasinda tayin olunan birlosmonin atom vo ya molekulyar
kiitlasinin gravimetrik formanm molekulyar kiitlesino olan nisbati
gostorilmisdir.
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V FOSIL
MUXTOLIF TOYINLOR UZRO METODIKA

5.1. Suda silisium tursularmmn fotokolorimetrik iisulla tayini iizro
metodika

5.1.1. Metodun mahiyyati va tayinati

Bu metodika suda silisium turgularinin migdar1 15 mkg-dan 5
mqg-a gader olmagla silisium turgusunun miqdarinin silisium 2
oksida gora tayini iigiin nezerds tutulmusdur.

Metod ammonium molibdat ile qarsthghi tesir noticesinda
yaranan va metol ilo gy rangli birlogmays gadar reduksiya olunan
silistum molibden kompleks tursularinin kalorimetrik tsyinine
asaslanir. Silisium tursulan ils yanast ammonium molibdat ils digar
maddaslor, esasen fosfatlar qarigiigh tesirde olur ki, bunlarin tasiri
da turseng tursusu slavs etmakls aradan qaldirilir. Nisbi xata 15%-
dan yuxar: galxmir. Analizin aparilma miiddati 30 daqiqadir.

5.1.2. Avadanlhyq, reaktiv va gablar

Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya digor markali, dalganin
uzunlugu 815 nm.

Tanzimloyigisi olan mufel soba 900°C-ys gador temperatur ya-
radir.

Ustii ortiilii elektrik soba, DUIST 306-76.

Su hamami.

Ammonium-molibdat DUIST 3765-78, «k.t.»

Ammonyak DUIST 3760-64, «c.d.a» 25%-li mahlul.

Kiikiird tursusu DUIST 4204-77 «k.t.».Mshlulun qatihg 1,0 n.
Azot tursusu DUIST 4461-77, «k.t.»

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.»

Tursoang tursusu DUIST 22180-76, «k.t.»

Metol (N-metil-n- aminofenolsulfat) A markali TS 6-17-559-73.
Kalium pirosulfat (kalium metabisulfit) DUIST 5713-75 «k.t»
Natrium hidroksid, DUIST 4328-77 «k.t» mohlulun qatihig
=0,1 mol/dm3 (0,1 n) 2% mahlul

Giimiis nitrat, DUIST 1277-75, «k.t.».

Natrium slikat , DUIST 4239-77, «k.t.» .
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» Fenolftalein, DUIST 5850-72, 1%-li spirtds mshlulu.
» Natrium sulfat DUIST 195-77.

Analizlorin aparilmasi, reaktivisrin saxlanilmasi, niimunsnin
gangdirilmasi tiglin (silindr, pipetka, kolpakl flakonlar) polietilen
va ya polipropilendon hazirlanmis qablardan istifads olunur.

5.1.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Reaktivlorin mahlullarini hazirlamaq, niimunslerin ve standart
moahlullarin hazirlanmas: tigiin kimyasvi duzsuzlasdirilmis suyun sax-
lanmas iiglin ancaq kip kolpakl polietilen gablardan, onlarla isle-
yan zaman is3 bagh sifonlu tutumu 1-1,5 dm3 olan polietilen yuyu-
culardan istifads olunur. Biitiin siiso olmayan gablan istifads et-
mazdan avval bir sutka 2%-li natrium golavisinde saxlayirlar, sonra
distillo suyu ilo yuyulur va bir ne¢s dafo kimyavi duzsuzlasdirilmis
su ilo yuyulur, hava ils qurudulur.

Torkibinda 100 mkg/dm3-dan ¢ox olmayan silisium tursulari
olan niimunanin analzi zamant reaktivlare diizolis amsali verilir, isti-
fada olunan suyun tomizliyi yoxlanilir va analizin naticasi qanastbaxs
olmadiqda suyu ionit filtirlari ilo regenerasiya etdikdan sonra yenidon
tomizlayirler.

Ammonium molibdat mahluly. 30 qram ammonium molibdati
600 sm3 kimyovi duzsuzlagdirdmis (laboratoriya) suda hell edib,
tzorina 10 sm? 25%-li amonyak mohlulu slave edilir ve sonra
kimyavi duzsuzlagdinlmis su ilo 1 dm3-a ¢atdinlir vo qarigdirilir.
Mbahlul 1 ay miiddetine davamhidir.

Tursang tursusu. 5%-li mahlul. 5 qram reaktiv 95 sm3 kimyavi
duzsuzlasdirilmig (laboratoriya) suda hall edilir.

Reduksiyaedici _mahlul. Analiz iigiin asagida gostorilon 2
reduksiyaedici mohluldan istifads olunur.

Metabisulfit kaliumun metol il garisigr. 10 qram metol va 80
gram metabisulfit kalilum 800 m3 kimysvi duzsuzlagmig laborato-
riya suyunda 40-45°C temperaturda holl edilir. Mshlul 1 dm3 6lgii
kolbasina filtirdon kegirilir, {izorins cizgiys qodar kimyovi duzsuz-
lagmis laboratoriya suyu slavs edilir vo qarigdirilir. Mohlul 2 hofts
davamlidir.

Metolun _natrium_sulfit _il> garisigr. 400-500 sm3 kimyovi
duzsuzlag-mis laboratoriya suyu t ~ 40°C-ys qador quzdirilir vo
onda 10 gram natrium-sulfit hall edilir. Alnan mohlula 20 gram
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metol, sonra isa S0 gram natirium sulfit slava edilir. Mahlul filtirdsn
kegirilir va hacmi kimyavi duzsuzlasmis su ils 1 dm3-a gedar ¢atdiri-
ir. Mshlulun saxlanma miiddati 2 hoftadir. Reduksiyaedici kimi
qurgusun 2-xloridden istifads etmok olar.

Kiikiird _tursusu mohlulu, 1 mol/dn’ 400 sm3 kimyavi
duzsuzlasmig laboratoriya suyuna 30 sm3 qat: sulfat tursusu slava
edib, mahlulun hacmi kimyavi duzsuzlagmis laboratoriya suyu ile 1
dm?-a ¢atdirihib qarigdirilir.

Giimiis _nitrat _mahluly. 0,5 q reaktivi 100 sm3 kimyovi
duzsuzlagmis laboratoriya suyunda holl edib, 40 sm3 qati nitrat
tursusu alave edilir. Mahlul tiind rongli siiss qabda saxlanilir.

Silisium 2 oksidin standart mahlulu. Kiitls qatiliglan 10 mq/dm3
(A mohlulu) va 1 mq/dm3 (B mohlulu) olan standart ig¢i mahlullarin
hazirlanmasi igtin kiitle gqatiigit 1 gq/dm? olan silisium 2-oksid
ehtiyat mohlulundan istifads olunur. Bu mshlulu hazirlamaq iigiin
4,74 gram kristallik Na;SiOs- 9H,0 1 dm? 0,1 mol/dm3 natrium hid-
roksidds hall edilir. ©gar mahlul bulaniqdirsa, onu filtirdon kegirilir
va silisium oksidin tarkibi ¢oki metodu ilo toyin edilir. Bunun tigiin 2
farfor gaskaya 25 vo 50 sm3 ehtiyat mohlulu kasaya tokiiliir. 10 sm3
qatr xlorid tursusu slavs edilir va su halindan quruyana gadar bu-
xarlandinlir. Bu amoliyyat bir ne¢o dafs tokrarlanir. Sonra hor ¢as-
kaya 1 sm? xlorid tursusu va 20 sm3 gaynar kimysvi duzsuzlagmis
laboratoriya suyu slavs edilir.

Mohlullar kiilstizlagdirilmig «géy lent» filtirdon siiziikiir, ¢okiintii
kasadan filtire kegirilir. Filtirdaki ¢okiintii gaynar kimyavi duzsuz-
lagmis laboratoriya suyu ila xlor ionlar1 tam yox olana gadar yuyu-
lur. Xlor ionlar giimiis nitrat ila tayin olunur.

Filtirlor ¢okiintii ilo birlikdo kézardilmis ve ¢akilmis putaya yer-
lasdirilir, qurudulur, ehtiyatla kiilsiizlsgdirilir va ¢okiintii 900°C-dan
asagi olmayan temperaturda kézardiloerak sabit ¢okiys gotirilir.

Ehtiyat mohlulda silisium 2-oksidin kiitla qatiligit (M) gq/dm?3
asagidaki formula gora hesablanir.

4 = (a=5)-1000
Vv

Burada: b - bog putamn kiitlasi, qram,
a - ¢Okiintii ila birlikds putamn kiitlasi, gram;
v - ehtiyat mahlulun hacmi, sm’.

Mohlul polietilen gabda istanilon miiddats saxlanilir.
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Silisium tursularinin migdarint hesablamagq tigin 2 paralel tayin
apanhr. Bu zaman forq 5%-don ¢ox olmamahdir. Kiitlo gatihg:
10 mg/dm3 olan silisium oksid mohlulunu (mehlul A) hazirlamaq
dglin 1 dm3-lik kolbaya 10 sm3 ehtiyat mohlul tokiiliir, kimyavi duz-
suzlasms laboratoriya suyu ils cizgiys qadar durulagdirilir.

Kiitls gqatihg1 1 mg/dm3 olan standart silisium 2 oksid mehlulu
(mohlul B) A mohlulunu 10 dafs durulagdirmaqla alirlar. A vo B
mohlullari ancaq hazirlandiglan giin istifads oluna bilar.

5.1.4. Daracali qrafiklorinin qurulmas:

50 sm3 dl¢ii kolbalarinda iki skala standart moshlullar hazirlanir
vo silisium 2 oksid tigiin 2 diapazon qatiliqda grafik qurulur. Codval
"5.1-3 uygun olaraq A mshlul 10 mg/dm3 mohlulundan skala 1,B
mohiul g/dm? mahlulundan gkala II.

Cadval 5.1,
Standart mohlu- Silisium 2 oksidin kiitlasi
lun hacmi Moslul A, mkgq Mohlul B, mkq
A voyaB, sm? Qrafik 1 Qrafik I

0,2 - 0,2
0,5 - 0,5
1,0 10 1,0
2,0 20 2,0
3,0 30 3,0
4,0 40 4,0
5,0 50 5,0
10,0 100 -

20,0 200 -

Kolbadaki mahlulun hocmi distills suyu ilo 40 sm3-o gatdirilir.
Kolbalardan birinds ancaq 40 sm3 distillo suyu sinaq tocriibasi ti¢lin
gotiiriiliir. Bu kolbaya biitiin reaktivlar tarkibinds fosfatlar olmayan
analizin aparilmasinda oldugu kimi slave edilir, cizgiys godar moh-
lul slavs edilir rangli standart mohlullar isgi niimunslor kimi kolo-
rimetrds Glgtliir.

Miiqayisa iigiin distillo suyundan istifads olunur. Olgmanin na-
ticolerine gora 2 qgrafik qurulur, absis oxunda silisium oksidin
nimunads kiitle qatihign mkqg-la, ordinat oxunda isa mahlulun
uygun sixhg gotiiriiliir.
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5.1.5. Niimunanin gétiiriilmasi va analiza hazirlanmas:

Niimunslor tomiz yuyulmus quru polietilen qapagh flakonlarda
gotiiriiliir. Analiz ii¢iin 40 sm3 niimuns talob olunur. Analiz iigiin su
gotiirdiikkds analiz gétiiriilon gabin iistii miitloq kenar maddolorin
analizin igorisino diismoesini aradan qaldirmaq {g¢iin tomiz
silinmolidir. Fosfatlarin manegiliyi iss analizin gedisi zamant aradan
qaldirihr.

5.1.6. Analizin aparilmas

Suyun analizi zamam 2 hal forglondirmak lazimdir: silisium
tursularmn kiitlo qatiign 100 mkq/dm3-a gadar olan su, silisium
turgularinin kiitla gatiligi 100 mkq/dms3-dan yuxari olan su.

Tarkibinds az migdarda silisium turgular: olan suyun analizi

Analizo baslmazdan avval istifads olunan reaktivlarin va distillo
suyunun silisium ilo ¢irklonmasi yoxlamlir. Hocmi 50 sm? olan 2
adad 6lgii kolbasina distills suyu va reaktivler asagidaki miqdarda
tokiiliir.

Cadval 5.2.
Kimyovi duzsuzlagmig laboratoriya suyu Gétitriilon hacmlar, sm?
vo reaktivirin mohlullan Kolba 1 Kolba 2
Distills suyu 40 35
Ammonium molibdat mshlulu 2 4
Sulfat turgusu mahlulu 2 4
Reduksiyaedici mahlul 2 4

Reaktivlorin slavs edilmo ardicilligl asagidaki kimidir: avvalca
distillo suyu kolbalara tékiiliir, sonra ammonium molibdat va sulfat
tursusu mohlulu slavs edilir. Har 2 kolbadaki mohlul qarigdirilir va
10 dagigadan sonra reduksiyaedici mohlul slavs edilib, ganigdirilir,
distills suyu ils cizgiya gadar ¢atdirilir vo yenidon qarigdirilir. §
dsqigadan sonra har iki rongli mahlulun 815 nm dalga uzunlugunda
uducu tobsqonin qalmhigr 50 mm olan kiivetds A; vo A: optiki
sixhigi toyin edilir miiqayiss kiivetina distillo suyu tékiiliir. Silisium
tursularinin a; va a; kiitlolorin A1 vo Az —-yo uygun olaraq 2
qrafikine ssason tapilir.

a;- a; = ap forqi reaktivlarin na darocads ¢irkli olmasimni géstarir
va onu miitlaq nazars almaq lazimdir. ©gar a, 0,4 mkqg-dan ¢ox dey-
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ilss onda reaktivler tomiz sayihir. 9gor bu forq 0,4-don ¢oxdursa on-
da reaktivler daha tomiz reaktivlorls ovoz edilmalidir.

Silisium tursularimn distills suda kiitle qatiig: (mkg/dm?3) 5.1 formulu-
na ssas hesablanur. Bu gatihq 5 mkg/dm?-dan yuxan olmamahdir.

A=25((2 al—az) (5.1)

Burada:
A —distills suyun silisium tursularimn kiitl> gatihg, mkqg/dm’;
a, — 1 kolbasindak: mahlulda silisium tursularimn kiitlosi, mkq;
a, — 2 kolbasindak: mahlulda silisium tursularimn kiitlasi, mkq.

Oks halda ionit filtirlor regenerasiya olunur vo laboratoriya
qurgusunda suyun tamizlonmasinds istifads olunan FCD filtirloyici
qariglq yenisi ila avoz olunur. Sonra suyun tsmizliyl yenidsn
yoxlnilir.

Bundan sonra suyun analizins baglanilir: 40 sm? su 50 sm3 dl¢ii
kolbasma tokiiliir, iizarine 2 sm3 ammonium molibdat vo 2 sm3 1
mol/dm3? sulfat tursusu slavs edilir, garigdinilir, distills suyu ils
cizgiys qoadar ¢atdirihr v yenidsn qarigdirihir. 5 deqigadon sonra 50
mm-lik kiivetds 815 nm dalga uzunlugunda moahlulun optiki sixhg:
olgiiliir, miigayiss tigtin distille suyu gotiriiliir.

Ogor analiz olunan suyun torkibinds fosfatlar varsa, onda
reduksiya edici mohlulu tokmozdan avval kolbaya 3 sm3 tursong
tursusu mshlulu slavs edilir vo qarigdinilir.

Analiz olunan moahlulda silisium tursularinm silisium 2-oksids
gora kiitlast grafik {izra tapilir. Analiz olunan suda silisium tursula-
rinin migdan (A) mkqg/dm3 ils (2) formuluna ssason hesablanr.

4e (a—ap)'IOO():(a—ap)-lOOO

=25(a—a 5.2

z " (@a-ap) (5.2)
Burada:

V - analiz olunan niimunanin hacmi, sm’;

a - analiz ficiin gétiiriilon niimunads silisium tursularimin migdari, mkq.

Toarkibinda béyiik migdarda silisum tursular olan suyun anali-
ZL

- 50 sm3 dlgi kolbasina els hocm analiz olunan su tokiliir (ancaq

40 sm3-dan ¢ox olmayaraq) ki, onun torkibinds silisium tursularinin
miqgdar 200 mkqg-dan yuxari olmasmn, distills suyu ila timumi hacmi
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40 sm3-5 gadar ¢atdirihr, digar reaktivlor yuxaridaki ardiciligh he-
mon migdarda slavs edilir vo mahlulun optiki sixhig: dl¢iiliir, miiqay-
isa kimi distillo suyundan istifads olunur. I grafikins asasan verilon
optiki sixhga uygun silisium turgularinin migdan tayin olunur.

Ogor analiz olunan suda fosfat-ionlar: varsa, onda onlarin tasiri
analizin gedisinds turgang tursusu alavs etmakls aradan qaldirthir.

5.1.7. Naticalorin hesablanmasi

Suda silisium tursularmin  kiitle migdar:i  (SiOz2-ys gore
hesabatda) mkq/dm3 asagidaki formula asasan hesablanir.

X = a-1000 (5.3)
Vv
Burada:
X - suda silisium oksidin kiitls gatihg, mkq/dm’;
a — analiz digiin gotiiriilan niimunada silisium oksidin kiitlasi, mkq,
V — analiz olunan miimunanin hacmi, sm’.

Analizin naticasi kimi, iki paralel aparnlan analizin nsticesinin
orta qiymsti gotitriiliir.

5.2. Suda natriumun tayini iizrs metodika

5.2.1. Metodun mahiyyati va tayinati

Natriumun migdarn alov fotometriyas iisulu ils tayin edilir. Bu
isulun mahiyyati natrium atomlarinin alov fotometrinin alovunda .
sialanmasmin nisbi intensivliyinin 6lgiilmesino ssaslanir. Analiz
olunan madds aerozol soklinda cihazin odlu hissasindaki alova veri-
lir, natrium fotoelements daydikds qalvanometrds geyd olunan fo-
to ceroyan yaradir. Qalvanometrin gostsricisi natriumun niimunas-
lordoki miqdarlarina uygundur. Metodun tayin etms haddi cihazin
hassashgina asaslanir.
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5.2.2. Gihazlar, qablar, reaktiviar

. Alovlu vo ya digor markali fotometr (PAC), natriumun
qatiigina 5 mkqg/dm? haddinds 1 mkg/dm3-dan ¢ox olmayan xota
ilo tayin edilir.
Kolba, 2-ci daqiqlik sinfi, 250,1000 sm?, DUIST 1770-74.
Pipetka. I dagiqlik sinfi, 50,100,200 sm3, DUIST 20292-74.
Biiretka 25 sm3 DUIST 20292-74.
Puta va ya platin kasa Ne 100-11 va ya 115-4, DUIST 6563-75.
Polietilen gablar: 30 sm3 stokanlar bashqli 300 sm? 6l¢iids fla-
konlar. :
Natrium xlorid, DUIST 4233-77. «k.t.» kiitlo gatiligz 750-1000
mqg/dm? olan sulu mahlul.
> Sulfat tursusu, DUIST 3118-77, HC1 - 1 mol/dm? (1 n.)

V YVVVYVY

5.2.3. Qablarin, reagentlarin hazirlanmas:

5.2.3.1. Etalon mahlullart hazirlamag iiciin: Distillo suyundan is-
tifads olunur ki, onun torkibi do natriuma goro hesablanir. Bunun
Uciin pNa gostaricisi va ya xisusi elektrik kegiriciliyi 6l¢iiliir va gati-
Iiga 1 mkq/dm3-dan boyiik va ya xiisusi elektrik kegiriciliyi 0,1 mk
Cm/sm-dan kicik olmayan sudan istifads olunur.

5.2.3.2.  Qablarin hazirlanmas;.  Nimunonin  gétiiriilmaesi,
saxlanmasi va standart mohlullarin saxlanmasi zamani polietilenden
hazirlanmis gablardan istifads olunur ki, bunlar da svvalco axar
suda, sonra distilla suyu ilo yuyulur. Kiitls qatilig: 750-1000 mq/dm3
olan natrium xlor moahlulu ilo doldurulur. 1 sutka saxlanilir, sonra
distills suyu ilo yuyulur. Ogar bu gablara distills suyu doldurub 1
sutka saxladiqdan sonra natriumun suda kiitlo qatiiginin dayigmasi
alov fotometrik hsssashgindan asag: olarsa onda qablar igo hazir-
dir. Qablar: temperaturu 40°C-don yuxari olan mayelar tgiin istifa-
ds etmak olar.

5.2.3.3. Etalon mahlullar. 0,2542 gram natrium Xxlorid 110-
1200C temperaturda sabit ¢akiys galons qadar qurudulur vs 1 dm?
6lgli kolbasinda kimyovi duzsuzlasmis laboratoriya suyunda holl
edilir. Kolbadaki mohlul cizgiyo gader c¢atdirilir va yavagca
ganigdinlir. Hazirlanmis mshlulun natriuma goérs kiitlo qatiligs 100
mg/dm3 (A mohlulu). Kiitlo gatiligt natriuma gérs 1 mq/dm3 olan
mohlulu (B mshlulu) hazirlamaq t¢iin A mahlulu 100 dafs kimyavi
duzsuzlasmis laboratoriya suyu ilo durulagdiriir. Alov fotometri
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kalibrlomsk t¢lin 2 seriya biri A mohlulundan, digari B
mohlulundan standart mshlul hazirlanir: 250 sm3 8l¢ii kolbalarina
cadval 5.3-0 uygun olaraq A va B mohlullar tékiiliir.

Kolbalar cizgiys qaeder kimyavi duzsuzlagsmis laboratoriya suyu
ila doldurulur, igerisindaki mahlul ehtiyatla qarxsdlrlhr va polietilen
gablara bosaldilir.

Cadval 5.3.

I Daxil olan mahlulun Stand:sirt ‘mallxlulun kiitlo qatlhsgl’ .rnqlfdlm3
'h B sm? il eriya ey
/ scmi A va yaB sm? ilo A mohlulundan B mohlulundan
! 125,0 50 0,50

50,0 20 0,20

35.0 10 0,10

125 5 0,05

5.0 3 0,02

25 I 0,01

Standart mshlullar otaq temperaturunda saxlanilir: 1 seriya —
miiddatsiz, IT seriya - bir ay. Is zamani standart mohlullarin tempe-
raturu niimunsnin temperaturundan 5°C-don ¢ox forqlonmomolidir.

5.2.4. Niimunonin gotiiriilmasi

Niimunslor avvslcadan yuyulub, qurudulmus gapaqli polietilen
qablarda gotiiriliir. Nimuno gétiirilmoezdan ovval qablar analiz
olunan su ilo yaxalanmalidir. Niimunolor saxlanilmir. Analiz iigiin
1 sm3-dan ¢ox olmayaraq niimuns gétiiriiliir, gatilasma zaman:
niimunenin hacmi uygun olaraq artirilir.

5.2.5. Analizin gedisat1

Analiz alov fotometrinin i§ prinsipina uygun tolimata ssason
aparilir. Uygun standart mohlullar seriyasindan istifads etmskls
absis oxunda natriumun kitla gatiligi mg/dm3, ordinat oxunda isa
cihazin gostaricisini qeyd etmokls grafik qurulur.

Is prosesinda har 30 doqiqeden bir grafikin diizalisi aparihir, ci-
hazin gostaricisi kimysvi duzsuzlagmig laboratoriya suyu va yiiksek
gatiiga malik standart mahlulla yoxlaniir.

Analiz olunan suda natriumun kiitlo qatiligi grafike va cihazin
gostaricisine asasan tayin olunur.
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Ogor niimunadbs kiitle qatilift toyin olunan qatiligdan asag v ya
yuxaridirsa, onda niimunas ya kimyesvi duzsuzlagmis laboratoriya suyu
ils gansdirilir va ya platin qabda buxarlandiriib, 1 mol/dm? HCl-dan
istifads etmoklo mikrostokana kecirilir.

5.2.6. Naticalarin hesabat

Analiz olunan suda natriumun kiitlo migdarint (mkq/dm3) qra-
fiks uygun olaraq hesablamaq olar.

Niimuns su ils gargdiriidiqda natriumun analiz edilon suda
kiitls miqdar (X) mkq/dm? asagidaki diistura asasan hesablanir.

X=CK

Burada:

C - durulagdirilmis niimunads natriumun grafika asasan tapilnug

kiitla gatthgy, mkq/dm’;
K - durulagma daracasi.
Natico kimi 2 paralel analizin orta qiymeti gotiiriiliir, bu zaman

ki, analizin naticalori arasindaki forq 1 mkqg/dm3-dan yuxar: olma-
mahdir.

5.3. Suda neft mahsullarinin tayini iizra metodika

5.3.1. Mahiyyati va tayinati

Metod neft mohsullarinin su nimunasindsn ekstragent kimi
karbon 4 xlorid vs ya xloroform vasitasils ¢ixariimasina asaslanaraq
holledicinin qizdinlma yolu ilo koanarlasdiriimasi va ekstraktin
torkibinds olan neft mohsullarimn kiitla qatilifs 3-10 mq/dms3-dan
¢ox olduqda ¢aki metodu ila, 10 mq/dm3-dan az olduqda ise sulfat
tursusu ils emal edarak kolorimetrik tsulla tayin edilir.

Hor iki halda xota * 20-25% tagskil edir.

Analizin gedisat1 — 2,5-3 saatdir.

5.3.2. Gihazlar, qablar va reaktiviar

Analitik torazi II daqiqlik sinfi, DUIST 24104-80.
Fotoelektrokolorimetr KFK va ya diger marka.

Ustii bagh elektrik soba, DUIST 306-76.

tonzimlayicisi su hamanu

Olgii qifi BD-I-250 va BD-I-1000 XC, DUIST 25336-82.
Olgii kolbalari, hacmi 100 sm3, DUIST 1770-74.
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Pipetka, hacmi 10,20 sm3, DUIST 20292-74.

Altr diiz konusvar: kolba Ky, hacmi 100 sm3, DUIST 25336-82
~ v ya kimyavi stokanlar, hacmi 100 sm3 B vs ya H tipli, DUIST

25336-82. )

Cokmok lgiin stokanlar (biikks) CH-34/12 va CH-60/4 tipli

DUIST 25336-82.

Eksikator, DUIST 25336-82.

Filtir kagiz1, «ag lent» MRTU 6-09-1678-77.

karbon 4 xlorid, DUIST 20288-74. «k.t.» va ya xloroform TS

6-09-06-800-76, «k.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t.» qat1.

Vv

YV VVV V¥

5.3.3. Niimunonin gotiiriilmoesi vo analizin aparlmasi

Neft mohsullarinin suda hsllolmas: yox deracasinde oldugun-
dan onlar suda asili vaziyystds olurlar: suda onlar xiisusi tabags
amalo gatirerak gabin divarlarinda vo mexaniki girklarin hissacikle-
rindo absorbsiya olunur. Analiz {gin 200-den 1000 sm3 gadar
nimuns gotiiriiliir. Nimuns {g¢lin gotirilon gab niimunanin
hocmins uygun olaraq gétirilir, tomiz yuyulur vs qurudulur.
Niimunoni gétiirmezdon avval gab niimuns {igiin gotirilon su ila
yaxalanmur va biitin hocm neft mshsullarinin ekstraksiyas: iigiin
istifads olunur. Niimunsnin temperaturu hamisas 20-25°C olmahdir.

5.3.4. Analizin aparimas:

5.3.4.1. Caki metodu. Su niimunssi bélgiilii qifa tékiiliir, nimuna
gotiiriilan gab iki dofs 10 sm3 halledici ilo yaxalanir vo bdlgiilii qifa
tokiilir. Qifdaki analiz olunan mohlul intensiv olaraq bir daqigs -
calxalanir. Maye pargalandiqdan sonra asag iizvi tobaqo avval-
caden qurudulub ¢okilmis biiksa tokiilir. Vacib oldugda «ag lent»
filtirindan siiziliir, filtir kagizi filtirloamaden svval vo sonra halledici
ilo yuyularaq biiksa tokiiliir. Bélgili qifa yenidon 20 sm3 halledici
tokiiliir vo birinci goraitdo oldugu kimi ekstraksiya tokrar olunur.
Ekstraksiya rangsiz {izvi tobaqe alinana gqadsr aparilir vo bu zaman
alinanlar eyni bir biikso tokiiliir. Ekstraksiya zamani eyni goraiti
gdzlomak lazimdir: niimunanin temperaturu, tezliyi, intensivliyi va
qifin ¢aixalanma miiddati.

Biiks xloroform ilo ekstraksiya zaman 65-68°C temperaturda,
karbon 4 xlorid ilo ekstraksiya etdikda iso 81-84°C temperaturda su
hamaminda yerlogdirilir. Halledici buxarlandirildigdan sonra agz
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aglq biiksii i¢arisinds kozordilmis kalsium xlor va ya 1000°C —ds
kozordilmis kalsium oksid olan eksikatora yerlogdirib sabit ¢okiys
galonas gadar saXlamlir. Cokme zamamni biiksiin gapag: ortiikiir. Biitiin
¢aki samaliyyatlar1 0,0002 gram daqiqlikla hayata kecirilir.

5.3.4.1.1. Natcalarin hesablanmasi

Analiz olunan suda neft mohsullarmin kiitls gatiligi (X)
mkq/dm3 formulu ilo hesablanir.

Y= (a—a,)-1000
V
burada :
a — biiksiin neft mahsullar1 ils birga ¢akisi, gram;
a, — boy biiksiin qapaqla birga ¢akisi, q;
V — analiz iigiin gotiiriilan niimunanin ¢akisi, snt'.

3.3.4.2. Kolorimetrik metod

5.3.4.2.1. Daracali grafikin qurulmasi

Standart mohlullar hazirlanir.

a) Analiz olunan suyun hansi neft mahsulu ils ¢irklondiyi me-
lumdursa, onda avvslca torkibinds 10 g/dm? bu maddaden olan il-
kin mohlul hazirlanir. 1 qram neft mohlulu 100 sm3 hacme malik
quru kolbaya tokiliir vo o segilmis hslledicide hall edilir. Mahlulun
hacmi homin halledici il cizgiys qader ¢atdirilir va mohlul gansdiri-
lir. 100 mg/dm3 qatiliga malik standart mshlul ilkin mshlulu 100
dofs qarigdirmagqla alinir.

b) Ogor ¢irklonmonin migdart mslum deyilss, onda standart
mohlul asagidaki sokilde hazirlanir. Tadqiq edilon sudan bir nege
dm? gotiiriiliir (bu hacmin tarkibinds 30 mq neft mahsullar olmali~
dir) vo neftli mahsullarin kiitlo qatiigi gqravimetrik tisulla toyin edi-
lir. Cokdikdon sonra neft moahsullarimn ¢ékiintiisii secilmis halle-
dicide hall edilir, sonra mahsul 100 sm3? quru 6l¢ii kolbasina
kégtriiliir, cizgiys gadar holledici ils doldurulur.

Tarkibinds 10 mq neft mohsulu olan mshluldan 100 sm3-lik gotiiriib
quru 6l¢ii kolbasimna tokiiliir, holledici ils cizgiys qadar getirilir va qanigdi-
nlir.

Quru konusvan kolbalara tarkibinds 10 mg/dm3 neft mohsulu
olan 1, 2, 3, 5, 10 sm? standart mohlul tokilir. 10 sm3 qat1 sulfat
tursusu slavs edilir. Kolbalar 5 daqigs gaynayan su hamaminda
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quzdirihr vo sonra otaq temperaturuna qsder soyudulur. Rongli
mohlullar 20 mm qgalnhgh kiivetdo 420 nm dalga uzunlugunda
Olgiiliir. Miigayise giin sulfat tursusundan istifads olunur ki, oda
svvaldan 5 daqigs su hamaminda saxlanilir va otaq temperaturuna
gadar soyudulur.

Olgmoanin naticalerins gors qrafik qurulur, absis oxunda gotiirii-
lon hocmds olan neft mshsulunun mqg-la gatihgl, ordinat oxunda isa
optiki sixliq qeyd olunur.

5.34.2.2. Analizin gedigi. Su nimunosi bolgilii qifa kegirilir,
gablar 2 dafs (her dafa) 10 sm3 halledici ils yuyulur va neft moahsulu
¢oki metodundaki goraits anoloji olaraq ekstaksiya olunur, ancaq
¢oki metodundan fargli olaraq ekstrakt stokana va ya 75 sm3 hacma
malik konusvari kolbaya tokiiliir va halledici ehtiyatla su hamamin-
da holledicinin buxarlanma temperaturuna uygun temperaturda
buxarlandirilir.

Neft mohsulu olan stakamn divarlan pipetka ilo 10 sm3 qati sulfat
tursusu tokarok yuyulur. Stakan 5 daqige gqaynayan su hamaminda sax-
lamlir vo sonra otaq temperaturuna gadar soyudulur. Rangli mahlulun
optiki sixligr uducu tobaqgesinin qalnhgr 20 mm olan kiivetds 420 nm
dalga uzunlugunda olgiiliir. Miiqayiss tigiin 5 daqigs su hamaminda sax-
lanihb otaq temperaturuna gadar soyudulan sulfat tursusu mohlulundan
istifada olunur.

Neft mohsulunun niimunads migdarn qurulmus grafiks asassn tapi-
lrr.

5.3.4.2.3. Naticalorin hesablanmas:

Suda neft mahsulunun kiitlo qatihg (X) mg/dm3 il asagidak:
formulaya asason toyin edilir.

X___a-lOOO

14

Burada:
X — suda silisium oksidin kiitl> qatilhigr, mkq/dm’;
a — mimunads olan neft mahsulunun qrafikdon tapilms migdari, mq;
V — analiz iiiin gétiiriilan niimunanin hacmi, sm’.
Analizin naticasi kimi, iki paralel niimuns i¢iin ahnan na-
ticalorin riyazi orta qiymoti goturiliir.

79



5.4. Suyun iimumi codlugunun toyini iizro metodika

Suyun codlugu dedikds 1 dm? suyun terkibinds olan kalsium va
magnezium ionlarmm milligram ekvivalent vo ya mikrogram-
ekvivalentls ifads olunmus miqdar nazards tutulur. Ca*2 va Mg*?
ionlarinin gatiigindan asih olaraq suda agagidaki kimysvi analiz
metodlar totbiq edilir:

a) codlug 5 mkq-ekv/dm3- dan bdyik olduqda trilonmetrik
(kompleksometrik) metod.

b) codlug 0,2-dan 5,0 mkg-ekv/dm? gadar vizual - kolorimetrik
isuldan istifads edilir.

5.4.1. Trilonmetrik metod

Bu metod kalsium va magnezium ionlarinin birlagmelor amsls
gotirmoak qabiliyystins osaslanir.

5.4.1.1. Qablar, reaktivisr

Biiretka, hacmi 25 sm?, bblgiisii 0.10 sm3 , DUIST 20292-7.
Biiretka hocmi 5 sm?3, bolgiili 0,02 sm3, DUIST 20292-74.
Pipetka, hocmi 5 sm3, 100 sm?, DUIST 20292-74.

Kolbalar, hacmi, 100, 1000 sm3, DUIST 1770-74.

Silindr, hocmi 100 sm3, DUIST 1770-74

Kolba, alt: diiz konusvari, hacmi 200-300 sm?, K, tipli, DUIST
25336-82.

Siise damciladics, DUIST 25336-82.

Trilon-B (etilendiamintetra sirks tursusunun dinatrium duzu)
DUIST 10632-73, mohlulu qatihg 0,1, 0,01, 0,001 mol/dm3
(0,1n, 0,01n, 0,001 n).

Ammonyak, DUIST 3760-79, 25%-1i sulu mahlul.
Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72, «k.t»

Indiqatorlar:

Erioxrom gara — T (xromogen gara xiisusi EQ-00) MRTU 6-09-
1760-72 «a.i.t» va ya tursulu xrom tiind-géy, TS 6-09-3870-75,
«@.ii.ty, vo ya turgulu xrom goy-K

Rektifikasiya olunmus etil spirti, DUIST 18300-72
Natrium-sulfid, DUIST 2053-77 «a.ii.t»

Hidroksilamin hidroxlorid, DUIST 5456-79 «a.ii.t» 5%-li mah-
lul, 1 hafts arzinds davamhdir.
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» Magneziumetilendiamintetraasetat (Mg EDTA)
» Kalsium etilendiamintetraasetat (Ca EDTA)

5.4.1.2. _Reagentlorin _hazirlanmasi.  Reaktiv  mohlullarimn
hazirlamaq vo niimuneni durulasdmlmasx t¢lin distills  suyundan
istifads olunur.

5.4.1.2.1. Ammonyak bufer mahlulu (pH 10).20%-i ammonium-
xlorid mahlulu hazirlanir: 80 sm3 25%-h ammonyak mshlulu ilo 100
sm? ammonium-xlorid mahlulu gansdirihir, mohlulun hacmi distills
suyu ilo 1 dm3-o ¢atdirhr.

5.4.1.2.2. Indigatorlar. 0,5 gram secilmis indigatordan biri 20
sm? amonyakl bufer mohlulunda hall edilir vo mahlulun hocmi etil
spirti ilo 100 sm3-dak ¢atdirilir. Mashlullar tiind rangli kip gqablarda
saxlanilir. Erixrom qara T mohlulu bir hafts davamhdir, xrom géy
va xrom tiind-gdy bir ay davamiidir.

5.4.1.3. Niimunonin gotiriilmasi va analizo hazirhg. Su niimunasi
tamiz yuyulub qurudulmus gablara kegirilir. Codlugun tayini ancaq
analiz gotiirilon giini aparilir. Analiz olunan su filtirloms va
¢okdiirms yolu ilo terkibindaki maddslarden azad olunur. Is zamam
analiz olunan suyun torkibindoki codluq yaradan duzlarin
miqgdarindan asili olaraq miixtslif qatiligh trilon B mshlulundan
istifads olunur (cadval 5.4).

Codval 5.4.
Cod duzlann | Analiz iigiin g6- I;ﬁ}g?u;]l?n Buretke}l) o
qatihgl, tiiritJon suyun atilig1 Hacmi, 51% f‘:’
mq-ekv/dm? miqdari, sm? 1?101/ d%ng sm3 s
0+50 100 + 200 0,001 2-10 0,01-0,02
50 + 500 100 0,01 5-10 0,02
500 + 1000 100 0,01 25 0,1 -
1000 + 20000 100 01 25 0,1

5.4.1.4. Analizin _aparimasi. Analizin gedisati niimunsnin
tarkibinds olan manegilik téraden maddslarin migdarindan asihdir.
5.4.1.4.1 Niimunads qanisiglar olmayanda codlugun tayini.
250 sm? konusvari kolbaya pipetka ilo soffaf mohhluldan o gader
tokiliir ki, bu moshlulun titrlonmssine toxminon 5 sm3-don ¢ox
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tirtlon B mohlulu getmasin, aks halda niimunsnin hacmi azaldilir vo
ya daha qgati tirilon B ils titrlonir.

Gétiiriilmiis hocm distille suyu ils 100 sm3-s ¢atdirilir, Hizarina
5 sm? amonyakh bufer mohlulu vs 5-7 damei indigator slavs edilir.

Intensiv ganisdirmagla mohlul tirlon B ils qangdinlir: xrom géy
va tiind gdy qurmuzi rangdon gdyimtill — yassman rongs, erioxrom
qara T ¢axir-qurmizi rongdon gOy rongs kegona qador davam
etdirilir.

5.4.1.4.2. Naticalarin tahlili. Analiz olunan suyun codlugunu mqg-
ekv/dm? (J) vo ya mg-ekv/dm3 (J;) asagidaki formula osason
hesablamr:

J=a-c-K-1000
14

lea-c-K-IOOO
vV

Burada:
a — titrlamaya gedan trilon B mahlulunun hacmi, sm’;
c —trilon B mahlulunun qatiligr, mol/dnr’ ;
K — trilon B mahlulunun diizalis amsali;
V- analiz olunan suyun hacmi, snr'.

5.4.1.4.3. Mangan ionlar: olan codlugun tayini. Oger niimunada
manganin miqdann 0,1 mg-dan g¢oxdursa, onda mshlula bufer
mohlulu slavs edildikde boz rang alimr vs titrlomos miimkiinsiiz olur.
Niimuns yenidan gétiriiliir, distillo suyu ilo 100 sm3-a ¢atdirihir va 5-
6 damc hidroksilamin mohlulu slavs edilir. Mshlul qarisdinlir, re-
aktivlor alavs edilir va 5.4.1.4.1.-5 asason tayin edilir.

5.4.1.4.4. Cu va Zn igtirakiils codlugun tsyini. Nimunonin {izari-
no 100 sm3-a goder distillo suyu slavs edildikdsn sonra ammonyakl:
bufer slavs etmozdon svval 1 sm3 natrium-sulfid slavs olunur va so-
nra 5.4.1.4.1.-do gostarildiyi kimi codluq tayin olunur.

5.4.2. Vizual-kolorimetrik metod

5.4.2.1. Usulun mahiyysti. Bu isul buxar kondensatindan va
gidalandirict suda 0,2-0,5 mkg-ekv/dm3 haddinds iimumi codlugu
tayin edilmssi {igiin nazards tutulmusdur. Suyun dmumi codlugu
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onun torkibinds olan mkqg-ekv/dm? ilo ifads olunan kalsium va
magnezium kationlarmin qatilis ilo xarakterize olunur.

Bu iisul kalsium vo magnezium ionlarinmn trilon B vo xrom tiind-
goy ilo kompleks birlosms omolo gotirmosine ssaslanir. Kompleks
rangdoyigdirici ilo ranglonmosi kalsium ve magnezium ionlarnin
suda gatiligina uygundur.

Vizual-kalorimetrik disul hocmi trilonometrik iisula nisbstan
daha deqiqdir, ¢linki analiz olunan niimunads kalsium ionlar:
ekvivalent miqdarda maqgnezium ionlar1 il avez olunur.
Magnezium kalsiuma nisbaton xrom tiind-gdy rangloyicisi ilo daha
parlaq rang verir. Bununla baraber magnezium kalsiuma nisbatan
trilon B ilo daha az mohkom kompleks birlosms amals gotirir.
Tarkibinds kalsium ionlart olan mohlula magnezium trilonat slava
edildikda siiratlo ovozetmo reaksiyas: gedir.

Ca*2+ Mg EDTA — Ca EDTA + Mg*2

Bu reaksiyanin hesabina biitiin codlug Mg*? ionlan il
xarakteriza olunur. Bundan sonra niimunsys slave edilon xrom
tiind-gdy reng doyisdiricisi ancaq magnezium kompleksi amala
gatirir ki, bu zaman rongin intensivliyi kalsiumdakina nisbstan 10
dofo boyiikdir. Niimunenin rongini imitator skalasi ilo miigayisa
edirlor. Vizual-kolorimetrik metodun hossashg1 0.2 mkqg/dm3.

Vizual-kolorimetrik metodla ¢ox kigik codluglar tayin olunur
va buna gors da suda hatta ¢ox kigik migdarda digar ionlar oldugda
bels onlar trilon B vo xrom tiind géy ilo kompleks amolo gatirarak
analize mane olur. Bu garisiqlarin manegiliyini aradan qaldirmaq
iiglin suya kenar ionlarla méhkem kompleksler yaradan natrium
dietil ditiokarbamat slavs olunur.
5.4.2.2. Qablar, reaktivior
Olcti kolbalari, hocmi 1000 sm3, DUIST 1770-74.

Pipetkalar, DUIST 20292-74.

Silindrler, DUIST 1770-74.

Rangsiz siisadan silindrik qablar va ya soffaf siisodan 150 sm3-lik
hacme malik kolbaciglar.

Kationit tamizloma igilin siiso kolonkalar:diametr 25 mm,
hiindiir 700 mm.

Trilon B, (etilendiamintetrasirks tursusunun dinatrium duzu)
DUIST 10652-73, mshlulun gatihg (1/2 EDTA)=0,001 mol/dm?
(0.001n.)

V V VYVVYVY
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MgSO4, 0.001n mohlul. DUIST 4523-77, mehlulun qatihg (1/2
MgS04)=0,001 mol/dm? (0,001n).

Sulu ammonyak, DUIST 3773-72, «kt» 20%-1i mahlul.

Xlorid tursusu DUIST3118-77 «k.t.» 5%-li vo qatt mahlul.
Natrium xlorid, DUIST 4233-77, «k.t.» 7%-1i mahlul.

Indiqator metil —¢shrayi, DUIST10816-64, 0.1%-1i mahlul.
Normal butil spirti, DUIST 6006-78.

Dietilditikarbomat natrium, DUIST 8864-71, «a.ii.t.» 0,1%-li moh-
lul.

Kationit KU-2-9 H-formali, DUIST 20298-74.

Xrom tiind-géy boyaq, DUIST 14091-78, 0,02 %-li suda mahlul.
Aktiv parlag-goy boya KX, DUIST 20447-75.

Turs sofaf-qirmizi boya, DUIST 10850-64.

Asan yuyulan qirmizi boya, DUIST 16823-71.

VVVYY YVVVVYYV Y

5.4.2.3. Reaktiviarin va reagentlorin analiza hazirlanmasi

5.4.2.3.1. Magnezium trilonat mahlulu. Qatiliga 0,001 mol/dm3
olan 525 sm3 trilon B moahlulu ve 0,001 mol/dm? qatiligh 500 sm3
magnezium-sulfat mahlulu ilo qarigdirihir vs yaxsi ¢alxalanir. Trilon
B mohlulunun artiq goétiiriilmasi natrium  trilonatin  nozars
carpmayacaq dissosasiyasi zamam yaranan Mg2* sarbest ionlar ilo
slags yaratmagq iigiin vacibdir.

Mbohlul qansdirilir vsa  avvalcodon yuyulub qurudulmus
polietilen gablarda saxlanilir. Mahlulu 1 ay miiddstinds islotmok
olar.

5.4.2.3.2. Ammonyak bufer mahlulu. 100 sm3 20%-li ammonium
xlorid mahlulu va 100 sm3? 20%-li ammonyak mahlulu qansdirilr,
hecmi distillo suyu ilo 1 dm3-o g¢atdirirlar. Mahlul agz1 yaxsi
baglanan polietilen qablarda saxlanilir.

5.4.2.3.3. Tiind-géy xrom boyasi. 0,2 qram boya 1 dm3 distille
suyunda holl edilir.

Sonayeds istehsal olunan bu reaktiv ¢ox vaxt kalsium ve mag-
nezium duzlari ilo ¢irklanir, lakin bu hal reaktivdsn trilonometrik
titrlomads indigator kimi istifads etmoys manegilik torotmir, ancaq
vizual-kolorimetirik metod iigiin ¢atinliklar yaradir.

5.4.2.3.4. Tiind-géy xrom boyasimn tomizlonmasi. Roang
mshlulunun manecilik téradsn garigiglardan tomizlenmok igiin Na-
formali kationitla doldurulmus ionit filtirden kecirilir.
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Laboratoriya filtiri KU-2-8 kationiti ils doldurulur ki, bu
zaman filtirin diametri 25 mm Kkationit taboqasinin hiindirliiyi ise
500 mm olmahdir. Kationit 5%-li xlorid turgusu mahlulu ils yuyulur
(mshlulun migdar 0,5 dm3, temperatur 60°C, kecmo miiddsti 1-1,5
dm3/saat) tursu distills suyu ilo sixigdirilib ¢ixardilir ve onunla da
eyni zamanda kationit 4-5 dm3/saat siirstlo neytral reaksiyaya qador
(metil narinct) yuyulur.

Kationitin {izarindan 1-1,5 dm3/saat siiratls 1 litr 7%-li NaCl
mohlulu buraxilir, sonra isa 1 litr distills suyu ile yuyulur. Bundan
sonra mohlul igs hazirdir.

Boya mohlulu natrium-kationit tizerinden 2,5 dm?saat siiratls
buraxilir. Boya mahlulu filtirden buraxildigdan sonra 4-5 dm3/saat
stiratlo distilla suyu ile yuyulur.

Géstarilmis 6lgtidoki filtirden 200-300 dm3 boya mohlulu kegirmok
olar, bundan sonra Kationitin x6rak duzu mshlulu ils regenerasiyas:

-aparihr.

5.4.2.3.5. Imitator skalasimn hazirlanmasi. Imitator skalas:
miioyyan vaxt orzinds doyismayesn boya mohlullarindan hazirlanir:
0,3 gram aktiv goffaf-mavi KX rengini 0,01 qram deqiqlikla ¢okib
gotiirir 1 dm? olgti kolbasinda distille suyunda hall edib hocmi
cizgiys gadar ¢atdinlir. Yaxsi qarigdirtir. Alinan mohlul 5 dafe
durulasdirilir vo imitator skalasinin qurulmasinda istifads olunur.

0,3 gram tursu soffaf-qirmuzi rongi 0,01 gqram =xota 1ilo
gotiiriilorok 1 dm3 olgii kolbasinda holl edilir, 5 sm? qati xlorid
tursusu ilo turusulasdirilir vs distilla suyu ils cizgiye ¢atdirilir. Yaxsi
gangdirthr. Alinan mahlul 10 dofs durulasdinlir vo bu mshluldan
imitator skalasint hazirlanmasinda istifads edilir.

{mitatorlarin rongli skalasmi hazirlamaq iigiin eyni silindrik
siiso gablara (vo ya eyni kolbaciglara) har birine 90 sm? va codval
5.5.-do gostarildiyi kimi miixtalif miqdarda ig¢i boya mshlullan
alavo edilir.

Cadval 5.5.

Etalonun ronginin Roang mohlullarnnin hacmi, sm?
uygun goldiyi codluqg, 3
e mkgq-ekzldm3 d aktiv goffaf-mavi KX tursc;llmgz{faf

0,0 9,5 : 0,5

0,2 9.3 0,7

0,5 9,0 1,0

1,0 8,6 1,4
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2,0 8,1 1,9
3.0 7.6 2.4
5,0 6,7 33

Boya mohlullarini pipetka vo biiretka ilo gotiirmoek olar. Siige
gablardaki mohlullar yaxsica garigdirilir vo kip agizliglarla baglani-
lr.

Hazirlanmus imitator skalasi isiq diismayen yerds saxlanilir. Bu
soraitde mohlullar 6z ronglarini i¢ ay miiddatinds dayigmirlsr.

5.4.2.4. Analiz iictin niimunanin gotiriilmasi va analiza hazirlan-
masi

Niimuns tomiz yuyulmus gabda gétirilir. Codlug analiz
gotiiriilon gini tayin olunmalidir. Analizdsn svval analiz olunan su
filtirdon kegcirilmoali vo ya ¢okdiirilmalidir.

5.4.2.5. Analiz aparimas:

5.4.2.5.1. Soffaf siisodon olan silindrik qaba 100 sm3 analiz
olunan su gortiiriiliir, izorine 2 sm? ammonyak-bufer qansig: 2 sm?
magnezium-trilonat tokiiliir, yaxsica qangdiritir ve 3 daqige
saxlamlir. Sonra iss 1 sm? xrom tiind-gdy indiqatoru slavs edilir,
qarngdirilir va 2 daqigadan sonra gétiiriilan silindrdoki reng imitator
skalasinin rongi ilo miigayiss edilir. 9gar analiz edilon suda Cu*?
ionlart 15 mkg/dm3-den ¢ox miqdardadirsa, onda onun tizarine
ammonyak-bufer garigigindan avval 5 damci natrium dietilditi-
okarbamat alavs olunur.

5.4.2.5.2. Analiz olunan suda miiayyan miqdar manegilik tore-
dan ionlar olduqda codlugun tayini..

Bu halda 100 sm3 analiz olunan su qifa tokiiliir, {izerine
5 dama natrium dietilditiokorbomat, 2 sm3 ammonyakli bufer
mohlulu va 10-15 sm? butil spirti slava edilir. Qarisiq intensiv olaraq
calxalanir. Maye tobagalosanden sonra onun su hissasi silindrik siie
qaba tokilir vo 5.4.2.5.1. bélmays uygun olaraq analiz davam
etdirilir.

5.4.2.6. Analiz naticalarinin tahlili

Umumi codluq (X) mkq-ekv/dm? is¢i niimunsnin yerlosdiyi
silindrin ronginin imitator gskalast olan slindrin rongi 1ilo
miiqayisasing asasan toyin edilir.
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5.5. Suda ammonyakh azotun
tayini iizra metodika

5.5.1. Mahiyyati vs tayinat:

Bu iisul 1 litr suda ammonyakin miqdar1 150 mkq-dan 2 mqg-a
gadar oldugda onun tayini iigiin nazords tutulmusdur.

Usulun mabhiyysti. 3 doqige arzinds ammonyakin duzlari galovi
miihitda sorbast ammonyak ayrimagla pargalanir. Nesler reaktivi ila
qargiliqli tasiri naticasinda suda az hall olan boz-gshvoyi rangde am-
monyak yod-cive birlogmasinin kolorimetrds optiki sixhgmin olgiil-
mosindan ibarstdir. Bu fisul 50 sm? kolorimetrlsnan hacmds 7 mkq
ammonyaki tayin etmoys imkan verir. Paralel toyinlor arasinda bura-
x1la bilen xata £10% .

Analizin aparilma miiddsti 10 dogigadir.

5.5.2. Cihazlar, gablar, reaktiviar

Fotoelektrokolorimetr: KFK va ya digar markal.

Kolbalar, 50, 100, 1000 sm? tutumu, DUIST 1770-74E
Pipetkalar, tutumu 5,50,100 sm?, DUIST 20292-74

Slindr, tutumu 100 sm3, DUIST 1770-74

«Nessler» reaktivi, TS 6-09-2089-71, «a.ii.t» bu reaktiv olma-
dig-da: Civa-iki yodid «a.ii.t» DUIST 3206-46.

Kalium-yodid «k.t.» DUIST 4232-74.

Kalium-hidroksid «k.t.» DUIST 2363-80. 30%-mahlul.
Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72. «k.t.» va ya fiksanal TU 6-
09-2540-72.

Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.ii.t», qatihgy ( é.f ,) =0,1

VVV VVVVY
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mol/dm? (0,1n) olan mahlul.
Natrium-sulfit, DUIST 195-77, «a.ii.t» vo ya natrium sulfit kri-

v

1
stallik, DUIST 429-76, «a.i.t» qatiligi ( ENa2S03 )=0.1

mol/dm? (0,1 n.) olan mahlul.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77.

Aliiminium- sulfat, DUIST 3758-75.

Xloroform, DUIST 2015-74. _

Kalium —natrium ¢axir tursusu (seqnet duzu) DUIST 5845-79.

VVVY
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5.5.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Reagent mohlullarim1 hazirlamaq iigiin, niimunoni va standart
mahlullan durultmagq tgiin distills suyundan istifads olunur, hans:
ki, tomizladikdan sonra tutumu 3-5 dm?3 siigo gablarda saxlanmlir. Bu
qablar igarisi sulfat turgusu ila dolu tixacla baglamr.

5.5.3.1._«Nessler» reaktivi. «Nessler» reaktivi olmadiqda onu
hazirlamaq miimkiindiir. Bunun ig¢in 10 gram cive 2-yodid vo 5§
gram kalium yodid farfor havong dasts ilo azilir ve azca distilla suyu
slava edilir. Sanimtil maye 100 sm? tutuma malik silindra yerlos-
dirilir va tizarina 50 sm? 30%-li kallum hidroksid mahlulu slave olu-
nur, distills suyu ils 100 sm? hacms ¢atdinlir vo mohlul qansdinhr,
bu zaman silindrin agz1 rezin tixacla baglanilir. Reaktivi ancaq tam
soffaf oldugdan sonra istifads etmok olar. $offaf maye sifonla tiind
rangli siisaya bogaldilir va gqaranliq yerds saxlanilir.

5.5.3.2. Standart ammonium-xlorid mahlulu. Ehtiyat mohluldan
kiitlo qatihign 5 mkg/sm3 olan ammonyak mshlulunu hazirlamaq
iglin 0,3147 qram ammonium xlorid 105°C qurudulur, Olgii
kolbasinda distillo suyunda hsll edilir vo hocmi 1 dm3-a ¢atdirirhr. 1
sm? bu maddenin terkibinds 0,1 mq ammonyak vardir. Reaktiv 1
hafta arzinds yararhdir. Isgi mohlulu hazirlamagq iigiin 5 sm? ehtiyat
mohlulu 100 sm? dlgii kolbasina tékiiliir vs distills suyu ils cizgiys
gadar ¢atdirilir. 1 sm® mshiulda 5 mkq ammonyak vardir. Mshlul
hazirlanan glin yararhdir.

5.5.3.3. 0.1 mol/dw’ qatihgli natrium-sulfit mohlulu.0,63 qram
sulfit va ya 1,26 gram natrium sulfit kristalhidrat:1 100 sm? 6lgi
kolbasinda distills suyunda holl edilir va cizgiys qodar gatdurilir,
yaxsi qarigdiriir. Mahlul bir hafto arzinds yararhdir va tiind rongli
slisa gabda saxlamlir.

5.5.4. Doracali qrafikin qurulmas:

50 sm3-lik bir nego 6l¢ii kolbasina, 5 mkq/sm?3 qatidigh amonya-
ki olan, 1, 2, 3 vo 5 sm3 standart ammonium-xlorid mshlulu tokiib
distillo suyu ils xsttadsk ¢atdirtb, yaxsi qarigdirirlar. Har kolbaya |
sm? «Nessler» reaktivi tokitb diqqatlo qarigdinirlar. Har mshlulu
dogiq 3 dagiqge saxlayib, analizds oldugu kimi optik sixhigini olgiir-
lar. Yoxlayic: tscriibe iiglin tarkibinds 50 sm? distillo suyu olan
moahluldan va daqgiq 3 daqiqe saxlanmus 1 sm? «Nessler» reaktivin-
don istifads edilir.
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Olgmalarin naticasine gors, absis oxunda ammonyakin niimu-
nadaki kiitle gatihigl (mkq) vo ordinat oxunda iss yoxlayicl tacritba
nazers alinmagqgla miivafiq optik sixliq yazilaraq grafik qurulur.

5.5.5. Niimunanin gotiiriilmoasi v analiza hazirlanmasi

Niimunani tixach qurudulmus siiso gaba toplayib dsrhal analiz
edirlor. Niimunsni 3-4°C-da vs ya 1sm3 gat1 sulfat tursusu va ya 24
sm3 xloroforma tokiib konservlogdirorok 1 sutka saxlamaq olar.
Analizds 10-50 mkq ammonyakin kiitls gatihigi olan niimunadesn 50
sm3-dok istifads edirlor. ©gor ammonyak 50 mkqg-dan goxdursa,
niimunani distills suyu ils durulagdirirlar.

Analiz suyunda ammonium duzlan ilo yanasi bazi maddoalar
ammonyakin toyin edilmasino manegilik toradir va onlarin tesirinin
aradan qaldiriimasini talob edir.

5.5.5.1. Hidrazin, hidroksilamin, sulfid vs sulfatlar oldugda.
50 sm? olgii kolbasmda 40 sm3-dok niimunenin iizarins agigsari ra-
ngli maye olanadak 0.1 mol/dm yod moahlulunu damci-damci slava
edirlor. 2 daqigs sonra damei ils 0.1 mol/dm natrivm-sulfit mahlu-
lunu izafi yodun tam birlogmosi {igiin (rongin itmasi) daxil edirlor.
Sulfitin azca artigi (1-2 damci) mane olmur. Cox artiq olmas: ar-
zuedilmozdir. Sonra kolbam distills suyu ilo xattadok doldurub,
1 sm? “Nesslor® mahlulu tékiib, 3 dagigeden sonra kolorimetrlia
tayin edilir.

5.5.5.2. Su niimunasind> Ca** va Mg" ionlar istirak etdikds.
Suda magnezium va kalsium ionlarimmn qatihgr 1 mg-ekv/dm3-don
¢ox oldugda, damirin miqdar: 0,2 mq/dm3-den ¢ox oldugda onlar
ammonyakin toyinino manegilik toradir, bunlarin tesiri niimunays
«Nessler» reaktivi Ism? seqnet duzu mshlulu slavs etmsklo aradan
qaldinhr.

Ammonyakin tayinine bor tursusu da manegilik téradir, hansi
ki, verilmig sularda onlarin istiraki giiman edilmir. Bulamq niimu-
nalar filtirlanir. Ogar filtirat sonra yens bulamqdirsa, onda verilmis
niimuns aliiminium suifat ils tomizlanir.
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5.5.6. Analizin aparilmas:

Analiza hazirlanmis su niimunssinden 50 sm3 o6l¢ii kolbasina
cizgiys gadar, agar az miqdarda hacm su niimunaesi gétiiriilorss onun
hacmi distills suyu ilo 50 sm3-a ¢atdinlir. Sonra iizarina 1 sm? «Nessler»
reaktivi slavs edilir, yavas-yavas qangdinhr, 3 daqgigs sonra mshlulun
rong intensivliyi 455 nm dalga uzunlugu va uducu sothin galnhg: 50
mm olan kiivetda 6lgiiliir. Miiqayisa moahlulu kimi distille suyundan

_istifads edilir. Sinaq tacriibesi iigiin 50 sm?* distillo suyu gétiirilir,
«Nessler» reaktivi slavs edilir, isci mohlulda oldugu kimi 3 daqiqe
saxlanilir.

Ammonyakli azotun niimunslards kiitlo gatihigi grafikden toyin
edilir.

5.5.7. Noticalorin tahlili
Analiz olunan suda ammonyakh azotun kiitle qatilign (X)
mkq/dm? agagidaki formul iizrs hesablanir.:

X=a-1000
v

Burada:
a — analiz iiiin gétiiriilan niimunanin hacminds ammonyakin kiitlasi,
mkgq; (v- niimunanin hacmi, snt’).

Niimunsni durulagdirdiqda ammonyakh azotun qatilif: asagi-
daki formul iizro hesablanir:
P k- 1000
v
Burada:
K — durulagma daracasi.

Tayinin naticasi kimi iki tayinin orta riyazi qiymati gotiiriiliir.
5.6. Suda misin fotokolorimetrik
tisulla tayini iizra metodika

5.6.1. Tayinati va mahiyyati
Mis kuprizonla va PAR indigatoru ilo 10-dan 100 mkqg/dm3
gedar kiitls gatibginda, qurgusun dietildikarbonat ilo 1so 10
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mkqg/dm3-don asag kiitlo qatihginda kolorimetrik iisulla tayin
edilir.

Misin 100 sm? analiz olunan suda kuprizon va PAR indigatoru
ila toyin olunma haddi 10 mkq/dm3, qurgusun dietilditikarbomatla
tayin olunma haddi 2 mkg/dm3.

5.6.1.1. Kuprizonla misin tayini. Kuprizonla pH 8-9,5-ds mis
ionlar: ilo mavi rongds birlosmoe smols gotirir. Rangin intensivliyi
mahlulda misin gatihgina uygundur: kuprizon xususi rongs malik
deyil.

50 sm? kolorimetrik 6lgiilon hacmds Zn, Co, Cr, 10 mkq-a, demir
50 mkq-a, nikel 2 mkg-a gadar olduqda analizin nsticasing tasir gos-
tormir. Xsta 16%-don ¢ox olmamalidir. Analizin miiddati 30 dsqigs-
dir.

5.6.1.2. Cihazlar, qablar, reaktivisr

Fotoelektrokolorimetr KFK vs ya digar marka

Ustii bagh soba, DUIST 306-76

Kolbalar, tutumu 50,100,250,500,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Icra pipetkalar, 2, d.s. 1,5,10,25 sm3, DUIST 20292-74
Silindrlar, tutumu 100 sm3, DUIST 1770-74.

Buret, tutumu 10,25 sm3, d.¢.2, DUIST 20292-74.

Kn(a) vo ya Kn(b) tipli konusvar kolbalar, tutumu 100, 1000 .
sm3, DUIST 10394-72. _
B-1-250 TC vs ya H-1-250 TC tipli kimysvi stokanlar, DUIST
25336-82.

Kuprizon-bis (tsikloheksanol) — oksalildihidrazon, TS 6-09-
14-1380-77 «t».

Limon tursusunun ammonium duzu, DUIST 3653-70 «a.ii.t.».
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.i.t» 10 va 25%-li mashlul.
CuSOax SH20, DUIST 4163-78, «k.t.».

Rektifikasiya olunmus etil spirti, DUIST 18300-72.

H,S0., DUIST 4207-77, durulsdirilmis (1:5) mahlul.

VYVVY ¥V V VYVVVVVVYV

5.6.1.3. Reagentlorin _hazirlanmasi. Reagentlorin hazirlanmasi,
niimunalorin durulagdirilmas: va standart mshlullarin ha21rlanma51
iiglin distillo suyundan istifads olunur.
Kuprizon moahlulu. 0,5 gram kuprizon 100 sm’ su spu’t
qarisiginda (1:1) hall edilir, 40°C-ys godor quzdirilir. Hall edildikdon
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sonra mohlul soyudulur, 500 sm3-lik hacma malik kolbaya kegirilir va
spirt-su mahlulu ils cizgiys ¢atdirilir. Mahlul tiind rongli gtiss gabda 3
aydan ¢ox olmayaraq saxlamila bilor.

Limon tursusunun ammonium duzu 10%-Ii 10 qram reaktiv
90sm?3 distills suyunda holl edilir. Saxlama miiddati bir hsftadir.

Misin standart mahlulu (1 mq/dw’® mis). Misin kiitls qatiigi 100
mg/dm3 olan ehtiyat moahlul hazirlanir. Bunun iiglin 0,393 qram mis
sulfat CuSO45H20 hacmi 1 dm3 olan 6l¢ii kolbasinda az miqdarda
distille suyunda holl edilir, 1 sm3 sulfat tursusu (1 5 nisbotds
durulagdirilmig) olave edilir vo mshlulun hacmi- cizglys goder
¢atdirilir. 1 sm3 ehtiyat mohlulunda 100 mkq mis vardir. Isci
standart mohlulu hazirlamaq iiglin ehtiyat mohlulu 100 dafs
durulasdirilir, 1 sm3 is¢i mohlulda 1 mkq mis var. Is¢i mohluldan
ancaq hazirlanan giin istifads etmak olar.

5.6.1.4. QOrafikin qurulmas: 50 sm3 6l¢l kolbalarina 0,5; 1; 2;
3; 5 sm? misin kiitlo gatihg 1 mg/dm? olan standart mohlul
tékiiliir, mohlulun hacmi 40 sm3-3 distillo suyu ilo gatdirr.
Uzarins 3 sm? ammonium-limon duzu, 1 sm3 ammonyak moah-
halu, 2,5 sm3 kuprizon mshlulu tokilir, cizgiyo qoder distills
suyu ilo gatdirihir, qansdinlir va 10 dagigs sonra is¢i mohlul
ol¢lilon goraitds optiki 51x11g1 olgiliir. Olgmonin naticaloring
asasan optiki sixligin misin mkg-la qatithigindan ashihq grafiki
qurulur.

5.6.1.5. Niimunanin gotiiriilmasi vo analiza hazirlanmas:. Niimu-
na tomiz qurudulmus siiso qabla gotiiriilir. Qab analiz olunan su ilo
yaxalanmur. Analiz zamani gétiriilon niimunenin biitiin hacmi
istifado olunur. Mis qabm divarlani torsfindon adsorbsiya
olundugundan analiz tacili apariimahdir: 1 dm? niimunoys hesabata
asasan 3 sm? (1:1) xlorid tursusu slavs edilir. Misin gatiig: 0,5-5
mkq/dm3 oldugda, niimunsnin hscmi 100-250 sm? olmalidir.
Gétiiriilmiis niimunesnin hamus stskana tokiiliir, izorina 1 sm? qati
azot tursusu alava edilir vo hocmi 20 sm3 gadar buxarlandirilr.

5.6.1.6. _Analizin_aparimas:. Buxarlandirtlmis niimuns 50 sm3
olci kolbasina tokiiliir, stokanmin divarlari bir nego hissa su ilo
yuyularaq kolbaya tokiiliir ve kolbadaki mahlulun hacmi 40 sm3-o
catdirilir. Niimuns ammonyakla pH=7 qgader neytrallagdirihir. pH
universal indiqator kagiz1 ilo yoxlanilir. Sonra niimunsnin iizerins 3
sm? ammonium-limon duzu mohluluy, 1 sm3 ammonyak veo 2,5 sm?
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kuprizon mshlulu tokiiliir. Distills suyu ils kolbadaki moahlul cizgiya
catdirilir, sakit gangdirilir vo 10 dsgigeden sonra rangli mohlulun
optiki sixligl uducu sothini galinhigr 50 mm olan kiivetds, 590-610
nm dalga uzunlugunda &lgiiliir.

Sinaq tacriiba tigiin 40 sm3 distillo suyu gotiriiliir, 1 sm? qat1
HNO; (azot tursusu) olava edilir, ammonyakla pH=7 qader
neytrallagdirilir va yuxandak: ardicilligla biitiin reaktivler slave
edilir. Ciz-giya gader su alavs edilir vs yavasca qarigdirilir.

Nimunads misin kiitlosi qrafiks ssasen tayin edilir.

3.6.1.7. Noaticalarin _hesablanmasi. Analiz olunan suda misin
kiitlo qatiligini (x) mkq/dm3 toyin etmok iiglin asagidak: formuladan
istifads olunur:

_a-1000
v

X

Burada:
a — analiz olunan suda misin qrafikdan tapimus kiitlasi, mkg;
V — analiz olunan suyun hacmi, sm’.

5.6.2. Misin PAR indigatoru ils tayini

5.6.2.1. Tayinati va mahiyysti. Bu tsul mis ionlarinin PAR (1-2-
piridil-azo-rezorsin mononatrium duzu) indiqatoru ilo qarsihigh
tosiri noticasinde kompleks birlogma omoalo golmasine va
kolorimetrla bu kompleksin optiki sixhigimin olgiilmasine asaslanir.
Kompleks birlasmonin gatiigy artdiqgca mshlulun rangi sar limon
ronginden qirmizi-gshrayi rangs gadar dayisir. '

Analiz miiddati 30 daqiqadir. Misin tayinino domir vo sink
mane olur, ancaq 100 mq domirin va ya sinkin rang intensivliyi 0,1
mkq mise uygun galir vo onlarin suda miisyyan hadd normasinda
olmasi praktiki olaraq analize heg bir tosir géstarmir.

5.6.2.2.Cihazlar, gablar, reaktivior.

Fotoelektrokolorimetr KFK va ya diger marka.

Ustii ortiilii elektrik quzdincisi, DUIST 306-76.

Kolbalar 50; 100; 500; 1000 sm3, DUIST 1770-74.

Silindr, tutumu 100 sm3, DUIST 1770-74.

Pipetkalar, tutumu $, 10, 25 sm?, DUIST 20292-74.

Kn(a) va ya Kn(b) tipli konusvar1 kolbalar tutumu 100, 1000
sm3, DUIST 10394-72.

VVVVVY
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Kimyavi stokanlar B-1-250 TC vs ya H-1-250 TC tipli DUIST
25336-82.

Indigator PAR - 1-(2-piridip-azo-)-rezorsin, mononatrium du-
zu, MRTU 6-09-2882-66 «a.ii.t.»

Azot tursusu, DUIST 4461-77, «k.t» qatu.

Limon tursusu, DUIST 3652-69, «a.ii.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, durulagdiriiois mahlul (1:5).
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.ii.t» 25%-1i mahlul.

NaOH, DUIST 4328-77, «k.t» gat1 (2 n), qatihigi c(NaOH)=2
mol/dm3 (2n) olan mahlul.

CuSOux SH,0, DUIST 4163-78, «k.t.».

Universal indiqator kagizi, M 6-09-1181-76.

YV VYVVVV VY V¥V

5.6.2.3. Reagentlrin hazirlanmasi. Mshlullarin hazirlanmasi,
niimunalerin va standart mohlullarin durulagdiriimasi tigiin distilla
suyundan istifads olunur.

PAR indigatoru

Toz halina salnmig indigator PAR-dan 0,025 gram 0,0002
gram daqiqlikls ¢akib 100 sm3 hacme malik 6lgii kolbasina tokiiliir,
distills suyunda hall edilir va cizgiys qader su ilo gatdirilir. Indiqator
mohlulu filtirlonmir. Qaranliq yerds saxlanilir.

Ammonyak-limon tursu qarisigi (pH - 10.5). 200 qram limon
tursusu (0,01 gram xota ilo) ¢okilorok hisso-hissa 400 sm? 25%-li
ammonyakin sulu mohlulunda odadavamli siisoden olan &lgii
kolbasinda hsll edilir vo hocm 1 dm3-dek catdirilir. Qangigs
hazirlayarkan istiliyin ayrilmas: ilo slaqadar olaraq tahliikasizlik
qaydalarina ciddi riayst etmok vacibdir. Almmis mshlulun pH-1
pH -metrdo &lgiiliir vo agor pH 10,5-don az olarsa mshlula
ammonyak slavs edilir.

Moshlul garanliq vs soyuq yerda saxlanilir.

Neytrallasdirma iiciin natrium- hidroksid mahlulu (2 mol/dn?’).
0,01 gram daqiqlikla ¢akilmis 80 qram natrium-hidroksid tadricen 1
dm? distills suyun oda-davaml siigadan hazirlanmis gabda hall
edilir. Bu zaman istilik ayrildigindan tshliikasizlik qaydalarina ciddi
riayat etmok lazimdir. Soyudugdan sonra mshiul agzi bagh
polietilen qabda saxlamlir.

1 ml/dm3 Kkiitlo qatiligina malik misin standart mshlulu iizra
hazirlanir.
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Doracali grafikin qurulmas:. 50 sm3 6lgii kolbasma 0,5; 1; 2; 3; 5;
7; 10 sm3 kiitlo gatiigs 1 mkg/dm3 olan ig¢i mis mohlulu tokulir,
kolbadaki mahlulun hscmi distille suyu ilo 40 sm3-dok ¢atdirilir,
izorino 5 sm? ammonyak-limon qarigigt, 2 sm? PAR indiqatoru
slavs edilir vo distills suyu ila cizgiys qador ¢atdirihir. Har reaktiv
olava edildikds yavasca qarigdiritir va qaranliq yers qoyulur, 15
dagigodan sonra har bir niimuns uducu sathini qalinligl 50 mm olan
kiivetds 530 nm dalga uzunlugunda kolorimetrds olgiiliir. Absis
oxunda analiz olunan suda misin kiitlesi, ordinat oxunda iss
mohlulun optiki sixlig1 qeyd olunaraq grafik qurulur.

Niimuna gotiiriilmasi va analiza hazirlanmasi. Analiz olunan
suyun niimunssi qurudulmus tomiz gaba gotiiriiliir, analiz olunan su
ilo yaxalanmir. Niimunonin hacmi onun torkibinds olan misin
miqgdarimn 5-0,5 mkq arasinda olmasmdan asili olaraq 100 ila 250
sm? arasinda doyisir.

Analizin aparimas:. Analiz tglin gétirilmiiy su niimunasi
stokana tokiiliir, tizorina 1 sm3 gat1 azot (HNO3) tursusu slaves edilir
va 20 sm3 hacme gadar buxarlandirilir. Nimune soyuduldugdan
sonra qatihgi 2 mol/dm3 olan hidroksid il pH-5-0 gader
neytrallagdirilir, sonra 50 mol/dm? 6l¢ii kolbasina kégiiriiliir, stokan
distille suyu ilo yaxalamir va kolbadaki mshlulun hacmi 40 sm?
catdirilir. Kolbaya 5 sm? ammonium-limon garisigi ve 2 sm?® PAR
indigatoru slava edilir, mahlulun hocmi cizgiys gadar ¢atdirilir. Hor
bir reaktiv alave edildikdon sonra kolbadaki mohlul yavasca
qarisdirihr. Kolba garanlq yers qoyulur va diiz 15 daqiqaden sonra
mohlulun optiki sixlig1 uducu sathin qalinligs 50 mm olan kiivetds,
530 nm dalga uzunlugunda ol¢iiliir.

Sinaq tacriibasi ii¢iin mohlul hazirlayarkon 30 sm3 distilla suyu va
1 sm3 qat1 azot tursusu slavs edilir. Sonra mohlul natrium hidroksid
il neytrallagdinlir, digar reaktivler yuxaridaki qayda ils slavs olunur,
ancaq buxarlandirma smaliyyat: aparilmair.

Analiz ii¢iin gotiiriilmiis suyun tarkibinds misin kiitlesi grafike
asasan tapilir.

Naticalorin hesablanmasi

Analiz olunan suda misin kiitlo gatibgini (x) mkq/dms3
asagidaki diisturla hesablanir:

X=a-1000

4
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Burada:
a - analiz iiciin gotiriilmiiy suda misin kiitlasinin grafika asasan ta-
pumis giymati, mkq;
V — analiz olunan suyun hacmi, snt’.

Analizin nsticesi 2 paralel toyinin orta riyazi qiymoti
gotiiriilir.

5.6.3. Qurgusun dietilditiokarbamat il> misin tayini

5.6.3.1. Mahiyyati va tayinati

Bu iisul suda misin miqdar: 1 dm3-da 2-den 6 mkg-a gador oldug-
da toyin etmok lglin nazards tutulmusdur. Misin toyini turs miihitde
(pH-1-2) 4 xlorlu karbonda hall olan qurgusun dietilditiokarbamat ilo
miss ionlari arasinda gedon avazetmo reaksiyasina asaslanir. Mis dietil-
ditiokarbamat sar rengdadir, ancaq qurgusun dietilditiokarba-mat
rongsizdir. Mis ilo giimily yerini doyisends karbon xlor 4 sar1 rengs
boyanir. Mis dietilditiokarbamat sari rongdadir, ancaq qurgusun die-
tilditiokarbamat rangsizdir. Mis ilo giimiig yerini doyisande 4 xlorlu
karbon san rengs boyanir. Mis dietilditiokarbomat mohlulunun optiki
sixhiga fotoelektrokolorimetds Slgiiliir. 100 sm? analiz olunan su lgiin
misin tayin edilms hassashigi 2 mkqg/dm3, nisbi xota 25%. Analizin apa-
nima miiddati 15 dagiqgadir.

5.6.3.2.Cihazlar, gablar, reaktivisr
Fotoelektrokolorimetr KFK va ya digar markalar.
BD tipli bélgiilii qif, hacmi 250; 500 sm?, DUIST 25336-82.
Kolbalar, hacmi 100,500, 1000 sm3, DUIST 2770-74.
Silindrlar, hacmi 100 sm3, DUIST 1770-74.
Pipetkalar, hacmi 5, 10, 25 sm3, DUIST 20292-74.
Buret, hocmi 10, 25 sm?, DUIST 20292-74.

Buret, hacmi 2 sm3, DUIST 20292-74.

Natrium N, N-dietilditiokarbamat, DUIST 8864-71.
CuSO4x 5H,0, DUIST 4165-78, 2% mohlul.

H,SO4 tursusu DUIST 3118-77, sulu mahlul (1:1).
Dérdxlorlu karbon, DUIST 20288-74.

HCl tursusu 0,1 n mohlul, DUIST 3118-77.
Qurgusun sirks tursusu, DUIST 1027-67.

Filtir kagiz1.

Ammonyak sulu, DUIST 3760-79, 2%-li mahlul.

VVVVVVVVVVVVVYVYVY
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5.6.3.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Reagent mohlullarimin hazirlanmasi, niimuns va standart moh-
lullarin hazirlanmasi zamam distills suyundan istifads edilir.

Kiitlo gatihgi 1 mqg/dm3 olan standart mis mohlulunun hazir-
lanmas: iizrs aparihr.

5.6.3.4. Qurgusun dietilditiokarbamat mahlulu

Sirks tursusunun qurgusun duzundan 0,01 gram xota ils 0,1
gram ¢okib 50-100 sm? distille suyunda holl edilir vo iizarine 0,1
gram 25 sm? distills suyunda hsll edilmis qurgusun dietilditiokarba-
mat alava edilir. Ag rangli qurgusun dietilditiokarbamat samoals golir.
Cokiintii ilo birlikde mahlul bolgilii qifa kegirilir, tizarins 250 sm3
dordxlorlu karbon slave edilir va ¢alxalanir. Bu zaman cokintii
dordxlorlu karbonda hall olur. Sulu hisss atilir, ancaq dérd xlorlu
karbon 500 sm? kolbaya filtirdon keg¢irilir va iizorins 4 xlorlu karbon
cizgiys gador slava edilir. Reaktiv tiind siigo qabda 3 ay saxlamla
bilor.

5.6.3.5. QOrafikin qurulmasi

Qrafik qurulmasi tgiin bolgiilii qifa pipetka ilo 0,2; 0,4; 1;2; 3; 4, 5;
6 sm?3 musin standart is¢i meahlulu tékiiliir. Har bir hisss standart mahlu-
la 100 sm? distills suyu alavs edilir vo analizin digar smsliyyatlan anali-
zin gedisatinda oldugu kimi hayata kegirilir. Optiki sixliq smaq tacrii-
basins uygun olaraq olgiiliir. Smaq tacritbesi tigiin 100 sm? distillo suyu
gotiirulir vo biitiin smaliyyatlar analizin gedisinda oldugu kimi hayata
kegirilir. Sinaq tacriibast uygun standart mshtul ils eyni zamanda hazir-
lanur. Olgmonin naticalerine asasan optiki sixhigin analiz olunan suyun
torkibindoki misin migdarindan ashliq qrafiki qurulur, bu zaman absis
oxunda niimunads misin (mkq) timumi miqdar: ordinat oxunda isa -
mohlullann optiki sixliqlart gostarilir.

5.6.3.6. Niimunanin gétiiriilmasi va analizo hazirlanmasi

Niimuns quru va tomiz siigo qabla gotiiriliir. Qab ovvaldon ana-
liz olunan su ila yaxalanmahdir. Analiz tigiin gétiirillon niimunanin
hamusi sorf olunur. Analiz tacili apanlir. Bels ki, mis qabin divarlan
torafindon adsorbsiya oluna bilor. Niimunoni saxlamaga icaza veri-

97



lir: bundan 6tari onun iizarina 1 dm? iigiin hesabatda xlorid tursusu
(1:1) slavo edilir.

Analizin apariimasi

100-250 sm? analiz olunan su niimunasi bolgiilii qifa tokiilir.
Ogoar niimuns xlorid turgusu oslavs etmoaklo konservasiya olunubsa
onda 2%-li ammonyak ilo metilnarinciya géra neytrallasdirilir.

Ogar su turs deyilss, onda metinannciya gors gatiigt 0,1
mol/dm3 olan xlorid tursusu mohlulu ilo neytrallagdirtlir. Bundan
sonra tadqiq olunan suya 5 damci (1:1) nisbstinds durulasdiribmis
xlorid tursusu va pipetka ils 2 sm3 dérdxlorlu karbonda hall edilmis
qurgusun dietilditiokarbamat slavs edilir. Mahlul béliindiikdan son-
ra dordxlorlu karbon hissasi uducu sothinin qalmhigi 3 mm olan
kiivetds va 430 nm dalga uzunlugunda fotokolorimetrds optik six-
hig1 dlgiiliir.

Miigayiss kiivetina - distillo suyu gotiiriiliir. Analiz olunan suda
misin kiitlesi grafiks ssason tapilir.

5.6.3.7. Noticalorin hesablanmas:
Analiz olunan suda misin kiitlo qatilig: (x) mkq/dm3 asagidaki
formulaya ssason hesablanur:

X =

a-1000
V

Burada:
a — analiz olunan suda misin grafikdon tapilmug kiitlasi, mkq;
V ~ analiz olunan suyun hacmi, sm

5.7. Suda dsmirin fotokolorimetrik iisulla tayini

Domirin kolorimetrik o-fenantrolin, sulfasalisil tursusu va ya
ekstraksiya-kolorimetrik isulla toyini zamami damir ammonium
rodanitlo rangli kompleks birlogma amals gatirir.

5.7.1. Domirin fenantrolinls tayini

‘ 5.7.1.1. Mahiyyati va tayinati Bu iisul suda imumi domirin kiitla
gatilign 20-don 500 mkq/dm3 godar olduqda toyin etmok iigiin
nazards tutulmusdur. Bu tayin disulu 2 valenth dsmir ionlarmin pH
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3+8 olduqda o-fenantrolinls qarsihgl tesir reaksiyasi nsticasinda
narmci-qurmizi rongli kompleks birlosme yaranmasina osaslanir.
Ucvalentli domir ikivalentli dsmirs hidroksilaminle reduksiya
olunur. Bu iisul niimunads 2,5 mkq domiri tayin etmoays imkan
verir. Nisbi xota 20% -dan yuxar: olmur.

YV V ¥V VYV VV VVV VVVVYVY

Analizin gedigat1 45 dogiqadir.

3.7.1.2. Cihazlar, gablar, reaktivisr

Fotoelektrokolorimetr KFK va digar markal.

Ustii ortiilii elektrik qizdincisi, DUIST 306-76.

Kolbalar, tutumu 50,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.

Pipet, tutumu 1 sm3, 100 sm3 DUIST 20292-74.

Buret, tutumu 10, 25 sm3, bolgisii 0,05 va 0,1 sm® DUIST
20292-74.

Siiso stakanlar B va H tipli, tutumu 100; sm?, DUIST 25336-82.
Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t.» qati va (1/2H,SO4)= 0,1
mol/dm3 (0,1 n) qatiliga malik mahlul.

Azot tursusu, DUIST 4461-77, «k.t.»

Hidroksilamin sulfat, DUIST 5456-79 «a.ii.t» 10% mohlul (1 haf-
to miiddatinds davamlidir).

Kongqgo-rot indigator kagiz.

Natrium persulfat, TS 6-09-2869-78, «a.y.t.» va ya ammonium
persulfat, DUIST 20478-75, «a.y.t.»

Trilon —B, DUIST 10652-73, «a.y.t » va ya fiksanol TS 6-09-
2540-72, (1/2 EDTA) = 0.1 mol/dm? (0,1n.).

Sulfosalisil tursusu, DUIST 4478-78 «a.y.t», 30 % mohlul vo ya
natrium sulfasalisil duzu, TS 6-09-115-79, «t» doymus mohlul.
Mor duzu, DUIST 4208-72 «k.t» va ya domir ammonium sulfat
duzu Fex(SO04); DUIST 4205-77, «k.t».

5.7.1.3.  Mohlullarin __hazirlanmasi.  Reaktiv  mohiullarint

hazirlamaq, niimuns va standart mshhullarin durulagdiriimas: ii¢iin
distilla suyundan istifads olunur.

5.7.1.3.1. 0,1 %-li orto-fenantrolinin sulu mahlulu. 0,1 qram

reaktiv (o-fenantrolin hidroxlorid da gétiirmak olar) 100 sm3 distilla
suda holl edilir. 2-3 damci gati1 xlorid tursusu ilo tursulandinlr.
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Mohlul agzi qapaqh tiind rangli siiga gabda saxlanmilir. 1 ay arzinds
davamhdir, soyuqda saxlama miiddati artir.

5.7.1.3.2. Damirin kiitla qatihgr 1 mqg/dni’ olan standart mahlul.
Domirin kiitls gatihg 1 mg/dm3 (1 mkqg/sm3) olan standart mehiulu
hazirlamaq iigiin domirin kiitla qatiligt 100 mqg/dm3 olan ehtiyat
mohlul hazirlanir. Bunun igiin 0,86 gram dsmir-ammonium o&lgi
kolbasina tékiiliir, iizerine 1sm3 qati H>SOs tursusu olavs edilorak
hall edilir, sonra imumi hocmi distillo su ilo 1 dm3 ¢atdiriliraq
garigdirdir. Ehtiyat mohlulun titri trilonometrik toyin olunur.
Kolbaya 100 sm? ehtiyat mohlul tokiib 80°C-ya qader quzdirlir,
{izarina 0,2 qram natrium persulfat vo ya ammonium persulfat slave
edilir. Kristallar tam hall olana gadar qarigdirilir. Sonra tizerina 0,2
sm3 sulfosalisil tursusu ve ya natrium sulfosalisilat slave edilir va
qirmizi ¢axir rangi olan isti mohlul 0,1 mol/dm?3 trilon B moahlulu ils
titrlonir. Titrlomo ¢ox yavas aparilir. Hor damcida moahlul yaxsica
qangdirilir. Cohrayr rong tam itans goder titrlomo aparnlir. Iki
paralel titrloms aparilir, onlar arasinda forq 0,06 sm3-don yuxari
olmamalidir,

Ehtiyat mohlulda domirin kiitlo gqatihgi (M) mq/dm? asagidaki
formula asasen hesablanir.

a-c-x-27.92-1000

M=
12
Burada: _
a — ehtiyat mahlul niimunasinin titrlamasina sorf olunan trilon B mahlu-
lunun bir neca tayinin orta rivazi qiymoati, sm*
¢ = 1 mol/dn? trilon B maohlubunun nominal gatilhign;
k — 1 mol/dn? trilon B mahlululunun nominal gatihgina diizalis amsah;

V' — analiz iigiin gétiiriilan ehtiyat mahlulun hocmi, sm’; 27,92 - damirin
ekvivalent kiitlasi.

Ehtiyat mahlul tamamils davamlidir. Damirin Kiitlo gatihg 1 mqg/dm3
olan kolbaya (1000:M) sm3is¢i mahlul va 10 sm3 0,1 mol/dm3 sulfat
tursusu moahlulu tokilir, kimysvi duzsuzlagdirilmg laboratoriya
suyu ilo cizgiys godor ¢atdirilir va garigdirilir. Mohlul yalniz hazir-
landig1 giin yararhdir.

5.7.1.4. QOrafikin qurulmas:. Tutumu 50 sm3 olan kolbalarina
1,2,3,4 vo 5 sm3 domirin (kiitlo gatiligi 1 mq/dm3) standart mohlullar
alavs edilir. Har bir kolbadaki meshlul distills suyu ile 30 sm3-o gatdi-
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rilir. Reaktivlar olavs edilir v ig¢i mahlulun anoloji olaraq optiki six-
lig1 toyin olunur.

Olgmonin naticalerins ssasan absis oxunda har kolbada domirin
mkq-la migdarlan, ordinat oxunda ise reaktivlors gbrs aparlan si-
naq tocriibasinin noticasi nozere alinmagqla uygun optiki sixhglar
geyd olunaraq qrafik qurulur.

5.7.1.5. Niimunonin _gotiriilmasi  vs analiza hazirlanmas:.
Niimuno analiz olunan su niimunssi ilo svvelcadon yaxalanmayan
guru qgaba gotiiriliir. Goétlirilon niimunonin biitiin hacmi analiz
dglin istifade olunur. Niimunonin hocmi domirin gqatiligindan
astlidir. Damirin kiitle qatihigi 20 ila 100 mkq/dm? arasinda oldugda
niimunsnin hacmi 250 sm3, 100 ilo 200 mkq/dm? arasinda olduqda
100 sm3; 200 ilo 500 mkqg/dm3 arasinda oldugda 50 sm3 gotiiniliir.

Domirin toyinins sianidlar, nitritlar, polifosfatlar mane olur.
Tursu ils tadricon qaynama polifosfatlar: ortofosfatlara ¢evirir, hid-
roksilamin slava edildikdos iss> oksidlagdiricilorin manegiliyi aradan
qaldirilir.

Niimunads xrom ve sinkin qatiligi demirin qatibgindan 10 dafs
¢ox oldugda, kobalt vo misin kiitlo gatiig: 5 mqg/dm3-den, nikelin
kiitla qatiligi 2 mkg/dm3-dan ¢ox oldugda bels damirin toyinine
manegilik tératmir. Suda neft mahsullarinin miqdari1 2 mg/dm3 go-
dar oldugda domirin toyinina mane olmur. Bu halda suyu 7.1.5.1.
bélmasins uygun olaraq analizo hazirlayirlar.

Neft mohsullarimin migdari 2 mg/dm3-don yuxari olduqda
niimunanin analizo hazirlanmasi 7.1.5.2. bélmesine uygun aparilir.

5.7.1.5.1. Tarkibinds iizvi maddslsr olan niimunanin analizo ha-
zirlanmasi. Nimuns gotiiriilon gabdan niimunasnin hamisi kimysvi
stokana tokiiliir, tizerins 5 sm3 qati xlorid tursusu slave edilir veo
hocmi 10 sm? qalana goder ehtiyatla buxarlandirilir.

Sinaq tocriibesi figlin buxarlanmadan basqa analizin biitlin
morhalelorindan kegoan distilla sudan istifade olunur: 50 sm3 hacma
malik 6l¢ii kolbasma 20 sm3 distille suyun, 5 sm? xlorid tursusu vs
yuxarnidak digar reaktivlor slave edilir.

5.7.1.5.2. Tarkibinds iizvi maddaslor olan niimunsnin hazirlanma-
s1. Nimunos olan stokana 3 sm3 qati sulfat tursusu slavs edilir vo
mohlul gur ag tiisti yaranana gader buxarlandinirlar. Qizdirmani
dayandirmadan stokana bir nego damci gati azot tursusu daxil
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edirlor, bu zaman mohlul soffaf olur (azot tursusunun 9vazino
kalium nitrat kristallarindan da istifads etmok olar).

Mshlul azot oksidi buxarlarmin gur ayrilmasi dayanana gader
qizdinbir.

Qizdirilma dayandinlir, mshlul soyudulur va stokamn divarlar
chtiyatla distillo suyu ilo yuyulur. Sonra mohlul gaynama
temperaturuna qodar yeniden qizdinilir, 3-4 daqiges bu temperaturda
saxlanir, sonra mahlul soyudulur,

Paralel olaraq sinaq tacriibssi iiglin mohlul hazirlanir: stokana 20
sm? distilla suyu izarino 3 sm3 sulfat tursusu slavs edilir, ag tiistii
alinana qader buxarlandirilir, azot tursusu alava edilir, quzdirilir vo
yuxarida gostarildiyi kimi soyudulur.

5.7.1.6. _Analizin gedisati. Analiz i¢iin hazirlanmug ntiimuns
stokandan 50 sm? tutuma malik 6l¢ii kolbasina tokiilir, stokanin
divarlar1 distillo suyu ilo yuyularaq kolbada hacm 30 sm3-a
catdirihir. Uzarina 1 sm3 hidroksilamin slavs edilib qangdirthir, 25
sm3 ortofenantrolin moahlulu slavs edib yenidon garigdirilir.

Kolbaya bir parga Kongo-rot indigator kagiza salmir ve
moahlul 10%-1i vo ya 25 %-li ammonyakla kagizin rengi goy rangden
tamiz-¢ohrayi rangs kKegana qador neytrallagdirilir. Kolbada mshlutun
hacmi distills suyu ilo cizgiys gatdirilir. 20 daqiqs sonra rongli
mohlulun optiki sixlig1 uducu tobegaenin galinhg: 20 vo ya 50 mm olan
kiivetds 522 nm dalga uzunlugunda o6lgiiliir. Miigayise mohlulu
distillo suyundan istifads olunur.

Qrafikde analiz olunan suyun torkibinds domirin mkgqg-la
miqdari reaktivlora gore aparilan sinaq tacriibssini nazers almagla
tapilir.

5.7.1.7. Naticalarin hesablanmas:. Analiz olunan suda demirin
kiitlo qatilig1 mkq/dm3 ils (x) asagidak diistura ssasan hesablanur.

_a-1000
v

X

Burada:
a — daracali qrafik asasan taprlmig niimunads damirin kiitlasi, mkq;
V — analiz olunan suyun hacmi, sni’.
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Analizin naticasi kimi, iki paralel toyinin orta riyazi qiymati
gotiiriiliir.

5.7.2. Damirin sulfosalisil tursusu ils tayini

5.7.2.1. Tayinat: va mahiyyati. Bu iisul suda domirin miqdan 20
mkqg/dm3 va bundan yuxari oldugda toyin etmsk iigiin nazardo
tutulmusdur. Usul pH 8-10 oldugda san rangli domir sulfosalisil
kompleksinin  yaranmasmna  asaslanir.  Rongin  intensivliyi
kolorimetrds 6lgiilon 50. sm3 hacmds domirin qatiiginin 2,5 mkq
olmasi ilo miitsnasibdir.

Domirin toyinina suyun torkibinds olan tizvi birlssmalorin
artighg tosir edir ki, onlarmn tosiri do niimuns analizo hazirlanan
zaman aradan qaldrilir.

Analiz aparilma middati - 30 dagiqadir.

5.7.2.2. Cihazlar, gablar, reaktiviar.
Fotoelektrokolorimetr KFK vo ya diger marka.
Ustii értiilii elektrik cihazi, DUIST 306-76.
Kolbalar, tutumu 50,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Pipet, tutumu 1,2,5,100 sm3, DUIST 20292-74.
Buret, tutumu 5 sm?, bolgiisii 0,02 sm3? DUIST 20292-74.
B va A tipli siiso stokanlar, hacmi 300 sm?, DUIST 25336-82.
Azot tursusu, DUIST 4461-77, «k.t.»
Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.»
Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t.» qat1 va 0,1 n. mahiul.
Sulfosalisil tursusu, DUIST 4478-78, 30 %-li mahlul vs ya na-
trium-sulfosalisilat, TS 6-09-115-79, «I'» doymus mshlul
Sulu amonyak DUIST 3760-79, « a.y.t » 25 %-li va ya 10 %-li
mahlul.
Domir ammonium sulfat Fex(SOas)s, DUIST 4205-77, «k.t.»
Trilon-B, DUIST 10652-73, «a.y.t » va ya fiksanol TS 6-09-
2540-72, qatiligi1 0.1 n. olan mahiul.
Natrium-persulfat Na»S;0g, TS 6-09-2869-78, «a.y.t» vo ya
ammonium- persulfat, DUIST 20478-75. «a.ii.t»

V VV V VVVVVVVVVYVY

5.7.2.3. Reaktiviarin hazirlanmas:
Reaktivlorin mshlullarini hazirlamaq, niimuns vs standart mah-
lullann durulasdiriimasi tigiin distilla suyundan istifads edirlar.
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5.7.2.3.1. Kiitlo qatiligs | mol/dm3 olan domirin standart mohlu-
In 5.7.1.3.2. bolmasinda gostarildiyi kimi hazirlanir.

5.7.2.4. Daracali_grafikin _qurulmasi. 50 sm3 hacmo malik 6l¢i
kolbalarina demirin kiitlo gatihifn 1 mkqg/ sm3 olan standart
mohluldan 1,3,5,10,15,20,25 sm? tokiiliir. Moahiulun hocmi distilla
suyu ilo 30 sm3 ¢atdiriib, hor birinin tzorino 2 sm? sulfosalisil
tursusu alavs edilir. Sonra iizorino saralana goder 5 sm3 25%-li
ammonyak mohlulu tokilir. Kolbadaki mohllar distills suyu ile
cizgiys qoador ¢atdirthr va analiz 6lgiilon goraitds kolorimetrda
kolbalardaki mahlullarin optiki sixhig: 6lgiiliir.

5.7.2.5. Niimunanin gotiriilmasi va analiza hazirlanmasi. Niimuns
analiz olunan su il yaxalanmayan quru qaba gotiirilir. Gétiiriilon
niimunonin hamus1 analizds istifads olunur. Analiz igiin gotiiriilsn
niimunonin hacmi domirin gatihgimdan asihdir: qatihq 20-den 100
mkqg/dm3-o gadar oldugda niimunsnin hacmi 250 sm?, 100-dan 200
mkqg/dm3-a gadoar - 100 sm3, 200-500 mkq/dm3-dok 50 sm? olmalidir.

Neft mohsullarinin kiitlo gqatihg 2 mq/dm3-s gader oldugda bu
domirin tayinine mane olmur. 2 mqg-dan ¢ox oldugda neft
mohsullari  niimunsnin  gati  sulfat tursusunun istiraki il
buxarlandirilmasi yolu ils aradan galdinir.

5.7.2.6. Analizin aparimasi. Qabdaki niimunanin harmisi kimyavi
stokana toékilir. Qab analiz iigin lazim olan tursu ilo yaxalamb
stokana tékiiliir distills suyu ilo ds yaxalanir vo hamin stokana tokiiliir.
Ogor niimunads fizvi maddslor yoxdursa, onda 5 sm? qati sulfat
tursusu slavs edilir va niimuns 4-6 sm? qalana gadar buxarlandirilir.

Ogar analiz olunan suyun tarkibinds tizvi maddaler istirak edirss,
onda analiza 3 sm? qati sulfat tursusu slaves edilir vo mohlul ag rongli
six kiikiird anhidridi buxarlar1 almana qgadsr buxarlandirilir,
quzdirman1 dayandirmadan stokana 2-3 damci gati azot (HNOs)
tursusu vs ya bir ne¢s kalitum nitrat (KNOs;) kristallan slavs edilir,
bundan son-ra tiind rangi soffaf olur. Bu vo ya digsr yol ilo
hazirlanan niimunanin hamis1 50 sm3 6l¢ii kolbasmna tokiiliir, stakanm
divarlan distills suyu ils yuyularaq kolbaya tokiiliir. Kolbaya 2 sm?
sulfosalisil tursusu tokiiliir, sonra sanmtil rang almana qoador
ammonyakla neytrallagdirilir. Niimuno xlorid tursusu ilo islandikda 5
sm3 HCI, sulfat tursusu ils islandikds 10-1S5 sm3 H>SOj4 sorf olunur.
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Kolbadaki mahlul soyuduqgdan sonra o, cizgiys gador distille
suyu ilo yavag-yavas qangdirtir va uducu tabaganin qalinhgi 50 mm
olan kiivetds 420 nm dalga uzunlugunda fotokolorimetds dlgiiliir.
Miigayiss mahlulu distills suyundan istifads olunur.

Analiz olunan niimuns ilo barabar sinaq tacriiba iigiin de mahlul
hazirlanir. 20 sm3 distills suyu gétiiriiliir biitiin yuxaridak: reaktivlor
alava edilir. Smaq tacriibasi iigiin hazirlanan mahlulun optiki sixlig
is¢i mahlulun optiki sixligindan ¢ixilir.

Doaracali grafikden demirin niimunads kiitlasi, mkq-la tayin edilir.

5.7.2.7. Noaticalarin hesablanmas:. Analiz olunan suda damirin
kiitls qatiig1 (x) mkq/dm? agagidak: diisturla hesablamr:

a-1000
X =
V
Burada:
a - sinaq tacriibasini nazara almagla dsmirin su niimunasinda doracali

grafikdsn mkq-la tapilnug kiitlasi;
V - analiz olunan su-yun hacmi, smv'.

Analizin noticasi kimi iki paralel toyinin orta riyazi giymoti
gotiiriliir.

5.7.3. Damirin ammonium rodanit il> tayini

5.7.3.1. Mahiyyati va tayinati. Bu iisul suda domirin kiitle
qatilign 15-don 500 mkqg/dm3 gadsr olduqda tayin etmok iigiin
nazards tutulmusdur. ‘

Usul turs miihitde domirin ammonium rodanit ila qarsihgh
tosiring, omslo golon domir rodanid kompleksinin izoamil spirti ila
ekstraksiya vo bu ekstraktin optik sixhgmin fotokolorimetrde
Olgiilmasina asaslanir.

Bu metod niimunads 3 mkq domir tayin etmoays imkan verir.
Analizin miiddati 40-45 daqgiqadir.

3.7.3.2. Cihazlar, gablar, reaktivior
» Fotoelektrokolorimetr KFK va ya digor marka
> VD tipli bolgitli qif, tutumu 500 sm?, DUIST 25336-82.
» Kolbalar, tutumu 25,100,1000 sm?, DUIST 1770-74.
> Pipet, tutumu 1, 5, 10, 100 sm3, DUIST 20292-74.
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Kn tipli konusvari kolba,tutumu 500 sm3, DUIST 25336-82.
Izoamil spirti DUIST 5830-70, «a.ii.t.»
Ammonium-rodanid,CT CEB 222-75, «k.t.» 25%-li mohlul.
Sulfat tursusu,DUIST4204-77,«k.t.»mohlulun qatilig1 0,1 n.
Xlorid turgusu, DUIST 3118-77, «k.t.»

Susuz natrium sulfat, DUIST 4166-76 «k.t.»

Doamir ammonium sulfat, DUIST 4205-77, «k.t.»

VVVVVVY

5.7.3.3. Reagentlorin hazirlanmas:. Reagent mahlularini hazirla-
maq {i¢lin, nimuns vo standart mohlullarn durulagdirmaq igiin
distills suyundan istifads olunur.

5.7.3.3.1. Damirin kiitl> gqatihgi:1 mg/dm3 olan standart mohlul
7.1.3.2. bdlmasina gors hazirlanr.

5.7.3.3.2. Ammonium rodanid mahlulu:25 qram ammonium ro-
danid 75 sm?3 distills suyunda hall edilir.

5.7.3.4.Daracali grafikin qurulmas:. Bir ne¢s bolgii qifin harasina
100 sm? distills suyu tokiiliir vo iizarins 2, 3, 5, 7, 10, 15 sm3 domir
ionlarinm kiitls qatigs 1 mkg/sm3 olan standart mohlullar slave
edilir. 3,3 sm3 gat1 xlorid turgusu, 10 sm? ammonium rodanid slava
edilir vo hissa-hissa 10 sm? izoamil spirti ilo 2 dafs ekstraksiya
olunur. Spirt ekstraktlar 25 sm3 6lgii kolbalarmna yigilir, {izarins 0,1
qram natrium sulfat slavs edilir, qanigdirilir ve 5 daqiqeden sonra
tacriiba aparilan garaitds optiki sixligi Slgiiliir.

Olgmaonin naticalerine ssasan daracsli qrafik qurulur. Bu zaman
absis oxunda har qifda olan demirin mkq-la miqdari, ordinat oxun-
da isa reaktivlora goéro aparilan sinaqg tacriibasini nazare almagla
uygun optiki sixliglar gostorilir.

5.7.3.5. Niimuna gétiriilmasi va_analiza hazirlanmasi. Nimuno
quru gaba gétiiriliir. Qab analiz olunan su ilo yaxalanmir. Analiz
figlin gotiiriilon niimunanin biitiin hacmi istifads olunur.

Niimunenin hocmi domirin miimkiin olan kiitla gatiligindan
asthdir. 15-100 mkq/dm3 niimunsnin hocmi 250 sm3, 100-200
mkg/dm? - 100 sm3, 200-dsn 500 mkq/dm? - 50 sm? .

5.7.3.6. _Analizin aparimas:.. Nimuno gétirilon qabdak:
niimunsnin hamusi 6l¢i qifina tokiiliir. Nimune xlorid tursusu ila
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tursulasdirilir, iizerine pipetka ilo ammonium rodanid va 10 sm3
izoamil spirti olave edilir. Olavs edilon xlorid turgusunun veo
ammonium rodanidin migdan o godor olmahdir ki, onlarin son
gatiligt 0,4 M va 0,3 M olsun. Analiz olunan suyun hocmi vo slave
edilon reaktivlerin miqdar cadval 5.6-ya asason gotiiriiliir.

Cadval 5.6.

Niimunado . Tokiilon reaktivlorin migdari,
2 | domirin kutlo | Analiz olu- sm
s atilizs nan suyun Qati 25%-li ammonum
@A rr?k / d§n3 hacmi sm3 xlorid rodanid mahlulu

ki tursusu

1. 15-20 250 8.25 25
2. 100-200 100 33 10
3. 200-500 50 1.65 5

. Qufdaki mohlul 2-3 daqigs ¢alxalanir vo tobagslora ayrilmasi
ticin 10 dogige saxlamlir. Asagi sulu toboge tomiz konusvari
kolbaya va ya digar bélgilii qifa bosaldilir vo 10 sm3 izoamil spirti
ilo tokrar ekstraksiya aparilir. Spirt ekstrakt: 25 sm3 6l¢li kolbasina
yigilir, cizgiys qador izoamil spirti ilo doldurulur va kolbaya su
damcilarim1 ayirmaq igiin 0,1 qram natrium sulfat slave edilir.
Kolbadak: moahlulu garigdirir va 5 daqiqa sonra optiki sixhigt uducu
tabagonin galinligt 50 mm olan kiivetds 485 nm dalga uzunlugunda
olgiilir. Miigayiss mohlulu kimi distillo suyu gotiiriilir. Sinaq
tocriibasini yerina yetirmak lgiin 100 sm? distille suyu gotiiriliir vo
analizin biitin marhslslorindan kegirilir. Daracali grafikden smnaq
tacriibasini nazors almagla analiz olunan suda dsmirin mkq-la miq-
dari tayin olunur.

5.7.3.7. Noaticalorin_hesablanmasi. Analiz olunan suda domirin
kiitla qatilig1 (x) mkq/dm3 asagidak: diistur tizra tapilir:

_a-1000
v

X

Burada:
a - analiz olunan suda damirin laracali qrafikindan tapilnug migdart, mkg;
V — analiz olunan suyun hacmi.
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5.8. Suda fosfatlarin fotokolorimetrik iisula
ilo tayini lizro metodika

5.8.1. Mahiyyati va tayinat

Bu isul fosfat ionlarinin migdar1 1 dm? 100 mkg-dan S mqg-a
gadar oldugda onlar1 toyin etmok ti¢lin nozerds tutulmusdur. Bu
isul ortofosfatlarin molibdat ammonium ils qarsiligh tasirins asas-
lanmigdir. Miihitin tursulugunu tayin etdikds sari rengds fosfor mo-
libden heteropolitursu kompleksi alinir ki, o da goy rongds olan
birlesmays qadar reduksiya olunur vs bu rangin intensivliyine gora
fosfatin migdari1 kolorimetrds tayin olunur. Reduksiyaedici kimi
metabisulfat kalium ilo metol qarisigl, natrium sulfat ilo metol qari-
s181 vo ya qurgusun xloridin gliserinde mshlulundan istifads olunur.
Silisium tursusunun suda qatiig 3,5 mg/dm? olduqda o fosfatin
toyinine mane olmur.

5.8.2. Cihazlar, gablar, reaktivisr

Istonilon markal fotokolorimetr.

Ustii ortiilii elektrik qizdiricis;, DUIST 306-76 .

Su hamam

Kolbalar, tutumu 50,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Pipet, tutumu 1,2,3,5 sm3, DUIST 20292-74.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t»

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t»
Ammonium-molibdat, DUIST 3765-78, «k.t»
Limon tursusu, DUIST 3652-69, «k.t.» 10% mahlul.
Metol (N-metil - P- amipofenolsulfat), TU6-17-559-73 marka A
Piro kalium sulfit, DUIST 5713-75 «a.y.t.»
Natrium- sulfit, DUIST 197-77 «a.y.t»

2 xlorlu qurgusun, DUIST 36-78 «a.y.t.»

Qliserin, DUIST 6259-75, «k.t»

VVVVVVVVVVVVVYVY

5.8.3.Reagentlorin hazirlanmas:

Mbohlullarin hazirlanmasi zamam distills suyundan istifads olu-
nur.

5.8.3.1 Fosfat ionlarimn kiitls_gatiign 10 mg/dm’ olan kalium-
fosfatin standart mahlulu. Fosfat ionlannin kiitls qatiiiga 100mqg/dm3
olan ehtiyat mahluldan hazirlanir. Bunun figiin 0.1432 qram, 0.0002
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gram doqiqglikls kalium-fosfat ¢akilorak distills suyunda 1dm3 olgii
kolbasinda hall edilir va su ilo cizgiys gatdirilir, yavasca qarigdirihir.
Is¢i standart mohlul ehtiyat mohlulu 10 dafs durulasdirmagla
hazirlanir. Mohlul hazirlanan giin yararhdir.

Ammonium-molibdat mahlulu. 500 sm3 distillo suyu soyudularaq
tizarina qangdira-qarigdira hisso-hissa 25,0 sm3 qat1 sulfat tursusu
alava edirik. Mohlul otaq temperaturuna qader soyudulur, hamen
moahlulda 50 gram ammonium molibdat hsll edilir va timumi hacm
distills suyu ils 1 dm3-a ¢atdirihir. Mahlulun saxlama miiddoati bir
aydir.

Reduksiyaedici maohlul.  Analiz iglin asagida gostarilen
reduksiyaedici mahlullardan istifads olunur.

Metol il> kalium sulfit (metabisulfit) garisigr. 20 qram metol vo
120 gram kalium sulfit 300 sm? distillo suyunda 400C temperaturda
hall edilir. Mshlul 1 dm3 tutuma malik ol¢ii kolbasina filtirlanir, dis-
tillo suyu ilo cizgiys godsr doldurulur ve garigdiriir. Mahlulun sax-
lanma miiddsti 2 haftadir. .

Natrium sulfitin temol il qarigigi . 400-500 sm3 distills suyu
400C-ya godor qizdirthir vo 10 gram natrium sulfit bu suda hall
edilir. Alinmig mahlula 2-3 dafsys 20 qram metol vo sonra 50 gram
natirium sulfit slava edilir. Mahlul filtirlonir vo distills suyu ilo 1
dm3 hacmo ¢atana gadsr durulagdirilir. Mshlulun saxlanma miidds-
ti 2 hoftadir.

Qurgusun xlorid mahlulu. 1 gram qurgusun xlorid 100 sm3
gliserinds gaynar su hamaminda hall edilir. Qurgusun xlorid giigo
gubugla ganigdirilir. 9gar mahlul bulaniqdirsa filtirlonir. :

5.8.4.Daracali gqrafiknin qurulmas:

50 sm3-lik 8l¢ii kolbalarmna 1, 2, 5,10, 20 sm? 1 dm3-da fosfat
ionlarimn kiitls qatiligs 10 mq olan kalium fosfat standart mohlulu
tokiilir. Hor kolbadaki mohlulun hocmi distills suyu ila 40 sm3
catdinlir. Mohlul garigdirtlir, reaktivler iggi niimunade oldugu kimi
olave edilir vo kolorimetrds analizin gedisatinda oldugu kimi
ol¢iiliir. Olgmanin noticalorina asasen grafik qurulur, absis oxunda
har bir niimunads (mq) fosfat ionlarinin kiitlesi, ordinat oxunda isa
sinaq tacriibasini nazars alaraq cihazin gostaricisi qeyd olunur.
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5.8.5. Niimunanin gétiiritlmosi v analizs hazirlanmasi

Niimuns tomiz yuyulmus quru gabla gétiiriilir. Analiz niimuna
gotiiriilon kimi aparilir: agar 1 dm? nimunays 2-4 sm? xloroform
alava edilorsa, niimunani 1 giin arzinds analiz etmak olar. Niimunoani
turgudap saxlamaq olmaz.

5.8.6.Analizin aparilmas:

Istifads olunan reduksiyaedicidon asili olaraq suda hsll olan
fosfatlar tayin etmok igiin iki Gsuldan istifads edilir.

5.8.6.1. Metol ils sulfit va ya bisulfit qanisigindan istifads edarkan
aparian analiz. 40 sm? hocmds olan su 50 sm3 o6l¢ii kolbasmna
tokiilir. Oger niimunonin hocmi 40 sm3-den azdirsa, onda
niimunanin hscmi distills suyu ils 40 sm3-a g¢atdirihir. Niimuna ilo
birlikds kolba su hamaminda 40-60°C temperaturada qizdirilir,
{izarins 0,5 sm3 limon tursusu vs 2 sm? reduksiyaedici mahlul slava
edilir, sonra yens garigdiriir, 10 dogigadon sonra mohlul cizgiys
qadar gatdirthir, gangdirihir va rangli mohlullarin optiki sixligt uducu
tabogoenin qalinlig: 50 mm olan kiivetds 597 nm dalga uvzuniugunda
dlglilir, bu zaman miiqayiss mohlulu kimi sinag tacriibasinin
mohlulu gétiiriiliir (hazirlanmasi {igiin 40 sm3 suyun iizerine biitiin
reaktivlar slave edilmis mohlul). Daracali grafikdski syriden sinaq
tacriibasi nazars alinmagla fosfat-ionlarinin kiitlssi, mqg-la tapilir.

5.8.6.2. Qurgusun xloridin istirak: tl> aparian analiz. 40 sm?
analiz olunan mshlul 50 sm? 6l¢ii kolbasina tokiiliir, izerine 3 sm?
ammonium molibdat, 0,5 sm3 qurgusun 2-xlorid tokiiliir ve cizgiye
gadar distillo suyu olavs edilir, qarigdirihr, 5 daqige saxlamlir v
fotokolorimetrds uducu tobagenin gahnhgi 20 mm olan kiivetds,
597 nm dalga uzunlugunda optiki sixligi 6l¢iilir. Reaktivlera gora
sinaq tacriibasini nazars alaraq niimunads fosfat ionlarmin kiitlesi
daracali qrafikden tapilir.

5.8.7. Naticalarin hesablanmas:
Analiz olunan suda (X;) fosfat-ionlarmin kiitls miqdari mq/dm3
asagidaki diistura asasan hesablanir:

a,- 1000
x, =4
4
Burada.
a, ~ miimunada fosfat ionlarimin daracali qrafikdan 1apihmg
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miqdari, mq;
V, - gdtirilan niimunanin miqdari, sni’.

Analizin naticasi kimi, iki paralel tsyinin orta riyazi giymati
gotiiriiliir.

5.9. Hall olmayan fosfat ¢okiintiisii igtirak edon
suda fosfatlarin tayini

Su niimunasinds hall olan ortofosfatlarla yanagi fosfat ¢okiin-
tiisii do olur ki, bu da analiz prosesinds turs miihitds mohlula kegir
vo analizin naticesini artirir. Slamun tasiri nazors alinaraq onun
torkibinds olan kalsium toyin olunur.

150-200 sm? analiz olunan su 2 sm? gati xlorid tursusu (HCI) ila
tursulasdinbir vo qaynayana qodor quzdiriir. Ogor ¢okiinti
yaranarsa, onda isti mohlul filtirlonir va soyudugdan sonra mahlul 2
hssaya ayrilir: bir hissasi codlugun trilonometrik toyini iigiin (kolba
1), ikincisi tmumi fosfatlarm torkibinin toyini (kolba 2) igiin.
Fosfatlann toyini iisulu ilo aparilir.

5.9.1. Naticalarin hesablanmast
Analiz olunan suda fosfat ionlarmin kiitlo gatihig: (X3) mq/dm3
asagidaki diistur ilo hesablanir:

a,-1000
X,=X, —285 cod =—*———~285xcod
2
Burada:
a, ~ miimunada olan fosfat ionlarimin kiitlasi (kolba 2}, mk;
v, ~ fosfat ¢okiintiisiinda hall olmusg fosfatlarin migdarini tayin etmak

liciin gotiiriilmiis analiz miimunasinin hacmi, (kolba 2), sm’;

Cod - tursu ila igladikdan sonra analiz edilon suyun codlugu (kolba 1)
mg-ekv/dm’;

28,5 — slamda codlugq va fosfat ionlarvmn tarkibi arasindaki nisbati
miiayyan edan sabit.

Analizin naticasi kimi, iki paralel tayinin orta riyazi giymati
gotiirtliir.
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5.10. Suda hidrazinin fotokolorimetrik tisulla
tayini iizrs metodika

5.10.1. Mahiyyati va tayinat

Bu iisul turs mithitds hidrazinin paradimetilaminobenzaldehidls

(PABA) garsiligh tosiri naticesinds amsle golon sari-gshray: rongli
birlosmonin kolorimetrik tayinins ssaslanir. Bu reaktivle hidrazinin
garsiligh tasiri naticasinds bir sira {izvi maddslar, nitritler va digar
oksidlasdiricilor alinir ki, onlar1 da analiz zamani nszars almaq
lazimdir. Hidrazinin toyin oiunma haddi 5 mkq/dm3-dur. Analizin
getmoa miiddsti 20-30 dagigadir.

5.10.2. Cihazlar, qablar, reaktivior

VV V¥V VV VYVVVVVYVY

VvV VvV V¥V

Fotokolorimetr, KFK vo ya digor markalar.

Kolbalar, tutumu 50, 1000 sm?3, DUIST 1770-74.

Pipetlor, tutumu 5,10,20,100 sm?, DUIST 20292-74.

Silindrler, tutumu 100,1000 sm3, DUIST 1770-74.

Kn tipli konusvari kolba, tutumu 250 sm? DUIST 25336-82.
Paradimetilaminobenzaldehid TS 6-09-3272-77. «t»

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t» qat1 va ya qatiliglan (1
n, 0,1 n, u, 0,1 n).

Natrium-azid, kristallik.

Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.ii.t.» va ya fiksanal, TS 6-
09-2540-72, mahlul 0,01; 0,1 n.

Natrium-tiosulfat, fiksanal, TS 6-09-2540-72 qatilig
(Na,S,03) - 0,01 mol/dm? (0,01n)

Hall edilmis nisasta, DUIST 10163-76, «t» 1% mshlul.

Susuz natrium-sulfit, DUIST 195-77 ve ya natrium sulfit kri-
stal soklinds (7 molekula su). Na;SOs-7H,0. DUIST 429-76,
«a.ii.t» 0,1 n qatihiga malik mahlul.

Natrium-hidroksid, DUIST 4328-77, «k.t» 1 n qatiligh msah-
lul.

Hidrazin-sulfit, DUIST 5841-74, «a.ii.t» vo ya hidrazin-xlorid
(dihidroxlorid), DUIST 22159-76, «a.ii.t.»

Metil-qirmizi indigatoru. DUIST 5853-51

Metilen-mavi indiqatoru MRTU 6-09-6045-69 «a.y.t.»

Etil spirti, DUIST 18300-72.
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5.10.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Reaktiv mohlullarint hazirlamaq, niimuns va standart mohlullar
durulasdirmaq tgiin distille suyundan istifads olunur.

5.10.3.1. Paradimetilaminbenzaldehid (PABA) miahlulu. 700sm3
distillo suyuna ehtiyatla 100 qram gat1 sulfat tursusu, sonra isa 15
gram PABA slavs edilir. Hall edildikden sonra hacm 1 dm?-a
catdirthir va yaxgica qarigdirihir. Qaranhq yerds vo agzi kip bagh
gabda moahlul 1 ay miiddatina davamhdir.

5.10.3.2. Qarisiq indigator. Eymi hacmds gétiiriilmis 0.2%-1i
metil-qumizinin - spirtds  va  0.1%-1i metilen mavinin spirtds
moahlullarmin qarigigi.

5.10.3.3. Hidrazinin kiitla qatiligi | mq/dm’ olan standart mah-
il _Hidrazinin standart mohlulu ehtiyat mohluldan hazirlanir.
Bunun iigiin 0.406 qram hidrazin-sulfat va ya 0.328 qram hidrazin-
xlorid 1 dm?® tutuma malik 6l¢ii kolbasinda distills suyunda hall
edilir. Mohlulun hacmi cizgiys gadar gatdirtir va qarigdirilir.

Hidrazinin bu mohlulda kiitla gatiligi 100 mq/dm3-dir. Hidrazin
havada oksidlagsdiyindon mohlul davamh deyil, ona gora ds hor
istifadedan avval onun ftitri tayin edilir. Bunun iigiin agz1 kip bagh
konusvari kolbaya 10 sm? ehtiyat mohlulu tékiiliir, distills suyu ilo
mahlulun hacmi 100 sm3 ¢atdirihr, iizorine 5 sm3 1 mol/dm3 gatiliga
malik natrium hidroksid gslavisi va daqiq 20 sm3 0.01 mol/dm3
qatihga malik yod mohlulu slava edilir. Kolbanin agzi tixac ilo
baglanir, ¢alxalanir vo 3 dsqigs qaranlhq yerds saxlanilir. Sonra
tizorina 10 sm? gatihgr 1 mol/dm? olan tursu slavs edilir vo ayrilan
yod 0.01 mol/dm3 natrium-tiosulfat mohlulu ils titrlonir, titrlomanin
axirinda 1 sm3 nigasta mohlulu slavo edilir. Titrlomo ehtiyatla
aparihr. Hor natrium tiosulfat mshlulunun damcisinda titrlonon
mohlul rong itons qadar intensiv qangdirilir.

Parale] olaraq 100 sm3 su gotiriliir iizorins 20 sm?3 yod mohlulu
vo analizdo oldugu kimi digar reaktivlar slava edilir va titrlonir.

Titri toyin etmok iigiin 3 paralel analiz aparihr. Hidrazinin eh-
tiyat mohlulda kiitla qatiign (M), . mkq/dm?3 asagidak: diistura asa-
san hesablanir.

(@,—a,))-c-k-8-1000 (a,~a,)-0.01-k-8-1000
v B 10

M= =8-k(a, —a,)
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a, - gotirilmiis yodun titrlonmasina sarf olunan 0,01 mol/dm’ kiitlo
qatligina malik tiosulfat mohluwlunun hacmi, sm’;

a, - hidrazinin ehtiyat mahlulunda olan qahg yodun titrlanmasina sarf
olunan 0,01 mol/dn?’ natrium-tiosulfat mahlulunun hacmi, sm’;

¢ - tiosulfat mahlulunun nominal qatligr, mol/dnr’;

k - natrium-tiosulfat mahlulunun nominal qathgina diizalis smsah;

& - yod ils gedan reaksiyada hidrazinin ekvivalent kiitlssi;

V  —titr tayin olunmas iigiin gétiiriilon ehtiyat mahlulunun hacmi, sm’

Toarkibinds 1 mqr/dm? hidrazin olan standart mshlul 1 dm3
hacmo malik 6lgii kolbasinda hazirlanir. Bunun iigiin 10 ml ehtiyat
mohlul kolbaya tokiiliir vo cizgiys goder durulagdinlir. Standart
mohlul yalniz hazirlandig: giin yararhdir.

5.10.4. Daracali qrafikin qurulmas:

50 sm3 ol¢ii kolbalarina 1,2,3,5 vo 10 sm3 tozo hazirlanmig
hidrazinin kiitls gatiigr 1 mg/dm3 olan standart mohluldan tokiiliir.
Kolbadaki mahlullarin hacmi distills suyu ilo 30 sm3 ¢atdirihr: diger
bir tamiz 50 sm3 tutuma malik kolbaya 30 sm? kimyavi duzsuzlagmus
laboratoriya suyu tokiiliir.

Kolbalarin har birine 10 sm3 PABA slavas olunur, sonra isa ciz-
giys qgadoar distills suyu ilo durulagdiriir. Yaxsica qarnigdirtir va 2
dagigodan sonra ig¢i su nimunolori analiz olundugu seraitda
kolorimetrds optiki sixhglan 6lgiilir. Sinaq tacriibasi tglin distilla
suyu ilo PABA mohlulu gotiiriiliir, miigayiss kiivetino iso distilla
suyu tokiliir.

Olgmonin noaticolorine goéra qrafik qurulur, absis oxunda
niimunads hidrazinin miqgdar (mq) ordinat oxunda iss uygun optiki
sixhqlar gétiiriliir.

5.10.5. Niimunanin gétiiriilmasi va analiza hazirlanmast

Niimuns tomiz yuyulmus gaba gétiiriliir, hidrazinin havada
oksidlogmasinin qargisin1 almaq iiglin qabin agz tixacla méhkem
baglanmalidir. Analiz tacili aparilir.

5.10.6. Analizin aparilmasi

Analizin gedisati analiz olunan suda hidrazinin migdarimn ts-
yinins mane olan digar maddslarin miqdarindan asilidir.
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5.10.6.1. PABA il qarsiligh tasirds olaraq miixtslif rongli bir-
losmoaloer amoale gotiron maddslor analiz olunan suyun tsrkibinds
olmayanda 50 sm3 tutuma malik 6lgii kolbasina 30 sm3-dsn ¢ox
olmayaraq (gétiiriilon niimunods hidrazinin migdari 10 mkg-dan
¢ox olmamalidir) standart mohlul alave edilir. Distills suyu ilo moh-
lulun timumi hacmi 30 sm3-a ¢atdirilir, tizarino 10 sm3 PABA mohlulu
olave edilir. Distills suyu ilo cizgiys gader catdiriir. Kolbadaki
mohlul qanigdirilir vo 2 dagigadan sonra rongli mahlulun optiki sixlig:
uducu tebaqs qalinligi 50 mm olan kiivetdo 410 nm dalga uzun-
lugunda kolorimetrds élgiiliir. Miiqayisa kiivetinds PABA mshlulu
ila distillo suyu gotiiriiliir.

5.10.6.2. Ogor analiz olunan suda manegilik téradon madds-
lorden tokca nitritlor (niimunods Qriss reaktivi ile toyin olunur)
istirak edirse, onda niimunays onlar1 kenarlagdirmagq iigiin bir neg¢o
natrium-azid kristali slava edilir. Mshlul qarigdirilir va sonra analiz
apartlr.

5.10.6.3. Analiz olunan suda hidrazindsn bagsqa PABA ilo qar-
suliglt tosira girs bilocok diger maddalar istirak etdikds, analiz iigilin
iki eyni niimuns gotiirilir (30 sm? gox olmayaraq). Hor iki niimu-
nays az miqdarda natrium kristalt slave olunur ve suyun galsviliyi
tursu ilo neytrallagdirihr. Qolovilik ayrica gotiirilmis su niimu-
nasinds qgarisiq indiqatorla tayin olunur, ancaq niimunsnin hacmina
uygun olaraq 0,1 vo ya 0,01 mol/dm? tursu mehlulu indigatorsuz
slavs edilir. Manegilik toradan qarisiglarin tasirini nazars almaq
tiglin birinci nimunays damc ils 0,1 mol/dm3 yod mshlulu msh-
lulun rangi agiq sar1 olana gador tékiiliir.

Mohlul qarigdirilaraq, 2 degiqaden sonra damci ile iizarina 0,1
mol/dm? natrium-sulfat mohlulu tokilir (mohlulun rangi birinci
niimunanin rangi ile miiqayise olunur).

Natrium-sulfitin az miqdarda artighg (1-2 damci artiq) ana-
lizin yerina yetirilmasina manegilik gdstarmir, nazars ¢arpacaq ds-
rocads artiqliq iss arzu olunmazdir. Yod slava etdikds birinci nii-
munads hidrazim pargalayir, analize mane olan qansiglar isa qalir.
Hor iki niimunsnin hocmi kimyavi duzsuzlagmug laboratoriya suyu
ilo 30 sm3-o gatdirilir vo her ikisina 10 sm3 PABA mohlulu slava
edilir: cizgiys qader kimyevi duzsuzlagmig laboratoriya suyu ils dol-
durulur, qarigdinthr ve 2 dsqigadon sonra ikinci nimuns
kolorimetrds &lgiiliir. Miiqayise mshlulu kimi tarkibina yod slavs
edilmis birinci niimunadon istifads edilir. Hesabat 5.10.6.4. bdlmae-
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sinda gosterildiyi kimi aparnlir. Niimunads hidrazinin kiitlesi gqra-
fikden taptlir.
5.10.6.4. Noaticalorin hesablanmasi. Analiz olunan suda hidra-
zinin kiitla qatilig: (x) mq/dm? asagidak diistur iizrs hesablanir.
a-1000
X=——
Vv
burada

a - analiz olunan suda hidrazinin kiitlasi, mkq;
V — analiz olunan suyun hacmi, sm’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel aparilan analizin naticesinin or-
ta riyazi giymati gotiiniliir.

5.11. Distillo suyunun alinmasi iizra
metodika

5.11.1. Ilkin suyun segilmasi

Suyun tomizlonmasi xiisusi laboratoriya qurgusunda aparilir.
Ilkin su kimi distills olunmug su va ya turbindon avval (ager buxar-
su garigigna iizvi aminlor daxil edilmayibso) gotiinilmiis qizmus bu-
xar kondensati gotiiriila bilor. Bu halda avval gétiirtilmiis yiiksek
tozyigli buxarin kondensatindan da istifads etmok olar.

Distills suyu va buxar kondensatinin tarkibinds gox ciizi qati-
ligda da olsa damir oksid, mis, natrium ve gslovi torpaq metallarm
birlosmaleri, silikat tursusu, xloridler, sulfatlar, ammonyak, hardan
azot oksidi, hidrogen, sulfat, sulfidlor, homginin tizvi birlagmalar,
neft moahsullarinin izlori, ionitlarin par¢alanma mohsullari, tabii su-
larda ugucu izvi birlogsmoalori vo s.

Distillo suyunda duzlarin kiitls gatiiginin comi adsten 100-150
mkqg/dm3, misin miqdari iss 50 mkq/dm3 toskil edir. Metal distilla-
tordan alinmig suda slisium tursularmm migdan adeten silisium
oksida gora hesabatda 10 mkq/dm3-dan yuxar: olmur.

Ogor buxar gétiiriilan qurgu paslanmayan poladdan hazirlanib-
sa onda buxar kondensatinda domirin kiitlo gatiligr adsten 20-30
mkqg/dm3-dan yuxari qalxmur, silisium tursular1 va duzlarini comi
bir gayda olaraq 50 mkq/dms3-da ¢ox olmur.
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5.11.2. Suyun tamizlanmosinin laboratoriya qurgusurun sxemi

Qurgunun sxemi suda asilqan halinda olan hissaciklari tamizle-
mok glin sellilloz filtirlorden: iizvi maddsleri udan BAU markah
aktiv komiirle doldurulmus filtirden, I va II pillaya uygun olan H-
kationit filtirleri, anionit filtiri va qarisiq harokat filtirlorden
ibaratdir.

Ilkin su filtirlorin tizorinda 2-3 m masafade qarisdirilmis iri hacm-
li gabdan qurguya verilir. Qurgunun biitiin filtirlari 6z aralarinda elo
birlesiblor ki, har hansi bir filtir filtirloyici materialin regenerasiya
edilmasi va ya dayisdirilmesi ligiin qurgudan kanarlagdirila vs yeniden
gosula bilar.

BAU markal: aktiv kémiirle doldurulmus filtir 0 zaman ige qosulur
ki, analiz tg¢iin istifads olunan tomizlonmis suyun tarkibinds olan izvi
maddalorin analizin naticosine manegilik gostormasi metodikada
gosterilsin.

5.11.3. Cihazlar

Laboratoriya selliiloz filtiri

Laboratoriya ionit filtiri - 4 adad

BAU markal aktivlesmis komiir, A novii (d:;mlanmn oOletisii 2,0 - 0,5
mm).

Hidroskopik pambiq 1 nov.

Kationit KU -2-8, DUIST 20298-71

Anionit AB-17-8, DUIST 20301-74.

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t.» gati vo 5-7%-li mahlul.
Natrium-hidroksid, DUIST 4238-86, «k.t». 5%-li mohlul.
Metil-narinci indigatoru, DUIST 10816-64, 0,1 %-li mahtul.

VVVVVY VVY

5.11.4. Aktiv komiiriin hazirlanmas:

Filtirs doldurmazdan svvsl aktivlesmis komur qat1 xlorid tur-
susu ila yuyulur. Bunun tigiin aktivlegmis kémiir tutumu 3 dm?3 olan
kolbaya yerlogdirilir, {izorina 2 dm3 tursu tokiiliir, 70-80°C qgador
qizdirihir vo kolba qaynayan su hamamina yerlogdirilir, tez-tez qa-
risdinlaraq 5-6 saat su hamaminda saxlamilir. Bundan sonra tursu
komiiriin izerindon ayri qaba tokiiliir, komiir bir ne¢s dofs distills
suyu ilo v ya buxar kondensati ils yuyularagq filtirs doldurulur.

Filtira hava diismamokdon 6trii filtir materiali agagidaki qayda
ilo doldurulur. Filtirin tixaci burulur. Asagi ¢ixis stuserina tomiz
yuyulmus trxacli rezin boru geydirilir. Bu borudan filtir agagidan

117



distilla suyu va ya buxar kondensati ils doldurulur, ancaq nazarst
etmak lazimdir ki, qurguda hava qabarciglar1 galmasin.

Filtirin doldurulmasi qanunauygunlugu qurgunun filtirlorine
aiddir. Nam filtirlayici material filtirs doldurulur, periodik olaraq
filtirin asag hissesindoki ¢ixig stuserindon su verilir ki, material
homisa suyun igorisinde qalsin. Aktivlesmis komiiriin hiindiirlityt
800 mm olmalidir ki, bu da 1,5 dm? hocma uygundur. Filtirde
koémiir siirati 5 m/saat olan ilkin su ils tursulardan (suyun sorfil0
dm?/saat) metilnarina ilo neytral reaksiya olunana qader yuyulur,
bundan sonra filtir igo hazirdir.

Filtirloyici materiala hava diismomokdan 6trii onun iizorinds
homiss su qati qalinhigi 20 mm olan «hava yastigi» saxlanilmaldir.

5.11.5. Selliiloz filtirin hazirlanmas:

Filtir doldurmazdan svval pambig vo ya selliloza distillo
suyunda isladilir. Isladilmis material pinsetlo hisse-hissa gotiiriilir
va igarisi distills suyu ila dolu olan filtirs yerlagdirilir. Doldurulma
zaman material yiingiilecs sixilir, sayba ilo baglanir ve dairavi
sixibgimn (xamut) kémoyi ilo spalir. Filtirloyici materialin galmhbg: 50
mm olmaldir. Filtirdo material distillo suyu ilo 10 m/saat siiratls filtirat
tam agiq rang olana gadar yuyulur.

5.11.6. KU-2-8 kationit materialimn hazirlanmasi

K U-2-8 kationit siigo stokanda isladilir, selliiloz filtirdan bir giin
miiddstinds kegirilir, sonra I va II pillsli H-kationit filtirlers
doldurulur. Har filtirds materialin hiindirliyii 500 mm olmalidir.

2-3 m/saat siiratlo 0,5 dm? 60°C-ys goder quzdirilmig 5-7%-li
xlorid tursusu kationitden kegirilir vo sonra material 10 m/saat
stiratlo selliiloz filtirdon kegiriimis su ils yuyulur. Yuma metilnarinci
gora onun tarkibinds natriumun gatihfin yoxlamagla neytrallagma
reaksiyasina gadar aparilir. Natriumun qatiligs 1 mkg/dm3 oldugda
filtir iso buraxila bilar.

5.11.7. AB-17-8 anionit materialintn hazirlanmas

Anionit AB-17-8 bir giin arzinds 5%-li natrium hidroksid mah-
Iulunda saxlanilir, sonra isa filtiro doldurulur. Filtirde materialin
hiindirliyii 500 mm-dir. Anionit tadricon golaviden tomizlonir:
avvalco fenolftaleins gors neytral reaksiyaya gadar distills suyu ila
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yuyulur, sonra selliiloz va iki H-kationit filtirlorden kegirilmis su ila
yuyulur. Yumanin naticesins filtirdo natriumun qatiigini tayin et-
moklo nozarot edilir ki, o da filtirs daxil olan suda natriumun
qatiligt ile miiqayise olunur. Yuma siirsti 10 m/saatdir.

5.11.8. FSD iigiin ionitin hazirlanmast

H-kationit va anionit filtirlerinds oldugu kimi kationit ve ani-
onit doldurulmaq i¢iin hazirlanir. Filtirlsyici materiallarin yuyul-
masi li¢iin ayrica laboratoriya filtiri lazimdir.

Yuyulmusg kationit vo anionit barabar hacmlards polietilen gab-
larda ol ilo qangdirilir, tizarins distille suyu tokiiliir. Qarisiq gabda
saxlanilir. Filtirloyici garigig 400 mm hiindiirliyiinds laboratoriya
filtirins yerlogdirilir.

5.11.9. Qurgunun isladilmasi

Suyun iizvii birlogsmalorden tamizlonmesi zamamn filtirlenmanin
stirati 5 m/saatdan yuxari olmamalidir. Filtirin ig prosesinds bir
sutka fasiloys yol verilorse iga buraxmazdan avval filtiratin ilk 2
dm3-i atilir.

Filtirs yiiklonmis aktivlesmis kdmiir 10,000 dm? suyu tamizlsyo
bilor. Islonmis kémiir yenisi ilo avaz olunur. Yuxarida gostarilon
qurulugda selliiloz filtir 2000 dm? suyu tamizlays bilar, bundan son-
ra o yenisi ils svaz olunmaldir. Filtirin miiqavimati nazars ¢arpacaq
daracads artdiqda filtiratin doyisdirilmasi tsikli azala bilar. Suyun
ionit filtirlordon kegirilmosi 10 mb3/saatdir (suyun sorfi 5
dm3/saatdir).

Biitiin qurguya nozarst distills suyunun xiisusi elektrik kegiri-
cillyino vo onun torkibinds olan silisiumun miqdarina gors aparilr.

Bu suyun xiisusi elektrik kegiriciliyl PK-67 konduktometri vs
ya uygun hossashg: olan digar bir cihazda aparilir. Olgms zamani su
niimunosi hava il goétiirilmalidir.

Normal isloysn qurgu, 20-25°C-ds temperaturda xiisusi elektrik
kegiriciliyi 0,1 mkCm/sm olan suya gora verilmolidir, silisiumun
miqdari isa silisium oksida gérs 5 mkqg/dm3-don ¢ox olmamalidir.
Bu gostaricilardan biri yiksalarse onda FSD filtirlayici qarisiq yenisi
ila avaz olunur, digar ionit filtirlar isa regenerasiyaya maruz qalir.

Anionit filtirinin igine ayrica nazarat olunmur. 9gar kationlasmig
suya distillo suyundan ¢ox talobat varsa, onda kationit filtirlarinin isino
I pills filtirdon sonra filtiratdan natriumun qatihgma goére ayrica
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nazarat olunur. Natrimun gatiligl alovlu fotometriya dsulu ilo tayin
olunur. Natriumun qatiift 1 mkqg/dm3-dan yuxar qalxdigda I pills
filtir sxemds konarlagdirilir va regenerasiyaya ugradilir.

Sonra onun avazing sxema II pilla filtiri buraxilir, axirincimin
avozing isa regenerasiya olunmus I pills filtiri qoyulur.

Biitiin qurgunun vs kationit filtirlorin isine ilk dofs 1000 dm?3
tomizlonmis su, sonra isd hor 500 dm? su alindiqdan sonra nazarat
olunur.

Qurguda 1 sutka fasilays yol verildikden sonra 11 pills H-kationit
filtirin igorisindoki filtiratdan 2 dm? atiir. Anionit filtir va FSD iso
atilmur.

Filtir reqenerasiyaya géra dayandirilarkon, sonra yenidan igo
buraxilarkan va qurgudan su gétiirorken noazarst etmok lazimdir ki,
digar filtirlardoki suyun saviyyasi filtirlsyici materialin saviyyssindon
asag) diigsiin. Tomizlonmis su polietilen gablarda saxlanilir ki, bu
gablar da svvoldon asagidaki gokilds tomizlonir: bu gablara 2%-h
natrium galovisi tokiiliir, 1 sutka saxlanmlir, svvalco distillo suyu ils
(fenolftaleins gors moanfi reaksiyaya qadar), sonra distille suyu ils .
yuyulur.

Qab o zaman istifads ligiin yararh sayilir ki, onun igarisinds 1
sutka distillo suyu saxlamildiqda onun tarkibinds olan natriumun
gatihgmin doyismesi alovlu fotometrin hassaslig: hoddindan kanar-
da yerlagsin.
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5.12. Suda nitritlorin fotokolorimetrik iisulu
ilo toyini iizro metodika

5.12.1 Mahiyyati va tayinati

Bu iisul suda nitrit ionlarmin migdar1 10-dan 200 mkq/dm3

gadar olduqda nitritlorin toyini iigiin nazords tutulmusdur.

Usul nitritlorin sulfanil tursusu va a-naftilamindon ibarat olan

Qriss reaktivi 1o gansiqh tesirinden alinan rangli birlssmanin
kalorimetrds dl¢iilmasindan ibarstdir. Nitritlor sulfanil tursusu ilo
diazobirlasma, o isa 6z névbasinds a-naftilamin ilo azokrasitel smals
gorir. Azokrasitelin rong intensivliyl nitritlsrin miqdarina miita-
nasibdir. Analizin apariima miiddati 20 dagiqgadir.

5.12.2. Cihazlar, qablar, reaktivisr

VVVVVVYV VYVVVVY

v

Fotokolorimetr KFK va ya digar marka.

Su hamami.

Kolba, tutumu 100,250,1000 sm3, DUIST 1770-74.

Pipet, tutumu 1,5,20,100 sm3, DUIST 20292-74.

Kn tipli diiz dibli kolba, nominal tutumu 200,500 sm?, DUIST
25336-82. )

Bélgiilii qif, DUIST 25336-82.

Qriss reaktivi, MRTU 6-09-3569-74, «a.ii.t.»
Qriss reaktivi olmadigda:

a-naftilamin, DUIST8827-74 «a.ii.t.»

Sulfanil tursusu, susuz, DUIST 5821-78 «a.ii.t.»
Caxir tursusu, DUIST 5817-77, «a.ii.t.»

Sulfat tursusu, DUIST 4204 77, «k.t» 10%-1i mahlul va 1 n, O, ln

qatiliga malik mahlul ( EH ,80, )= 1,0.1mol / dm’

Xorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t», qatihgn (HCI)=0,1
mol/dm? (0,1n) olan mahlul.
Kalium-permanganat, DUIST 20490-75, «k.t» va ya fiksanal

TU 6-09-2540-72, qatilif (éKMnQ, )=0.1mol / dm® (0.1 n)

olan mahlul. .
Metilgahray: indiqgator, DUIST 10816-64, 0,1 %-h mashlul.
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Natrium-nitrit, DUIST 4197-74, «k.t»
Normal butil sp@rti, DUIST 6006-78, «a.ii.t»,
Xloroform, DUIST 20015-74.

Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.iity, qatiif (%Jz) =0.1

vV VVV

mol /dm® (0,1n) olan mahlul.
» Natrium-tiosulfat, fiksanal, TU 6-09-2540-72, qatilig1 (Na:2S,0s)
= 0,1 mol/dm? (0,1n) olan mohlul.

5.12.3. Reaktivisrin hazirlanmas:

Reaktivlorin hazirlanmasi, niimuns v standart mohlullarin
durulagdirmast iigiin distills suyundan istifads edilir.

5.12.3.1. Qriss reaktivi

10 gram bork reaktiv 90 sm3 distillo suyunda hall edilir. Hazir
reaktiv olmadigda 1 qram a-naftilamin, 10 qram sulfanil tursusu va
90 gram ¢axir tursusu qangdirirlar. Qangsiqg farfor hovengdastads
ozilir va tiind rongli agzs tixach gabda saxlanilir. Lazim oldugda bu
reaktivin 10%-1i mahlulu hazirlanir va filtirlonir. Moahlul 1 ay arzin-
ds yararhdir, quru qansign iss saxlanmasi miiddstsizdir.

5.12.3.2. Nitrit ionlarmin gatilign 1 mg/dm? olan natrium-
nitritin standart mshlulu

Ehtiyat mohluldan hazirlanir. Ehtiyat mahlul tigiin 1,5 qram na-
trium-nitrat distills suyunda holl edilir, hocmi 1 dm3-o ¢atdinilir va
moahiul qangdirir.

Ehtiyat mohlul davamsizdir vs is¢i standart mshiul hazirlamazdan
avval miitlaq onun titri toyin olunmalidir. Bunun iigiin 500 sm? hecmo
malik konusvari kolbaya 5 sm? 0,1 mol/dm? kalum-permanqanat
mohluly, 20 sm? 10%-1i sulfat tursusu va 250 sm3 distills su tokdikir.
Kolbadaki moshlul 400C-yo qoder quzdinhr (qaynadilmur), ehtiyat
moahlulu olan natrium nitrit ilo biiretkadan titrlonir, 3 paralel analiz
aparilr.

Nitrit-ionun ehtiyat mohlulda kiitls gatihgn (M) mg/dm? ils
asagidak: diistura gors hesablayirig.

yoarck-23_5-001k:23_ ok
4 v

Burada:
A - analiz diciin gotiriilmiis 0,1 mol/dn? kiitls qatihgina malik kalium
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permanganatin hacmi, sm’;

— kalium permanganat mahlulunun nominal gatihgr, mol/dn?,

- kalium permanganat mahlulunun nominal qatihgina diizalis omsal;

— oksidlagms reaksiyasinda kaltum permanganat ils ionlarimn

cevrilmasinin ekvivalent kiitlasi; :

V  —titrlomaya sarf olunan (orta riyazi giymati) ehtiyat mohlubunun hacmi
snt’

N A

Isci standart mohlul (kiitlo qatiligt 1 mg/dm?® olan) ehtiyat
mohlulunun pillo-pills  durulagdiriimas: ils hazirlanir. Standart
moahlul hazirlandig1 giin yararhdir.

5.12.4. Doaracali grafikinin qurulmas:

100 sm3 ol¢ii kolbalarina 0,5; 1; 2; 5; 10; 15 va 20 sm? natrium
ionlarinin kiitls qatiligi 1 mq/dm3 olan standart mohlul tékiiliir. Har
bir kolbada mehlulun hacmi cizgiys gadar ¢atdirilir. Biitiin kolbala-
ra 1 sm3 Qriss reaktivinin mohlulu tékiiliir, mshlul qarigdinlir va 200
mi-lik konusvari kolbalara tékiilir. Kolbalar 1 deqigs qaynayan
suda saxlanilir. Sonra otaq temperaturuna gqadsr soyudulur vs
analizin gedisatina uygun olaraq roeng intensivliyi 6l¢iiliir. Miigayisa
tglin 100 sm3 distillo su gotiiriiliir vo analizin morhalslorindan
kegirilir.

Olgmeonin naticalerina asasen qrafik qurulur, absis oxunda her
kolbada nitrit-ionlarnin kiitlasi (mkq), ordinat oxunda iss uygun
optiki sixliq gotiiriiliir.

3.12.1.5. Niimunanin gétiiriilmasins va analiza hazirhg. Su niimunasi
tamiz yuyulmus quru saffaf qabda gétiiriilir va agz1 kip tixacla
baglanilir. Analiz niimuna gétiiriilon zaman tacili aparilmahdir, agar
1 sutkadan sonra aparilarsa miitloq niimuns soyuducuda. (3-4°C)
saxlaniimalidir. Soyuducuda saxlamadigda nimuns saxlamlaraq
iizorina [ sm3 gati HaSO4 tursusu vo ya 2-4 sm3 xloroform (1 dm3
niimunays géra hesabatda) slavs etmok olar.

Ogor analiz edilen suda nitrit ionlarinin migdari 10 mq-ekv/dm3
- dan ¢ox olarsa bu su avvalca pH = 4.4 olana gadar neytrallagdiril-
maldir. Ayrica su niimunssinds metilnarinct gérs goalovilik tayin
olunur, ancaq analiz zamani goétiirillon niimunsys indigatorsuz 0,1
mol/dm? qatiliga malik tursu slavs edilir. Béyiik hacmds gétiiriilon
nimunads ya da analiz olunan suyun gsloviliyi yiikssk olduqda
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neytrallasma qatiifn 1 mol/dm? olan tursu ile apanhr. Hidrazinin
kiitlo migdann 10 mqg/dm3-dan ¢ox olduqda o hidrazinin toyinins
mane olur.

Onun manecilik tasirini aradan qaldirmaq dgiin 50 sm? dlci
kolbasina 40 sm3-dan ¢ox olmayan migdarda distillo suyu tékiiliir,
damci-dameci 0,1 mol/dm3 qatiliglt yod mahlulu a¢iq sart rang ahna-
na qadar slavs olunur. Yodu lazimi miqdardan artiq tokmok maslo-
hat gériilmiir. 2 dagigoden sonra damet ila 0,1 mol/dm? gatihga ma-
lik natrium-sulfit alavs edilir ki, bu zaman rong tamam itir. Sulfitin
bir nega damei artiq olmasi analizs tasir etmir.

Analiz olunan su filtirloms vo ya ¢okdiirmo ilo asilgan madds-
lorden azad olunmalidir. Ogor su ¢ox ¢irklidirse va ya ranglidirsa
onda onun torkibinds olan mane olan maddslor ekstraksiya olu-
nur. Bunun tigiin 100 sm3 analiz olunan su bolgiilii qifa tokiilir, tiza-
rina 15-20 sm3 butil spirti tokiiliir vo garisiq siirstlo ¢alxalanir. Moah-
lul par¢alandiqdan sonra asagi su tobaqasi kolbaya tokiliir v analiz
olunur.

5.12.6. Analizin aparilmas:

100 sm? 6l¢il kolbasina (50-100 sm?) hazirlanmis su niimunosi
tokiiliir, bu niimunesnin tarkibinds nitritlorin miqdar1 toxminan
5-15 mkq hoddinda olur: ager niimunenin hocmi 100 sm3-don
azdirsa, onda distillo suyu ilo onun hocmi cizgiys qader ¢atdiriir.
ism3 Qriss reaktivinin mahlulu tokiiliir, yavas-yavas qarigdirilir.

Mbshlul 200 sm3 hacms malik konusvari kolbaya tékiilir va
gaynayan su hamaminda bir daqiqa saxlanilir.

Otaq temperaturuna qadar soyudulmus rengli mohlul uducu
sothinin galinhg 50 mm olan kiivetda 520 nm dalga uzunlugunda
kolorimetrdas olgtliir.

Miigayise mahlulu kimi analizin biitiin merhoalolarindon kegmis
100 sm3 distilla suyu gotiirilir. Nitrit ionlarimin analiz olunan suda
mkqg-la miqdar: daracali grafikdon tayin olunur.

5.12.7. Naticalarin hesablanmasi
Nitrit ionlarmnin suda kiitla gatiigi (X), mkq/dm? asagidak:
diistura asasen hesablanir:

_a-1000
Vv

X
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Burada:
a — analiz dgiin gétirilnuis suda nitrit  ionlanimin  kiitlasi, mkq;
V— analiz olunan suyun hacmi, sm’.

Toyinin naticesi kimi iki paralel toyinin naticasinin riyazi
giymoati gotiriiliir.

5.13. Suda xlor ionlarimn fotokolorimetrik iisulu jls tayini
iizro metodika

5.13.1. Mahiyyati va tayinati

Bu metodika xlor ionlarinin migdar1 50-1000 mkq/dm? olduqda
suda xloridlarin toyini liglin nazords tutulmusdur.

Bu iisul xloridlerin giimiis nitratla qargiligh tasiri naticesindes az
hall olan giimiig-xlorid ¢okiintiisiiniin amals golmosina ssaslanir.

Xota - 1 dm3 suda +2,5 mkq xlor-ionlar1 haddindadir. Analiz
zaman ona diqqat etmak lazimdir ki, yaxinligda xlorid tursusu vo
digar ugucu xloridlar olmasin. Analizin miiddati 40 doqigadir.

5.13.2. Cihazlar, qablar va reaktiviar

FotokolorimetrK FK va ya diger marka.

Ol¢ii kolbalar, tutum 50,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Pipet, tutum 1, 2, 5, 10, 20, 25 sm3? DUIST 20292-74.
Giimiig-nitrat, DUIST 1277-75, «k.t» qatiipn (AgNO3)=0,1
mol/dm3 (0,1n). :
Nitrat tursusu, DUIST 4461, «k.t» 25%-li mshlul. .
Natrium-xlorid, fiksanal, TU 6-09-2540-72, qatihig1 (NaCl)
= 0,1 mol/dm3 (0,1 n).

> Xloroform DUIST 20015-74

VV VVVY

5.13.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Reaktivlarin mohlullarim1 hazirlamaq, niimuns va standart
moahlullannin durulagdirilmas: tigiin kimysvi duzsuzlasmis suyun-
dan istifads olunur.

5.13.3.1. Giimiig-nitrat mahlulu. 1,7 qram gimug-nitrat 100 sm?
25 %-li azot turgusunda holl edilir.

5.13.3.2. Xlor-ionlarimn migdar: 1 mqg/dm’ olan standart
natrium-xlorid mohlulu
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Ovval xlor ionlarinin kiitlo gatilign 10 mq/dm? olan ehtiyat
mohlul hazirlanir. Bunun iigtin 2,82 sm? 1 mol/dm3 natrium-xlorid
moahlulu 1 dm3 él¢ii kolbasinda kimyavi duzsuz laboratoriya suyu ils
durulagdirilir. Xlor ionlarinmn kiitla qatiligi I mq/dm3 olan standart
is¢i mohlul ehtiyat mohlulu analizdon ovvel kimyavi duzsuzlasmis
laboratoriya suyu ilo 10 dofs durulagdirmaqla alirlar.

5.13.4. Darscoli gqrafikin qurulmas:

50 sm? 8lcii kolbalarina 0,1; 2; 5; 10; 20; 50 sm3 xlor - ionlarinin
kiitloa gatihgi 1 mg/dm3 olan standart mshlullar tokilir ki, bu
qatiliglar da 0,1; 2; 5;10; 20; 50 mkq xlor-ionlarinin miqdarlarma
uygundur. Kolbadaki hacm distilla suyu ile cizgiys qader ¢atdinhr
va iizarine 2 sm3 gimiig-nitrat mohlulu alave edilir. Sonraki
amoliyyatlar is¢i niimunonin analizinds oldugu kimi yerina yetirilir
va miigayiss mohlulu kimi niimunodan istifade olunur. Alinan
mohlullarm élgiilmiis optiki sixhiglarina gora deracsli grafik qurulur,
absis oxunda xlor ionlarinin mkq-la miqdari, ordinat oxunda isa
cthazin gostaricisi gqeyd olunur.

5.13.5. Niimunonin gétiiritlmasi va analiza hazirlanmasi

Analiz niimunesi tamiz quru siisa gaba gotiiriiliir va tixac ile kip
baglanir. Niimuns adoten saxlanilmur, bezi hallarda 1 dm?
niimunays 2-4 sm3 xloroform slava edilarak biokimyavi proseslarin
qarsisi alinir. Analiz tigiin 50 sm3-dan ¢ox olmayan su talab olunur.
Niimuna elo gétiiriiliir ki, onun tarkibinda xlor ionlarmin miqdar: 50
mkq-1 kegmasin.

5.13.6. Analizin aparilmasi

Niimuns 50 sm3 6lgii kolbasina tokiiliir, hacmi distille suyu ile
50 sm3 ¢atdirilir, iizorine 2 sm? giimiis nitrat (AgNO;) mohlulu slava
edilir, yavag-yavas qarisdirilir va garanliq yers qoyulur. 30
daqigaden sonra bulaniq mshlullar yeniden qarigdirthir, uducu
sathinin qalinhg 50 mm olan kiivetds 10 nm dalga uzunlugunda
optiki sixlig1 olgiiliir. Miiqayiss mahlulu kimi is¢i olmayan niimuns
gotiiriiliir. Is¢i olmayan nimunani hazirlamagq igiin 50 sm3 kimyavi
distills suyu 50 sm3 6lgli kolbasina tokiiliir lizerine 2 sm3 giimiis-
nitrat tokilir, garigdinilir ve 30 daqiqs qaranhqda saxlanilir.
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Analiz olunan suda xloridlorin mkq-la miqdar: grafikden taps-
lir.

5.13.7. Naticalorin hesablanmas:
Suda xloridlarin kiitls gatiigr (X), mkq/dm3 asagidak: diisturla
hesablanir: :
a-1000

4

X =

Burada:
a— analiz olunan suda xlor-ionlarimn kiitlssi, mkg;
V — analiz olunan niimunanin hacmi, sn’.

Analizin noticasi kimi 2 paralel toyinin orta riyazi qymsti
gotlirliir.

5.14. Suyun goloviliyinin tayin edilmosi iizra metodika

5.14.1. Mahiyyati va tayinat

Suyun galoviliyi onda hsll olan qalovi birlosmalan ils ifads
olunur vs indiqatorun rangi dayisonadak niimunsnin uygun pH -a
gotirilmoasins sorf olunan xlorid tursusunun miqdarinin 6lgmasing
ssaslanan hocmi metodla tayin edilir.

Qolovilik asagida gostorilon indiqatorlara gors farqlondirilir:

Fenolftaleins gors galovilik (pH 8.2.-10)

Qarisiq indiqatora gora golovilik (pH-5.2 - 5.6)

pH=8.3-ii oldo etmok iiglin (indiqator fenolftalein) titrlomays
sarf olunan tursunun miqdari sarbsst galoviliys pH 5,6-m1 alde
etmok liglin iss (qarigiq indigator) tursunun miqdari dmumi
galaviliys ekvivalentdir. Fenolftaleindon istifads etdikds galavi
hidroksidlari ilo yanasi, qisman karbonatlar, fosfatlar vo tamamils
silikatlar titrlonir.

Qalavilik - analiz edilon suda mkq ekv/dm? ils ifads olunur.

Tayin eds bilms haddi titrlomasi zamani 100 sm3 niimunoanin 5
mkq ekv/dm3-dir.

Analizin miiddasti - 15 daqigadir.
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5.14.2. Qablar va reaktivior

Biiret, icra 1, d.c.2. hacm 25 sm? DUIST 20292-74.

Pipet, icra 1 va ya 4, d.c.1. hacm 25, 100 sm?, DUIST 20292-74.
Mikrobiiret, icra 6, d.c.2. hacm 5 sm3, 20292-74.

Kimyovi stakanlar, tip BH -100 TC, DUIST 25336-82.
Konusvar: kolbalar, tip Kn, icra 1 va ya Kn icra 2, hacm 250
sm?, DUIST 25336-82.

Qif, TIP v, DUIST 25336-82.

Biikslor, tip SV DUIST 25336-82.

Xlorid tursusu, DUIST 3118-67 va ya fiksonal, TS 6-09-2540-
72,0,1; 0,01 n. mahlullar. ]

Fenolftalein (indigator), DUIST 5850-72, 1 %-li spirtds mah-
Tul.

Metil-qirmuz1 (indigator) DUIST 5853-51.

Metilen-mavi (indigator) MRTU 6-09-2945, «a.i.t.»

YV VYV VVV VYVVVYV

5.14.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Mohlullar1 hazirlamaq va niimunslori durulagdirmaq igiin
distille suyundan istifads edilir. Qalavilik 1 mqg-ekv/dm? ¢ox oldu-
qda analiz zamani distillo suyundan istifads edilir.

5.14.3.1. Qangsq indigator. Eyni hacmds 0,2%-li metil-
qirmuzinin spirtds mahlulu ils 0,1%-1i metilen-mavinin spirtds msh-
lulu gqangdirihr.

5.14.4. Niimunanin gotiiriilmasi va analizo hazirhq

Nimunos soffaf siigoli tomiz gabda gétiiriiliir ve agz1 tixacla kip
baglanir, analizi dorhal aparirlar. 9gar gab su ils tixacadok doldu-
rulursa, onda analiz sutka srzinds aparda biler. Niimuns filtirdon
kecirilir ya da ¢okdiirilir. Niimunads asilgan maddslar olarsa, bu
amoliyyatlari tez yerina yetirmoak vacibdir.

Hor analizo 100 sm3-dok su tolob olunur. Niimunonin hacmi
suyun galoviliyinin taxmini qiymati ils tonzimlanir.

Niimunonin gqaloviliyi 50 mkqg-ekv-den ¢ox olduqda 0,1
mol/dm3 gatihglh tursu mohlulu ils, az oldugda 0,01 mol/dm3 tursu
moahlulu ils titrlayirler. ©gar tursunun hacmi 2 sm3-den ¢ox deyilso
mikrobiiret, cox olduqda isa biiret ila gotiiriiliir.
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5.14.5. Analizin apariimas:

Su niimunasi 250 sm3 konusvan kolbaya tokiiliir, mayenin
hocmi distilla su ila 100 sm3-dok ¢atdirihr, Gzorina 3 dama
fenolftalein tokiib ag fonda rong morugundan rongsiz hala
kegonadak titrloyirlar, tursunun sarfini qeyd edarak (ars) tizarins 5
damci gangiq indigator tokorsk, mohlulun rongi yasildan
bondvsayiya kegonadok titrlomo davam etdirilir, tursunun mumi
sarfini asm,, sm3 qeyd edirler.

5.14.6. Noaticalarin tahlili
Analiz edilon suyun gslaviliyi bu diisturla hesablanur:

a-c-k-1000
Qp = V
a, -c-k-1000
Qsm =
7
Burada:
avaa,, — nimunsnin titrlonmasine sarf edilon 0,1 va ya 0,01

mol/dmt’ qatihqh HCI tursu mahlulunun hacmi;
¢ — tursu mahlulunun nominal gathg;
k — titrlonan mahlulun diizalis amsal
Analizs gétiiriilon niimunanin hacmi, sm3.
Nisbi analizin noticesi kimi 2 paralel tacritbonin orta riyazi
giymoti gotirilir. Iki notico arasindaki xsta 10 %-dan ¢ox
olmamaldir.

5.15. Suyun oksidlosmasinin tayin edilmasi lizra metodika

5.15.1. Mahiyyati va tayinati

Bu metodika suyun iizvi maddslarls ¢irklonmo dsracasini tayin
etmak ugtindiir.

Metod suda 3 mg-dan ¢ox xlor ionu olarsa, turs va galovi miihitda
{izvi maddslerin kalium-permanganatla qisman oksidlagmasina asasla-
nir.

Permanganat oksidlogsms - gorti xiisusiyyatdir, belo ki, niimunas-
daki biitiin tizvi maddslar par¢alnmur; onlarla birlikds bazi geyri-iizvi
birlogmalar ds pargalana bilor, masalon; sulfatlar, sulfitlor, domir 2-
oksid vas. '
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Permanganat oksidlosmosi 1 dm3 suda iizvi birlosmalorin
oksidlegmaesine sorf olunan mq oksigenls ifads edilir.

Toayin etms haddi - 1 mg/dm3 O..

Analiz miiddati - 30 daqigo.

5.15. 2. Qablar va reaktivior

> Bagli qizdiriciya malik elektrik sobasi, DUIST 306-76.

» Kolba, icra 2, hacm 100, 1000 sm? d.¢.2, DUIST 1770-74.

> Pipet, icra 5, hocm 2, 10, 50 sm3va 100 sm?, DUIST 20292-74.

» Kolba, tip Kn, icra 1, hacm 250-300 sm? DUIST 25336-82

> Biiret, icra 1, hocm 10, 25sm3, DUIST 20292-74.

» Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «a.i.t.» 10 n qgatihgda su ils
durulasdirilos (1:1) va (1:2).

» Oksalat tursusu, DUIST 22180-76, «k.t» va ya fiksonal, TS 6-
09-2540-72, 0,1 n. moahlul

» KMnOs, DUIST 20490-75, «k.t», 0,01 n mahlul.

» NaOH, DUIST 4328-77, «k.t», 10%-li mahlul.

5.15.3. Reagentlsvin hazirlanmas:

Reaktivlerin hazirlanmasi va niimunsnin durulagdirimas: tigiin
distillo suyudan istifads edilir.

5.15.3.1. 10 mol/dm’ gatihgh sulfat tursusu mohlulu. [stiliys
davamh siiso kolbaya 1 dm3 distillo suyu vo tadricon 380 sm3
((p=1,83 g/sm3) sulfat tursusu tokilir.

5.15.3.2. 0.01 mol/dn’® qatihgh tursang tursusu mahluly. dvvalcs
0,1 mol/dm? qatihgh tursu mohlulu hazirlanir: fiksanali va ya
6,3025q kristallagmis reaktiv turgusunu 1 dm? 6l¢i kolbasina tokiir
va azaciq miqdarda distille suyunda holl edirlor. Durulagdinims 50
sm? sulfat tursusu (1:1) alava edirlor, kolbani xstts gador distilla
suyu ilo dolduraraq gangdirirtar. Mahlul kip tixacli tiind rangli siise
gabda saxlanilir. 0.01mol/dm3 gatiigh moahlul 0,1 mol/dm3 qatihqh
mohlulu distills suyu ilo durulagdirmagla hazirlanir.

5.15. 4. Niimunonin gotiiriilmasi va analiza hazirliq

Su niimunasi tomiz yuyulmus quru siigs qaba gotiiriilir. 9gar
nimunoani saxlamaq talob olunursa onda har 100sm3-s 2sm3 (1:2)
sulfat tursusu olava etmokls saxlaniir, ancag bu miqdan analiz
aparanda nazors almag lazimdir. Oksidlesmeni tayin etmok iigiin
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250-300 sm? konusvar: kolbadan istifade edirlor. Taza kolbalari isti
permanganat mohlulu ils yuyurlar.
Kolbadan yalniz bu analizi aparmagq tgiin istifads edirlar.

5.15.5. Analizin apariimas:

5.15.5.1. Turs miihitds oksidlasmanin _tayini. Turs miihitds
oksidlagsmoni toyini etmok iiglin niimunani garigdirirlar, 50 sm3
gotiiriib 250 sm? konusvar1 kolbaya tokiiliir va oraya (pipet ila) 50
sm? distille suyun, 10 sm3 10mol/dm3 qatiigh sulfat tursusu olave
edilorak, mayeni demoak olar ki, gaynayanadek qizdirib, pipet ilo
dogiq 10 sm3 0,01 mol/dm3 gatiigli KMnOs moahlulu slavs edirler.
Mayeni 10 daqigs arzinds gaynadirlar. Qaynamanin baglama vaxti
gabarciglarin ayrilmaga basladigi vaxt gotiirilir. Miintezem
gaynama ig¢iin kolbaya «qaynadici» atirlar (2-3 tiks kvars, siise
kapilyar vs ya muncuq).

Qaynama bagsladiqdan 10 doqige sonra, dsrhal gaynamani
dayandirib kolbaya pipet ila 10 sm3 0.0lmol/dm3? oksalat tursusu
tokiirler. Rengsiz mayeni 0.01 mol/dm3? gatthgh KMnO4 mahlulu ile
siiso kranli biiretdon titrlayirlor. Rong bir daqiqe erzinds iton zoif-
¢ohrayi olmalidir.

Ogor maye gaynadigda rangsizlosib, tiind reng ahib v ya gshvoyi
¢okiintii amolo golibss onda analiz daha az niimuns is aparib, onu
distillo suyu ile timumi hacmi 100 sm?3 olanadek durulasdirirlar. _

Ogor turseng tursusunun titrlonmosine 2 sm3-dan az va 6 sm3-
dan ¢ox 0,01 mol/dm3 qatiigh KMnO,4 mohlulu sarf edilirsa, onda
analiz tokrar edilir.

5.15.5.2. QOalavi miihitds oksidlosmani_tayini. Qolovi miihitda
oksidlasmani tayin etmok iigiin 100 sm3 niimuns 250 sm? konusvari
kolbaya tokiiliir, distills suyu ilo 100 sm3-5 ¢atdirihir. 2 ml 10%-l
gelovi mahlulu alavs edib qaynayanadak quzdirilir v pipet ilo daqiq
10 sm? 0,1 mol/dm? qatihqli KMnOs moshlulu tokiiliir. Sonra onu
gaynamaga basladii andan 10 dagige qaynadirlar. Isti mohlula
10 mol/dm3 gatiligh 10 sm3 H>SO4 mahlulu ve 0,01 mol/dm? gatihiqh
10 sm3 tursang tursusu mohlulu slavs edirlor. Rongsizlogsmis mahlul
0,01 mol/dm3 qatiigh KMnQOs mohlulu ile bir deqige arzinda
itmoyan zaif ¢ahrayl rang alinadak titrlonir.

Qolovi mithitds KMnOs-lo qaynatdigda maye qonur ¢okiinti
verir, mahlul yasil-bonévsoyi rong alir. Lakin bununla bels tokrar
analiz aparilmir. Qonur rangli ¢okiintiiniin tzerindeki maye tam
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rangsizlogarsa, analiz ligiin daha az su gétiirib, tokrar analiz etmoak
lazzmdir. Sinaq tocriibesi aparmaq i¢iin 100 sm3 distille suyu
gotiiriiliir va analizin biitiin marhslalorindan kegirilir.

5.15.6. Naticalarin tohlili

Kalium permanqganatin oksidlosmosi (X), mg/dm3/O; bu

diisturla hesablanir:
Y= (a,—a,)-c-x-8-1000

14

Burada:
a, vaa, — analiz suyuna va sinaq tacriibasina sorf edilan 0,01 mol/dm’ KMnO,
mahbulunun hacmi, snt’;

C— 0,01 molVdnm’ KMnO, mahlubunun nominal gatihg;

k — KMnO 4iin nominal gatihigina diizalis smsah;

8 — oksigenin ekvivalent kiitlasi;

V - analiz suyunun hacmi, sm’.

Analizin nsticasi kimi iki paralel tacriibanin orta riyazi qiymati
gotiiriliir.

5.16. Sudaki quru va kozardilmisy galigin
tayin edilmasi metodikasi

5.16.1. Tayinati va mahiyyati

Quru gahq 1200°C-ds filtirden kegirilmis suda hsli olmus ugucu
olmayan maddaolarin fimumi miqdaridir.

Koézordilmis qahq sudaki quru qalig bir ne¢a dagigs 800°C-da
kozertdikden sonra yerds qalan maddslarin imumi migdardir.

Quru qahgin toyin edilmssi filtirdean kegirilmis suyun
buxarlandiriimasi, alinan qaligin 1200C-ds qurudularaq sabit gokiye
gatirilmasino asaslanir.

Bu tsulla toyin edilon quru qaliq, praktiki olaraq qeyri-iizvi
qarisiglarin haqiqi miqdarina cavab vermir ki, bu da qahqdak:
maddalerin higroskopiklikliyi il slagsdardir.

Qaligin kiitlasi hom arta bilor, homds bozi lizvi maddalorin
oksidlogmasi hesabina azala bilor.

Quru vo kézordilmis gahgin toyin edilme xotasi ¢skinin daqig-
liyindon asilidir: tarazids gokms omoliyyatlar1 0,0005 gram doaqiqlikls
aparilir.
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5.16.2.Cihazlar, materiallar, qablar .

Laboratoriya analitik tarazisi 2-ci sinif, DUIST 2401-80.
Avtomatik termotanzimlayicili quruducu gkaf (120°C).

Mufel sobasi (800°C). .

Kvars (platin) kasalar vo ya kvars tigellor, DUIST 6563-75;
DUIST 19908-74.

Farfor buxarlandirma kasalar1 Ne 4.5 150-200 sm? DUIST
9147-80.

Infraqirmuzi lampa K-200 D, 165-175°C.

Kagz filtirlor, MRTU 6-09-2411-64, «qirmizi lent».

VVV V VVVYVY

5.16.3. Niimunanin gotiiritllmasi va analiza hazirhg

Analiz iigiin elo hacmdas su gétiiriirlar ki, quru galigin kasadak:
kiitlasi 50-150 mq olsun. Masalon, agar quru galig texminsn 5 gram
olarsa, onda analize 20-25 sm3 niimuns 50 mq/dm3-200 sm3,100 mq/
dm3 - 500 sm3, 500 mq/dm3-1000 sm? gotiiriiliir.

Niimuna kagiz filtirden kegirilorak asilganlardan azad olur.

Analiz igiin kasa hazirlanir ve o sabit ¢akiys gatirilir.

Quru qaliq iigiin farfor kasa va ya puta, kézardilmis qaliq iigiin
isa platin va ya kvars kasa istifads olunur.

5.16.4. Analizin apariimasi

Analiz niimunssi asilgan maddalsrden azad olundugdan sonra
hisso-hisss kasaya daxil edilir vo buxarlandinlir. Buxarlandirma
infraqirmuzi lampa vo ya qaynayan su hamaminda aparilir.

Apanlmus galiq 1200C-da sabit ¢okiys golono qador qurudulur,
bunun ii¢iin i¢inda ¢okiintii olan quru qaliq quruducu skafda 1 saat,
sonra isa 30 dogigs qurudulur. Sonra eksikatorda onu soyudurlar.

Kozordilmis qahgi tayin etmok iigin quru qaliq platin va ya
kvars kasada 800° C - do 5 daqige arzinde koézordilir, sonra
eksikatorda soyudularaq torazids ¢okilir.

5.16.5. Naticalorin tahlili
5.16.5.1. Quru gahgin kiitle qatiigt, (q.q.) mg/dm3 bu diisturla
hesablanir:

_(a—a;)+1000
q949. “————'—V

Burada:
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a — qurudulmug qahqla birgs kasarnn kiitlasi, gram,
ar— bog kasamn kiitlasi, gram;
V- buxarlandirmag iigiin gétiiriilan suyun hacmi, snt.

J.16.5.2. Kozardilmis qahgin kiitle gatiligr (k.q.) mg/dm? bu
diisturla hesablanir:
Kg.= (K —a,)-1000
|14
Burada:
K — kozardilmis qahq ils birga kasarmn kiitlasi, gr;
ar bos kasamn kiitlasi, qr;
V- buxarlandirmag iigiin gétiiriilon suyun hacmi, sni'.

Analizin naticesi kimi 2 paralel tocritbsnin noticasinin orta
riyazi qiymsti goétiiriiliir ki. bunlar arasmdak1 forg 10%-don ¢ox
olmamalidir.

5.17. Suda sulfatlarip toyin edilmasi iizrs metodika

5.17.1. Mahiyyati va tayinati

Metodika 1 dm? niimunsnin analizinds kiitla qatilign 50
mkq/dm3-dan ¢ox olan sulfat iolarinin toyin edilmesi iigiindiir.
Nimunsnin hecmini artirmagla qatiigin ssrhaddini azaltmaq ve
analizin hassasligini artirmaq olar.

Bu isul sulfat ionlarmin qatilasdirilmasi va ¢ixariimasia bu
ionlarin K-ortanil vo ya nitromazo indigatorundan va barium
duzlari mohlulundan istifads etmokls titrumetrik toyin edilmasina
osaslanir.

Toayinatin nisbi xatas1 & 5%-dir. Analizin miiddati 1,5 saatdur.

Analiz suyundaki natrium duzlarmin 0,1 mg-dan gox olmasi,
homginin kalium va ammeonium duzlarmin olmasi indiqatorun reng
kegidinin geyd edilmasine mane olur. Bu qarisiglarin tassiri analizin
gedisinds ionmiibadils gotranindan su kegirmakls va niimunsni bu-
xarlandirmagla aradan qaldirilir. Fosfatlar, xloridler, magnezium,
nitratlar va digar bir sira qarigiqlar analiza mane olmur.
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5.17.2. Qablar v reaktivlor

Ustii ortiilii elektrik qizdiricis:, DUIST 306-76

Olcii kolba]an, icra 1, 2, d.s.2. hacm 25,50 sm? DUIST 1770-74
Pipetlor, icra 2 va ya 6, d.s.2, hacm 10 sm3, DUIST 20292-74,
Silindr, icra 1, hacm 25 sm3 DUIST 1770-74,

Konusvari, yumrudibli kolba, tip Kn, icra 1, hacm 250 sm3,
DUIST 25336-82,

Xromatografik kolonka (hiind. 400 mm, diametri 10 mm) va ya
biiretka, icra 1, hacm 100 sm3, DUIST 1770-74,

Anionit AB-17-8, DUIST 20301-74,

BaCl, (2H.O, DUIST 4108-72, «k.t» (0,1 n) va ya Ba(NO;);
DUIST 3777-76, «k.t»,

NH.COs, DUIST 3770-75, «a.ii.t» 6 %-li mohlul,

NaOH, DUIST 4328-77, «a.ii.t», 1 n mahlul,

Aseton,DUIST 2603-71,«a.ii.t» va ya etil spirti DUIST18300-72,
HCI tursusu, DUIST 3118-77, «k.t»,

Xloroform, TS 6-09-4263-76,

Heksametilentetramin (urotropin), TS 6-09-353-74,2%-li mahlul,
Indigatorlar: nitromazo MRTU 6-09-07564-75, «a.ii.t» va ya K-
ortanil TS 6-09-05-587-76, «a.ii.t».

VVVVVVY VY V VVVVYVY

5.17.3. Reagentlsrin hazirlanmast
Reaktiv mohlularin  hazirlanmas: ve niimuns, standart
moshlularin durulasdirilmasi Ggiin distille sudan istifads edilir.
Indigator mahlulu. 0,2 qram nitromazo vs ya K-ortanil tozu 100
sm? distills suyun-da hasll edilir. £
Urotropin mahlulu, 2%-1i. 0,2 qram urotropin 100 sm3 dl¢i kol
basinda azaciq miqdarda distille suyunda hall edilir va digqatle qa-
risdinilir. Distillo suyu ilo kolba xatts gadar doldurulur.
Hazir mahlul xlorid tursusu ils pH 5-dak tursulasdirihir.

5.17.4. Niimunanin gotiiriilmasi va analiza hazirliq

Su niimunasi tomiz yuyulmus quru sigo qaba gétiiriliir. 1 dm?
suya 2-4 sm? xloroform tokmoklo niimuns saxlanila bilor va ya
niimunani 3-49C-dok soyudurlar, bela hallarda niimuns bir sutka
srzindo analiz edils bilar.

1 dm3-do 50-dsn 100 mkg-a gadar sulfat-ion olan sulfatlarn
tayin etmok igiin analiza 1 dm3 su gotiiriiliir. Sulfat ionlari migdan
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az oldugda su niimunssinin hacmi artirihr. Su niimunssi asagidaki
qaydada hazirlanmis AB-17 anioniti doldurulmus kolonkadan
buraxihr:

100-200 gram AB-17 anioniti stokanda 15-20 dofas 1 mol/dm?
gatiligh natrium-hidroksid mohlulu ilo, sonra 10 dafs 6%-l
(NH4)2CO3 moahlulu ilo yuyurlar. Sonra kolonkaya anionit yiikloyib,
yens yuyurlar; 150-200 sm? (NH;).CO; mohlulu ilo 30-35 sm3/daq
siratls va 1,2-2,0 sm3/daq siiratls 100 sm3 (NH4):CO; mohlulu ilo
buraxilir.

Qostranin tam yuyulmasini, mshlulun axirmei 25 sm3-ni analiz
edarak yoxlayirlar. 0,01 mol/dm3 qatihgh BaCl, mshlulu slave
etdikdon sonra indigatorun rangi dayisirss yuma dayandirilir. Ko-
.lonka 200-300 sm?3 distills suyu ils yuyulur. 10-15 analizdon sonra
kolonkanin tomizliyina nozarat edirlor. Naticolor gonaatbaxs olma-
diq da kolonkani yenidan yuyurlar.

5.17.5. Analizin apariimas:

Su niimunssi 30-35 sm’/doq siirstlo hazirlanmis kolonkadan
buraxilir, sonra kolonkam 50 sm? su ilo yuyurlar. Sulfat ionlanm
1,5-2 sm¥daq siiratls (NH4);CO3 mohlulu ilo kolonkadan desorbsiya
edirler, mahlulu 50 sm? 6l¢ii kolbasma toplayirlar (cizgiys gador).
Kolonkam 200 sm3su ilo 35 sm3/dagigs siirstle yuyub, onu névbati
tacriibays hazirlayirlar.

Olgii kolbasindaki mohlulu 150 sm?3 konusvarn kolbaya kegirib,
(NH4),COs-ii pargalamagq iigiin 3 sm3 qalanadek buxarlandirirlar,
soyutduqdan sonra iizarina 7 sm? distillo suyu slavs edirlor. 10 sm?
mohlula 40 sm? aseton, 3-5 damct indigator mohluly,
2 damci qati (sixhg - 1,19 g/sm?) HCI tursusu, 0,5 sm3 2%-h
urotropin moahlulu (pH=5) slava edirlar.

Reagentlorin hor bir hissasi slave edildikdon sonra kolbada
mohtulu gangdiniriar.

Kolbanin i¢indaki moshiulu 0,01 mol/dm3 qatihigh barium
duzlan mohlulu ils 1-2 daqige miiddotinds iton yasomeni rangdsn
goy rangs kegonadak titrloyirlor. Sinaq nazarst tacriibasi iigiin 1 dm3
distills suyundan istifads edilir vo analizin biitiin marhalslari hoyata
kegirilir.

Aseton avazina etanoldan istifads etdikds indigatorun ronginin
dayismasi hiss edilmir.
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5.17.6. Naticalarin taohlili

Analiz suyunda sulfat ionlarinn kiitlo qatiligi (X) mkqg/dm?, bu
diistura asason tayin edilir:
_a-c-k-48-1000

Vv

X

Burada:
a - analiz suyunun titrlanmasina sarf olunan 0,01 mol/dm’ qatihgqh barium

duzlart mahlulunun hacmi, sm’;
¢ —barium duzlart mahlulunun nominal ganhig;
k — nominal gatnliga diizalis smsal;
48 — sulfat ionunun ekvivalent kiitlasi;
V - analiz supunun hacmi, sm’.
Analizin noticesi kimi 2 paralel tacriibsnin nsticesinin orta
riyazi qiymsti gotiiriiliir, bu naticslor arasmdaki xsta 5 %-dan gox

olmur.

5.18. Suda sulfitlorin tayin edilmasi iizra metodika

5.18.1. Mahiyyati va tayinat:

Bu metodika suda sulfitlsrin yodomerik iisulla tayin edilmasina
asaslanur. Sulfitlor yod ilo reaksiyaya girir, artig: iso (N2,S:;03) na-
trium tiosulfat ils titrlonir. Indiqator kimi nisasta gétiiriiliir.

Tayin etma hoddi - 1 dm3-da 300 mkq sulfit ionlaridir. Bu iisu-

lun nisbi sahvi £10% -dir. Analizin miiddati - 20 daqigadir.

5.18.2. Qablar, reaktivisr

Kolba tipi Kn, icra 1, hacmi 250,500 sm?, DUIST 25336-82,
Pipetlor, icra 1, hacmi 2, 10, 100, sm3, DUIST 20292-74,

Biiret, icra 1, hacmi 10 sm? DUIST 20292-74,

KC, DUIST 4232-74,

Yod, metallik DUIST 4159-64, «k.t» va ya fiksonal MRTU 6-09-2540-
72,0,01 n. mahlul.

Na,S,0; (5 Hzo, 0,01 n. mohlul. 75,

H,SO4, DUIST 4204-77, «k.t» 1:3 nisbatinds durulasdiriimus,
Suda hall olan nisasta, DUIST 10163-76, 1 %-1i mahlul.

VVV VYVVVVY
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5.18. 3. Analizin aparilmasi

300 sm3- lik konusvari kolbaya pipet ils 10 sm? 0,01 mol/dm3
metallik kalium yodidds mohlulunu vs miisyyon odl¢ilmiis hocmdas
analiz olunan su tokiirlar. Sulfitin kitls gatihgi 50 mg/dm3-dan az
olduqda 100 sm? analiz suyu gotliriirlor. Niimune kolbaya tokiilir
va qansdirilir. 2-3 degigadon sonra kolbaya 2 sm3 sulfat tursusu
tokiib qangdiririar ve 0,01 mol/dm3 tiosulfat mehlulu ila aynlan
yodu titrloyirlar, indigator kimi nigasta gotiiriilir. Eyni zamanda
100 sm? distills suyuna 10 sm3 yod moahiulu va 2 sm? H,SOs mahlulu
slava edib titrlayirlar.

5.18. 4. Noticalorin tahlili
Sulfitin kiitls qatihig (X), mg/dm3, bu diisturla hesablanir:

_(a-a;)-c-x-63-1000
v

X

Burada:

a vs a, — titrlamaya sarf olunan 0,01 mol/dm’qanhga malik natrium tiosulfat
(Na,S,0;) mohlulunun hacmi, sw’;

¢ - Na,S,0; mahlulunun nominal qatihg, 0,01 mol/dm?’;

k — natrium tiosulfatin nominal gatthgina diizslis omsali;

63 — Na,S,0; ekvivalent kiitlssi;

V'~ analiz suyunun hacmi

Analizin naticasi kimi 2 paralel tacriibanin noticosinin riyazi

qiymoati orta gdtiiriliir ki, bu naticaler arasindaki xsta (10 % nisbi
xatadan ¢ox olmamahdir.

5.19. Suda nitratlarin fotokolorimetrik metod}a tayin edilmasi
iizra metodika

Suda nitratlari-salisilat tursusu va ya sulfofenol reaktivi ils ko-
lorimetrik tisulla toyin edirlar.

5.19.1. Nitratlarin salisilat tursusu il> tayin edilmasi

5.19.1.1. Mahiyysti va tayinati. Metodika - nitratlanm 1 m3 suda

qatiign 10 mkg-dan 20 mqg-dsk olduqda toyin etmak iigiindlir. Bu

iisul sulfat tursusunun istiraki ils nitratlarin salisil tursusu ilo
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qarsthgli tasiri naticasinds amalo galmis intensiv sari rangli nitrosali-
silat tursusu mahhulunun kolorimetrlo 6lglilmasina ssaslanir. Usulun
toyin etma haddi niimunads 5 mkq nitrat ionuna gadordir.

Nitratlarm tayinina niimunads 200 mq/dm3 —dan ¢ox xlorid va
2,5 mqg/dm? ¢ox nitritlorin olmasi manegilik téradir. Niimunada
asilqanlar, iizvi maddeslorin yaratdigi bulaniq va rang olduqda,
niimuns analizden qabagq xiisusi olaraq hazirlanir.

Analiz miiddsti niimunanin hacmindan asili olaraq 1-3 saatdir.
5.19.1.2. Cihazlar, gablar, reaktivior
FotokolorimetrKFK.
Bagl qizdiricist olan elektrik plitasi.
Su hamamu.
Kolbalar, hacm 50,250,1000 sm? d.s. 1, DUIST 1770-74.
Pipetlor, hacm 10,20,100 sm? d.s. 1, DUIST 20292-74.
Cini kasalar, NeS, DUIST 9147-80.
Salisilat tursusu (0-oksibenzoy), DUIST 5844-51, «a.ii.t.»
Natrium-salisilat, DUIST 17628-72, «t»
Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t».
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.ii.t.» 25%-li mahlul.
Gilimiis —sulfat, TU 6-09-3703-74, «k.t» 0,5%-1i mohlul.
Al(SO4)3 ( 18 H20, DUIST 3758-75, «k.t» 15 %-li mohlul.
Xloroform, DUIST 20015-74.
Peroksid (perhidrol), DUIST 10929-76, , 30 %-li mahlul.
Kalium-nitrat, DUIST 4217-77, «k.t».
Universal indigator kagizi.

VVVVVYVVYVVVVVVYVYYVY

5.19.1.3. Reagentlorin _hazirlanmasi. Reaktiv moahlullarinin
hazirlanmasi, niimuna va standart mohlullarin durulagdirilmas:
iclin distille sudan istifads edilir.

5.19.1.3.1. Salisilat mahlulu._1dm3 distillo suda 10 gram natrium
-salisilat vol qram salisilat tursusu hall edilir.

5.19.1.3.2. Standart KNO; mahlulu. 100 mq/dm3 qatihgh stan-
dart A mohlulu hazirlanir. 1 dm?® 6l¢ii kolbasinda, avvslcadan
105°C-ds qurudulmus va sabit gokiya gatirilmis az miqdan duzsuz-
lasdiriimis suda 0,163 qram KNO; hell edilor. Mayenin hocmi 1
dm3-a ¢atdirihb, ehmalca qarigdirifir. A mshlulunu 100 dafs duru-
lasdirmaqla 1 mq/dm? kiitls qatiigda B mahlulu hazirlanir.

139



5.19.1.4. Orafikin qurulmas:.

Iki grafik qurulur:

Biri A mahlulundan 25-dan 1000 mkq-dsk grafik 1.

fkinci B mahlulundan 0-dan 25 mkq-dsk qrafik 2.

Cini kasaya 0,5; 1;2;5 vo 10 sm3 A standart mohlulu tokiib,
hacmi kimyavi duzsuzlasdirilmis laboratoriya suyu ilo 10-15 sm3-
dsk ¢atdirirlar. Kasalardan birins, sinaq tacriibssi iigiin yalmz distil-
Is suyu tokiirlor. Kasaya 1 sm? salisilat reaktivi slavs edib, onu su
hamaminda quruyanadsk buxarlandirirlar. Toyinatin davamini
5.19.1. bandins uygun aparirlar.

Ol¢moloarin naticasina gors, absis oxunda niimunads olan nitrat
ionlanin kiitlasi, mkg-la, ordinat oxunda iss cihazin gostaricisini
geyd etmakls 2 grafik qururlar.
3.19.1.5. Niimunanin_gétiiriilmasi va analiza_hazirhg. Su niimunasi
tomiz yuyulmus quru siiso qabla gotiiriiliib, tixacla kip baglanir.
Analiz niimuns gétiriilan giin vo ya 3-49C temperaturda
soyuducuda saxlamagqla bir sutka orzinds aparilir. Soyuducu
avazine 1 dm? niimunsys 1 sm3? qatt sulfat tursusu va ya 2 - 4 sm?
xlroform tékmakla konservlasdirmak olar. Analiz niimunasi 20-250
sm3 gotiiriliir ki, onda nitrat ionlarinin migdar1 1000 mkg-dan gox
olmasin.

5.19.1.6. Analizin aparilmas.

5.19.1.6.1. Ogar suda nitratlann toyinine mane olan maddalor
yoxdursa, onda niimunani ¢ini kasaya tokiib iizerine 1 sm? salisilat
mohlulu slavs edib su hamaminda kasam niimuna quruyanadsk
qizdirirlar.

Soyutdugdan sonra kasadaki quru galigin tzorine 1 sm? qati
sulfat tursusu tokiib, siigo gubugla ¢okiintiini tursuda hall edirler.

10 daqiqaden sonra kasamin igindokini iizorina 5-7 sm3 distille
su 10 sm3 25%-li ammonyak mohlulu slavs edirlar va siiso ¢ubugla
mayeni yaxsi qarigdirirlar. Bundan sonra maye koskin yens
ammonyak iyino malik olmalidir, aks halda ammonyak slave edilir.

Kasanm i¢indakini 50 sm3 8l¢ii kolbasina kegirib, xatts gader
disilla suyu ile doldurub qansdirir vo rangli mohlulu 410 nm dalga
uzunlugunda, uducu sothin galinhgi 10-50 mm olan kiivetds
kolorimetrlayirlor. Miigayiss iigiin distills suyu gotiiriirler.

Sinaq tacriibasi tigiin 10-15 sm? distills suyundan istifads edirlar.
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Analiz niimunasindaki nitratlarm kiitlasi qrafiks gors tapihr. -
5.19.1.6.2. Naticalorin tohlili. Suda nitratlarmn kiitle gatiign (X)
mkq/dm3 bu diisturla hesablanir:

Y= a-1000

|14
Burada:

a— niimunadaski nitrat-ionlarinun kiitlasi, mkq,
V— analizs gétiiriilan niimunanin hacmi, sm’.

5.19.1.6.3. Ogor analiz edilon suda 2,5 mq/dm3-dan ¢ox nitritlar
olarsa, onda niimunani buxarlandirdiqda kasaya 30%-li hidrogen —
peroksid mohlulundan 1-2 damci tokiirlor. Bu halda nitratlarin
kiitlo qatihig1 (X;) mkqg/dm3 bu diisturla hesablanir:

X, = %000 ~135B

Burada:

a— niimunadoki nitrat-ionlarmmn kiitlasi, mkq,

V~ analiza gétiiriilon niimunanin hacmi, sni’;

B - analiz suyundaku nitrat ionlarimn kiitls gatihg, mkq/dm’

5.19.1.6.4. Ogar torkibinda 200 mq/dm3-dan ¢ox xlor ionu olan
analiz olunan su bulamiqdirsa vs ya tizvi maddslar olduguna gors
ronga boyanibsa, onda niimunani avvalco tamizlayirler, bels ki,
suyun torkibinds olan xlor ionlari AgNQs; ils, tizvi maddalr iss
Al(SOq4); ila ¢okdiiriiliir. Bunun tgilin stokana 100 sm? analiz suyu
gotiiriib, dama ils 0,5% AgNOs-1 bulaniq vs ¢okiintiiniin  smals
galmasi qurtaranadok slava edirlor. Sonra 1,5 sm3 15%-li AL(SO4)s
mohlulu slave edilir, yaxs1 qarigdirilir, pH=5-6,5 olanadok damci-
damci ammonyak mohlulu tékiilir.

Cokiintiinii stizgacdan kegirib, 1ki dafs siizgac kagizinda
kimyavi duzsuzlagmis su ilo yuyurlar, filtirat va yuyuntu sularnni
200-250 sm3-lik 6l¢ti kolbasina toplayirlar. Xatte geder kimyavi
duzsuzlagdirilmis su ilo doldururlar. Analiza ele hacm gotiiriiliir ki,
niimunads nitrat-ionlarmin kitlasi 1000 mkq-dan ¢ox olmasin va
analiz niimunasi ¢ini kasaya tékiiliir. Sonra analiz 5.19.1.6.1. bandi
izro apanlir.

5.19.1.6.4.1. Naticalarin tahlili. Analiz suyunda nitratlarin kiitle
gatiig1 (X;) mkq/dm3, asagidaki diisturla hesablanir:
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_a,-b-1000

X, ”
Burada:
a, - analiz iiciin gétiiriilmiis duzsuzlagdinlpugs niimunanin hacminds
olan nitrat ionlarinn kiitlssi, mkq;
b — durulagdirma daracasi;
V  — analizs gotiiriilon durulagdinlnug niimunonin hacmi, sm’.

Analizin naticesi kimi 2 paralel toyinatin orta hesabi giymsoti
gotiiriiliir. Aradaki forq 20%-dan ¢ox olmamahdir.

5.19.2. Nitratlarin sulfofenol reaktivi ila tayini

Metodika-qidalandirici suda kiitla qatiigr 10 mkqg/dm? vo ¢ox
olan nitrat ionlarini tayin etmaek figlindiir.

Metod sulfofenol reaktivi ilo sar1 rongs boyanmus nitrat
tursusunun kolorimetrls 6l¢lilmasins asaslanir.

Fenolun sulfat turgusu ilo qarsihgli tesirinden orto- ve para-
fenolsulfat alimir. Sulfofenol reaktivi ilo qangdirildigda nitrat
tursusuna gevrilon nitratlarin tssiri altinda nitronium ionu omaola
galir va fenolsulfata tursularla qarsiliqli tasirds olur. Qalavi miihitda
amolo golon nitrobirlogsmoaler sar1 rangli mahlul verir, optik sixlif
fotokolorimetrda dlgiirlar.

Metodun toyin edilms haddi niimunads S mkq nitrat ionudur.

Tayinatin xatas1 — 20%-dir.

Toayinatin miiddati 1-3 saatdir.

Nitratlarin toyinina niimunads qatihigi 200 mg/dm3-den ¢ox
olan xloridlar manegilik téradir.

5.19.3. Cihazlar, qablar, reaktivlsr

FotoelektrokolorimetrKFK

Bagh qizdiricist olan elektrik qizdiricist DUIST 306-76.

Su hamamu.

Yumrudibli kolba K -1-500-29/52 QS, K-1-200-29/32 QS
DUIST 25336-82.

Diiz borulu soyuducu, XPT 400 29/32, DUIST 25336-82.
Kolba, icra 6, d.s.2, hacm 25,100,1000 sm3, DUIST 1770-74.
Pipetlor, icra 5, hacm 2, 10 sm3, d.s.1, DUIST 20292-74.
Konusvan kolbalar, tip KH-500-29/32 QS, DUIST 25336-82.

VVVY VVVY
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Buxarlandirma tg¢iin ¢ini kasa Ne 5 va ya kvars kassa hacmi
200 sm3, DUIST 9147-80, QﬁiST 19908-74.

Fenol sintetik, texniki, DUIST 23519-79 va ya fenol reaktivi,
DUIST 6417-72, «a.ii.t.».

Sulfofenol reaktivi.

Sulfat tursusu, DUIST 5204-77, «k.t».

Ammonyak, DUIST 3760-79, «k.t», 25 %-1i suda mohlul.
Kalium-nitrat, DUIST 4217-77, «k.t».

Hidrogen-peroksid, DUIST 10929-76, 36 %-1i mahlul.

VVVVY VvV V¥V

5.19.2.2. Reagentlorin hazirlanmasi. Reaktiv mahlullarinin, stan-

dart mahlulun hazirlanmasi va niimunslorin durulasdirimas: iigiin
kimyovi duzsuzlasdirtlms sudan istifads edilir.

5.19.2.2.1. Sulfofenol reaktivi. Sulfofenol reaktivini yumrudibli
kolbada 200 sm? gat1 sulfat tursusunu 300 gram tomiz kristallik
fenolla qarigdirmagla hazirlayirlar. Kolbam oks su soyuducusuna
birlsgdirirler va qarigig1 qaynayan su hamaminda 6 saat saxlayirlar.
Bu miiddat basa ¢atdiqdan sonra garisigi soyudurlar va shfli tixac
olan tiind siiga qaba tokiirlor.

5.19.2.2.2. Kalium-nitratin standart mahluly. Nitrat ionlarinn
kiitlo qatilig1 100 mg/dm3 olan ehtiyat standart mohlulu hazirlanir.
Bunun igiin 1 dm? o6l¢ii kolbasinda, avvalcadan 105°C-ds sabit
kiitlaya galons gadar qurudulmug 0,163 g KNO; hall edirlar.

Nitrat ionlarinin kiitlo gatiigi 100 mg/dm3 olan igg1 standart
moahlulu, ehtiyat mahlulu 10 dofs durulagdirmaqla hazirlayirlar.

5.19.2.3. Orafikin gqurulmas:. Bir nega ¢ini kasaya 0,2; 0,5; 1,0;
2,0; 3,0; 4,0 sm3 10 mkqg/sm? kiitlo qatihgina malik is¢i standart mshlul
tokiib, tizarina 10 sm3 hacms gader distills suyu slavs edib, qizdiric
plitads quruyanadsk buxarlandinirlar. Soyudulmusg gahga 2 sm? sulfo-
fenol reaktivi slavs edib, garisig: siiso gubuqgla azirlor. 10 dsqigaden
onra kasaya 10 sm? distillo suyu slave edib, qangdirirlar. 10 sm? 25%-
li ammonyak mohlulu tékiib, yenidon gansdirirlar. Mayeni 25 sm3-lik
olgii kolbasma kegirib, distillo suyu ilo cizgiys qoadar doldururlar.
Analizds oldugu kimi optik sixhp dlgiirler. Olgmoenin naticasing asasan
grafik qurulur, absis oxunda nitrat ionlarimn kiitlssi, ordinat oxunda -
optiki sixhq geyd olunur.
J.19.2.4. Niimunanin _gotiriilmasi _va _analiza _hazirlanmasi. _Su
niimunasini tomiz yuyulmus quru siigo qabda gétiiriib, tixacla kip
baglayirlar. Analiz niimuns gétiiriilon giin vo ya 3-4% C temperatur-
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da soyuducuda saxlamagla bir sutkadan sonra aparila biler.
Niimunoani soyutmagq avazine qat: sulfat tursusu (1 dm? niimunays 1
sm3) olavs etmokls saxlamaq olar. Analiz iigiin 250 sm? niimuns
gotiriiliir.

5.19.2.5. Analizin aparimas:. Cini kasaya 250 sm? analiz edilan su
tokiib, qizdiricida quruyanadek buxarlandinirlar. Soyudulmusg
galhga 2 sm3 sulfofenol reaktivi slava edib qarisiga siisa gubugla
ehmalca qansdirirlar. 10 doqigadon sonra kasaya 10 sm? distills
suyu olave edib, yaxsica gangdinirlar v iizarine 10 sm3 25%-li
ammonyak tokiib yenidon qarnisdirirlar.

Sar1 ranga boyanmis maye tamamilo 25 sm3-lik 6lgii kolbasmna
kecirilib, distillo suyu ilo xatto gadar doldurulur vs sinaq tacriibasine
g6rs 430 nm dalga uzunlugunda uducu tebagenin qahnligh 50 mm
olan kiivetds optiki sixhgi olgiilir. Sinaq tocriibasi igilin analizin
biitiin morhalalorindon  kegirilmis 10-15 sm3 distills suyundan
istifads edilir. Belo ki, analiz edilon suda nitrat-ijonlarimn qatiigi
azdirsa, Olgiilmiis optiki sixliq asagl qiymote malikdirss, onda
cihazin hossashgm artirmaq iigiin «niimunsnin yerinin doyigdiri-
Imosi» iisulu totbig edilir. Bunun igiin sol tsrofds yerloson islq
garsisinda sinaq moehlulu olan kiivet, sag isiq axinin qargisinda 1s9
igarisinda analiz mahlulu olan kiivet qoyulur.

Lazimi isiq filtiri qoyulur, diafragma yang tam agiir va
fotometrik klinlorls qalvanometrin aqrabi skalanin sifir bolgiisiine
qoyulur. Sonra mohlullarin yeri deyigdirilir: sol i§1q axininin
garsisina analiz mahlulu olan kiivet, sag isiq axmninin qarsisina 1S3
sinaq mahlulu olan kiivet qoyulur. Sol 6lgii barabanim firlatmaqgla
diafragma yangi azaldiir vo qalvonometrin aqrabi yeniden sifira
qoyulur (dairovi fotometrin klinlarinin vaziyysti doyismadon).

Optiki sixligin dlglilmosi sol barabana gors aparilir. Analiz su-
yundaki nitrat ionlarmin kiitlasi (mkq), qrafiks asassn tapilir.

5.19.2.6. Nbaticalarin_tahlili. Analiz suyunda nitrat-ionlarmin
kiitla gatiligr (X) mkg/dm? bu diisturla hesablanir:

a-1000
X =——
vV
Burada:
a - grafikdsn tapilan nitrat-ionlarinn kiitlasi, mkq;

V - analiz iigiin gotiiriilan niimunanin hacmi, sm’.
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Ogar analiz edilon suda 2,5 mq/dm3-dan vs ¢ox nitritler varsa,
onda buxarlandirma vaxti kasaya 1-2 damci 30%-li hidrogen-
peroksid slava edirlor.

Bu halda nitratlarin kiitlo qatiign (X;) mkq/dm3 asagidaki
diisturla hesablanir:

_a-1000

X, ~ 1358

Burada:
a— qrafikdasn tapilan nitrat-ionlarimn kiitlasi, mkq,
V- analiz niimunassinin hacmi, sm’;
B - analiz suyundaki nitrat-ionlariun kiitls gatihig mkq/dm’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel tacriibonin orta riyazi giymati
gotiiriilir. Analizin neticolori arasindaki nisbi forq 20%-don ¢ox
olmamaldir.

5.20. Suda asilqan halinda olan maddalarin
tayin edilmasi iizra metodika

5.20.1. Usulun mahiyyati

Bu iisul 6l¢iilmiis hocmas malik garigdirilmis niimunadaki biitiin
asilgan soklinds olan maddslorin filtirde ayrilmasi va 105°C —da
sabit ¢okiya galonadok quruduldugdan sonra onlarin ¢okilmasindan
ibaratdir.

5.20.2. Cihazlar, materiallar, qablar

Analitik torazilar, sinif-2, DUIST 2401-80.

Avtomatik tonzimlayicili quruducu gskaf (105°C).

Kiilsiiz kagyz filtirlor, MRTU 6-09-2678-77, «qirmz1 lent».
Biiksler, tip CB vo ya CH, DUIST 25336-82.

Siiso quflar, tip B, DUIST 25336-82.

Eksikatorlar, icra 2, DUIST 25336-82.

Olgii silindrlori, icra 1, 500, 1000 sm3, DUIST 1770-74.

VVVVVVY

5.20.3. Niimunanin gotiiriilmasi va analizo hazirhg
Niimuna gétiiriilon gaba 500 sm3 (asiganlar 50 mg/dm3-dan
¢ox oldugda) va ya 1000 sm3 (miqdar az oldugda) su niimunasi
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gotliriilir. Nimuns saxlantimir, bir sutkaya analiz edilir. Qifin
konusu formasinda biukiilmiis ikigat filtir kagizi biikss yerlagdirilir
va 105°C-da quruducu gkafda sabit ¢okiys galona gadar qurudulur.

Filtir kagiz1 ilo birgs biiksti qurutdugda, skafa biiksiin qapagi
da qoyulur, eksiqatorda soyudugdan sonra agzi qapagla bagh biiks
filtir kagiza ils birlikds ¢akilir.

5.20.4. Analizin apariimasi

Hazirlanmus filtir kagizlan biikksds distillo suyu ilo isladilib qifa
qoyulur. Olgiilmiis hocmds analiz olunan su niimunssi filtirden
siiziilir. Filtiratin ilk porsiyas: yenidsn filtirs qaytariir. Nimuns
gotiiriilon siiso gabda galan maye ¢okiintiisiinii filtirdon kegandan
sonra alinan filtiratla yuyub, yenidon filtir kagizindan kegirilir.
Cokiintii kegirildikdon sonra nom filtir kagizlarim avvalki biiksa
yerlasdirib 1059C-da sabit ¢akiys galona godar qurudurlar.

5.20.5. Naticalarin tahlili

Asilgan maddslorin kiitls qatilign (X), mg/dm3 bu diisturla
hesablanir:
_(a—a;)-1000

7

X

Burada:

a - filtir kagiz1 va ¢okiintii ila birga biiksiin ¢akisi, gram;
a,~ filtir kagizi il birga biiksiin kiilasi, gram;

V — analiz figiin gétiirilon suyun hacmi, sm’.

Analizin noticasi kimi 2 paralel tacriibonin orta hesabi qiymati
gotiiriliir, naticsler arasindaki forq nisbati 10%-dan ¢ox olmamah-
dir.
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5.21. Suyun xiisusi elektrikkegiriciliyinin tayin edilmasi
izro metodika

5.21.1. Usulun mahiyyati

Xiisusi elektrik kegiriciliyi - aralarindaki moesafe 1 sm en
kosiyinin sahasi 1 sm? olan iki elektrod arasinda yerlason mahlulun
elektrik miigavimstinin oks giymstidir.

Xiisusi elektrik kegiriciliyi - geyri-iizvi elektrolitlerin qatiifinin
toxmini gostoricisidir, onun toyinatmin naticesi mk. sm. om-! ils
ifads edilir (mikrosimens mk m-).

Usulun asasmi mohlulda elektrolitlorin  kationa va aniona
dissosasiya etmok xiisusiyyati togkil edir. Xiisusi elektrik kegiriciliyi
mohlulun temperaturundan asilidir (temperaturun 10C doyismast,
tayin edilon kemiyyatin + 2% doyismasina sabab olur). Temperatur
molum olduqda iss onun tarkibindan v miixtslif kation va anionlarin
herokatindan asilidir.

Analiz miiddati 20 daqiqadir.

Analiz edilen suyun elektrik Kegiriciliyi ammonium, kalium,
magnezium, kalstum, natrium, hidrogen kationlarina va hidrosili-
kat, nitrit, nitrat, bikarbonat, karbonat, hidrosulfid, sulfid, sulfat,
xlor anionlarina dissosasiya edan elektrolitlerle baghdir.

Uzvi maddalor (neftmshsullari, fenollar va bagqadari) tamamils
az dissosasiya etdiklorino gors elektrik kegiriciliyine zaif tasir edir.
Uzvi tursu ve ssaslarin suda mohlulu kifayst qador yiiksak elektrik
kegiriciliyino malikdir.

5.21.2. Cihazlar, qablar va reaktivilsr

» Elektrik kegiriciliyini 6lgmak ti¢iin cihaz 50-den 100,000 Om-a
gader konduktometrlar tip MK 34-04, OK-102, MK-563,
«Impuls».
Su termostat: va ya su hamamu (200C)
Termometr TH-3, 6lgmo haddi 0-60°C, DUIST 400-80.
Siigo stakanlar, tip B va ya H, icra 1, hacm 100 sm3? DUIST 25336-
82.
Kolbalar, icra 2, hacm 100, 1000 sm3 DUIST 1770-74.
Pipetlar, icra 6, hocm 5 va ya 10 sm3, DUIST20292-74.
KCl, DUIST 4234-77, «a.ii.t.» vo ya fiksanal TS 6-09-2540-72,
0,1 n qatithgh moahlul.

VVV VYVV
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5.21.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Moshlullar1 hazirlamaq igiin karbon qazindan azad edilmis
distille suyundan istifads edilir.

5.21.3.1. Suyun karbon gqazindan azad edilmssi. Lazimi mi-
qdarda suyu iki desiyi olan rezin tixach kolbaya tékiirlar: bir desiyi-
na P-gakilli boru qoyub, karbonat tursusu uducusu (patronlu shong
va ya askarit) birlagdirirler, diger ucuna sifon goyurlar, sifonun bir
ucu kolbanin dibins ¢atir, ikincisi is3 sixaca malikdir. Sixaci sixxma-
dan CO2-ni ¢ixartmagq iiglin suyu 15 dagiga qizdirirlar.
5.21.3.2. 0,01 n gatihgda KCI mahlulu.0,7456 qram 1050C-ds qu-
rudulmus K Cl suda hsl! edilir ve 200C-ds kolba xatts gadar (1 dm3)
doldurulur. 0,01 mol/dm3 KCI moahlulu, fiksanaldan hazirlanan 0,1
mol/dm3 mohlulu 10 dofs durulasdirmaqla hazirlamaq olar. Bu
moahhulun xiisusi kegiriciliyi 200C-ds 1278 mkom-1 sm-1-0 barabar-
dir.

5.21.4. Niimunalarin gétiiriilmasi va analiza hazirhq

Su niimunasini tamiz yuyulmus quru polietilen gaba gotiiriirler.
Niimuna saxlanilmir va analiz bir sutkadan gec olmayaraq aparilir.
Analiz Gi¢lin 300 sm? hacm nliimune lazimdir.

Cihazin i§i ve hazirlanmasi onun telimatma uygun aparilir.

Konduktometr platin  elektrodlu olgii  6zoklorindan  va
kompensasiyali korpii sxemli gostorici blokdan ibaratdir.

Xiisusi elektrik kegiriciliyini toyin etmok iigiin mohlulun
miiqavimat kamiyyatini R 6lgiirler vo bu diisturla hesablayirlar.

R=K-W
Burada:
- elektrodlarin sahasindsn va onlarin arasimdaky masafadon,
homginin  corayan kegiran mohlulun  haocmindan va qabin
Jformasindan ash olan gab sabiti (sm™);

1
— moahlulun — -3 barabar olan elektrik keciriciliyi.

Elektrolitik o6zaklara qoyulan asas teloblor gabin konstant
sabitidir, buna gora do avvslcadan 200C-ds taze hazirlanmus 0,01
mol/dm3 standart kalium xlorid mohlulunun miiqavimatini 6lgarek
onu yoxlayirlar. Standart mshlulu 10 gaba tdkarsk har birinds
mohlulun miigavimaeti dlgiiliir.
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Alinmig gostoricilar sasinda qabmn sabiti agagidaki diisturla
hesablanur:
K=1278 -R - 10

Burada:
K — gabin sabiti,
R - 6lgiilmiis miigavimatin orta qiymoti;
1278 — standart mahlulun xiisusi elektrik kegiriciliyi.

Elektrik kegiriciliyini 6lgmak {igiin sabiti 0,8-1,5 haddinds
olan gabdan istifads olunur; yiiksok miqdar: tayin etdikde gabin
sabiti 10 hoddon asagi qatihigda iso 0,1 sabito malik olan gab
istifads edirlor.

Platin qarasi ila ortiilmiis elektrodlu gabin sabiti har 200 6lg-
meaden bir, ancaq ayda sn azi bir dofs olmagla, parlag elektrodiu
gabin sabiti iso 500 6lgmaden sonra, ancaq ilds an az iki dofo
olmaqgla yoxlanir. ©gar bu zaman sabit standart mahlulun elektrik
kegiriciliyina miivafiq deyilss, onda kalibrloma yenidon aparilir.

Mohlulun yeni porsiyalarmin &lgiilmasini +3% haddinds fargli
olan uygun naticaler alinanadak tokrar edirlar.

Qeyri-kafi noticalor alindigda elektrodlann sothinds olan platin
tabogoest holl edilir va yenisi ilo avaz olunur vo gabin sabiti yenidsn
Olgiiliir.

Cox ¢irkli elektrodlari 0,1 mol/dm? xlorid tursusuna salib, axar
suda yuyurlar, sonra isa 2-3 dofs kimysvi duzsuz su ils yuyurlar.
Uzvi maddolerin qarisiglart platin elektrodlar girklendira bilor, bu
halda onlari halledicido yuyurlar vo ya parlaq sothli elektrodlardan
istifado edirler. Analizlor arasi fasilolords elektrodlart kimyovi
duzsuzlasmus su ila dolu yuvalarda saxlayirlar.

5.21.5.Analizin apariimas:

Su niimunasi 2 vo ya 3 qaba tokiiliir, 200C-dak termostata
goyulur, niimunanin temperaturu 0,19C deaqiqlikls dlgiiliib cadval
5.7-5 gora diizalisi edilir.

149



Elektrik kegiriciliyinin () segilmasinda temperaturun dayismasi

Cadval 5.7.

1.0 I 12 W[ 14 T 15 T 76 T 17 116’25 11828 |
] 1,706 | 1,700 | 1694 [ T687 | 1681 | 1,674 | T.668 | Tesi | T, :
2 1642 | 1,636 | 1,630 | 1674 1618 | 1612 | 1,606 | 1,600 | 1,594 | 1.588
3 1982 1 1576 171570 | 1565 | 15% 1,554 11,548 | 1.543 122332 iigg
e I ¥ W I T K VO I KA 1495 | Laso [ 1, :
5 LA | L470 71465 | 1460 1 1453 | LAS01TTa45 1441 | 436 | 1433
6 1427 | L1422 | T417 [ 1413 T 1408 1403 | 1399 | 1,395 %;32 igjg
7 1387 | 1377 71,372 | 1.368 | 1364 1,360 | 1,355 | 1,351 : ;
8 1339 | 1,335 171330 | 1336 1322 | 1318 11314 | 1310 | 1.307 | 1.303
B 1,229 | 1,295 | 191 1287 | 1284 11280 | 1276 | 1272 1269 | 1265
19 | L1261 | 1257 1254 | Tas0 T 1o47 L243 L 1239 1123 | 1237 | 1,229
J L Las 1 1om 010 15t T o 1209 | 1205 1)20; H?? 11112§
12 | LI% 71189 T 186 | 1183 T 117 Li76 | 1173 | 1169 |1, :
13 1,160 1,157 1,154 1,151 1,148 | 1,145 1,142 | 1,139 [ 1136 | 1,133
14 LI30 | 1127 1124 1,121 L8 | 1115 | 7,012 | 1,109 | 1.106 | 1.104
15 1 1301 1,098 | 1095 1,093 | 1,090 | 1,088 | 1,085 | 1082 | 1080 Lo77
16 | 1,074 | 1071 1,068 | 1,066 | 1,063 | 1.061 | 1058 | 1053 1,053 | 1,050
17 | 1048 171,045 | 1043 | Todo 1,038 | 1,036 | 1033 | 1031 ig(z)i 1833
18 1| 1024 177001 | 1019 | Toic 1,014 | 1012 11,000 | 1,007 1 1, :
19 1 1,000 0558 0996 | 0993 T 0,991 | 0.080 1 0957 0985 | 0982 | 0980
30 1097 9,976 | 0,974 10,571 | 0.960 1 0.667 0,965 | 0,963 | 0960 | 0,958
21 0956 | 0954 L0952 | 0,950 | 0,948 0946 | 0,044 | 0942 | 0940 | 0,938
27 095 T 0.:034 0,932 170,930 | 0928 0,926 | 0,924 | 0922 | 0920 0918 |




IS1

23 0916 0,914 0,912 0,910 0,908 0,906 0,904 0,902 0,900 0,899
24 0,897 0,895 0,893 0,892 0,890 0,888 0,886 0,885 0,883 0,881
25 0,879 0,877 0,876 0,874 0,872 0,870 0,868 0,867 0,865 0,863
26 0,861 0,859 0,858 0,856 0,854 0,852 0,850 0,849 0,847 0,846
27 0,844 0,842 0,841 0,839 0,837 0,835 0,833 0,832 0,830 0,829
28 0,827 0,825 0,824 0,822 0,820 0,818 0,816 0,815 0,13 0,812
29 0,810 0,808 0,807 0,805 0,803 0,801 0,799 0,798 0,796 0,795
30 0,793 0,791 0,790 0,788 0,786 0,784 0,782 0,781 0,779 0,778




Olgmays hazirlanan elektrodlar, bir ne¢a dofa analiz edilon
mayeys, birinci stokana, sonra iso ikincl stokana salirlar. Bu iisulla
yuyulan elektrodlari maye iizoerindon kegdikdan sonra iiglincli gqaba
salib dlgiirlor.

5.21. 6. Naticalarin hesablanmast
200C-ds> xiisusi elektrik kegiriciliyi (x) (mksim - om-!) bu
diisturla hesablanir:
_ k- f-1000
R

X

K - elektrod sabiti;
R - Slgiilan miigavimat, Om;
[ — temperatur diizaligi.

Xiisusi elektrik kegiriciliyinin giymetindan elektrolit mohlulu-
nun qatihgina kegmoak iglin cadval 5.7.-ds verilonlordon istifads
edilir.

5.22. Su va buxarnn torkibinda domirin
toyin edilmoasi {izra metodika

5.22.1. Mahiyyati va tayinati

Metodika etilen istehsalatinda durulasdirici buxarin alinmas:
bélmasinds buxar kondensati, gatran suyu veo iifiirme sularinda
domirin tayin edilmasi iigiindiir.

Metod sudaki iizvi maddslorin dietil efiri il avvelcadan
ekstraksiyasina, sulfat tursusunun istiraki ilo niimunonin
buxarlandiriimas1 vo domir ionlarm sulfosalisilat™ tursusu ilo
kolorimetrik tayin edilmasins asaslanir.

5.22.2. Qablar, cihazlar va reaktiviar

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, «k.t».

Suifosalisilat tursusu, DUIST 4478-78, «a.ii.t» 20%-li mahlul.
Natrium-sulfosalisilat, TS 6-09-115-70, doymus mahlul.
Ammonyak, DUIST 3760-79, «a.ii.t» 25 %-1i mahlul.

Dietil efiri, tibbi.

Damir ammonium zoyi, DUIST 4205-77.
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Trilon B, 0,1 n gatihg.

Natrium- persulfat MRTU6-009-840-63, «a.i. t»
Fotokolorimetr.

Ustii bagh elektrik sobasu.

Kolba, icra 2, hacm 50, 100, 1000 d.¢.2.

Pipetlor, icra 5, hacm 5 sm3, icra 2, hecm 100 sm? d.¢.1,
DUIST 20-92-74.

Ayirial gif,tip BD, icral,hocm 50-100 sm3,DUIST 25336-82.
Stokanlar, tip H, icra 1, hacm 300-400 sm3, DUIST 25336.

VV VVVVVYY

5.22.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Reaktiv mohlullarini hazirlamaq, niimunalori, standart mahlul-
lar1 durulagdirmagq iigiin distills suyundan istifads edilir.

5.22.3.1. Standart mahlul. 100 mq/dm3 kiitlo qatiliqli standart
domir mohlulu hazirlamir. Bunun iigin 0,8634 qram domir-
ammonium zayini tomizlonmis suda hoall edib, iizerine 1 sm3 gati
sulfat tursusu tokiib, tamizlonmis su ilo hacmi 1 dm?-2 ¢atdirilaraq
qarigdinrlar. Osas mahlulun titri trilonometrik iisulla tayin edilir.
Kolbaya osas mohluldan 100 sm? tékiib, 80°C-dok quzdirirlar,
iizorine 0,2 gram natrium ve ya ammonium persulfat slava edib,
kristal tam hall olanadok gangdirirlar. 1 sm3 sulfosalisilat tursusu
slave edib, isti halda olan al-qurmuzi rangli mayeni 0,1 mol/dm3
trilon B mahlulu ilo titrlayirlor. Titrlomoni yavas-yavas, ¢ohrayi rong
tam yox olanadok aparirlar. Ug paralel tacriibonin orta naticasi
gotiiriiliir.

Osas mohlulda domirin kiitls qatihigs (mg/dm3) bu diisturla
hesablanir:

a-c-x-5585-1000
L

M=

Burada:
a — asas mahlulun titrlanmasina sarf olunan trilon B, sm’;
¢ ~ 0,1 mol/dn? trilon B mahlulunun nominal gathg;
k —trilon B mahlulunun nominal qatihigina diizalis smsal;
v — analiz tigiin gétirilan asas hacm, 100 snt’;
55,85 — domirin ekvivalent kiitlasi.
Domirin kiitlo gatihigr 0,01 mq/sm? olan is¢i standart mshiulu
osas mohlulu 10 dofs durulagdirmagla hazirlayirlar. 50 sm3 osas
mohluldan g6tiiriib, i{izerina 5 sm3 0,1 mol/dm3 sulfat tursusu
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mahlulu slavs edib, 500 sm? 6l¢ii kolbasimnda hacmi tomizlanmis su
ila xatto gader ¢atdirirlar.

5.22. 4. Niimunanin gétiiriillmasi va analiza hazirhq

Niimuneni tamiz quru gaba gotiiriirlor. Nimunonin hecmi
domirin farz edilan kiitls gatiigindan asihdir.

Domirin qatiligs 200 mkq/dm?-a gedar oldugda niimunsnin
hacmi 250 sm3-dan az olmamahdir. 200-don 500 mkqg/dm? - 100 sm3,
500 mkq/dm3-don yuxari - 50 sm3-dir.

Analiz olunan obyektds karbohidrogen fazasi olduqda, onu
ayiricl qifin kémoyilo ayirirlar vo su tobagesini (asagi) analiz edirlor.

5.22. 5. Qrafikin qurulmast

50 sm3-lik bir negs olgli kolbasmna 2,5; 5; 10; 15; 20; 25 sm?
standart mohlul toékiirlar (domirmn kiitle gatihgr 0,01 mg/sm?)
Mbshlullann hacmi tamizlonmis su ilo 30 sm3-a ¢atdinlir, iizorina 2
sm3 sulfosalisil tursusu, 5§ sm3 25%-li ammonyak mohlulu slavs
edilir.

Kolbada saviyys tamiz su ils xstta gadar ¢atdirihir vo analizin
naticalorins uygun grafik qurulur, absis oxunda niimunads domirin
kiitlasi, ordinat oxunda-uygun optiki sixliq goyulur.

5.22. 6. Analizin aparimasi

Su niimunssi ayirict gifa tokiiliir. Ogoar suda mexaniki qarisiq
varsa, su avvalcadan filtirdon siiziilir. Qifa 15 sm? sulfat efiri slava
edib, agag1 su tobaqasini kvars kasaya va ya stokana tékiib, iizarine
1,5 sm? gati1 sulfat turgusu slave olunur va qizdiricida sulfat
anhidridinin s1x ag buxarla amale galonadok buxarlandirirlar. Ogor
maye buxarlandirildigdan sonra rongli olarsa, onda qizdirmam
dayandirmadan, stokana 2-3 damci qati nitrat tursusu vs ya bir
neg¢o kristal KNO; slava edilir, rongli maye rongsiz vo soffaf olur.
Nimuns 50 smd-lik digii kolbasina tokiilir. Kolbaya 2 sm?
sulfosalisil tursusu tokiib, sonra ammonyakla neytrallagdinirlar.
Ammonyak azca migdarda (10-15 sm3) artiq tokiirlor ki, bu zaman
mohlulun rangi sarimtil olur.

Kolbadaki mshiul soyudugdan sonra onu cizgiys gadsr tomiz-
lonmis su ils doldururlar, qansdirtb 420 nm dalga uzunlugunda,
uducu tabagenin qalinhg 50 mm olan kiivetde kolorimetrlayirlor.
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Sinaq niimunasi kimi 20 sm? kimysvi duzsuzlagdiriimig su gotirilir
vo analizin biitiin merhalalorindsn kegirilir.
Analiz olunan suda domirin kiitlssi grafiks asasen tapilir.

5.22.7. Naticalarin tohlili
Analiz olunan suda domirin kiitlo qatihigi (X) mqg/dm? bu
diisturla hesablanir:
_a-1000
Vv

X

Burada:
a — niimunadaki dsmirin qrafikine asasan tapinug kiitlssi, mq;
V — analiz iigiin gotiiriilan niimunanin hacmi, snr’.

5.23. Su va buxar axinlannda xloridlorin
tayini iizra metodika

5.23.1. Tayinati vo mahiyyati

Metodika 1 dm? suda xlor ionlarmin qatilign 50-100 mkq
olduqda, xloridlari tayin etmoak tigiindiir.

Bu tisul xloridlerin giimiig-nitratla garsihqh tesirinden sonra az
hall olan giimiis xlorid ¢okiintiistiniin asmola galmasina asaslanir.

Tayinatin xstast 1 dm3-ds + 2,5 mkq xlor ionudur. Analiz vaxti
diggst etmok lazimdir ki, yaxinliqda xlorid tursusu va digar ugucu
xloridlar olmasin.

5.23.2. Cihazlar, qablar, va reaktivior

» Fotokolorimetr - nefelometr FEK-56M (civa-kvars lampa
SVD-120A)
Giimiis-nitrat, DUIST 1277-63, «k.t»,
Natrium tursusu «k.t», DUIST 4461-77, 10%-li mshlul.
Natrium -xlorid, fiksanal TS 6-09-2540-72, 0,1 n. mahiul.
Kolbalar 2-50-2, 2-100-2, 2-1000-2, DUIST 1770-74.
Pipetlor 1-1-1, 1-1-2, 2-1-5, 2-1-10, 3-1-20, 3-1-20, 3-1-50,
DUIST 20292-74.

VVVVY

5.23.3. Reagentlsrin hazirlanmasi
Reaktiv moahlullarint hazirlamag, niimuns va standart mohlulla-
r1 durulagdirmag iiglin distille suyundan istifads edilir.
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5.23.3.1. Giimiis-nitrat_ mohlylu. 1 qram giimiig-nitrati 100 sm3
10%-li nitrat tursusunda holl edilir.

3.23.3.2. Xlor ionlarimn kiitl> gatiigr 1 mg/dm’~dan standart na-
trivm-xlorid mohlulu. Ovvalco 1 dm3-do 10 mq xlor ionlarnt olan
ehtiyat mohlul hazirlanir, bunun fgin 2,82 sm? 0,1 mol/dm3
fiksanaldan hazirlanan NaCl mohlulunu 1 dm? &lgii kolbasinda
distillo suyu ile durulagdirirlar. 1 mq/dm3 kiitls qatiligh standart is¢i
mohlul hor dofs analizden ovval ehtiyat mohlulu 10 dafs distille
suyun ile durulagdirmaqla hazirlanir.

5.23.4. Qrafikin qurulmas:

50 sm3 o6l¢ti kolbalarina 1 dm3-da 1 mq xlor ionlar1 olan,
standart mshluldan 1,2,5,10,20,50 sm? tokiib {izorino xstta gadar
kimyavi duzsuzlasdirilmig su slave edilir. Sonraki marhalalar is¢i
nimunonin analizinds oldugu kimi yerino yetirilir. Bu zaman,
milgayiso mahlulu kimi kimyasvi duzsuzlagdirilmus sudan istifade
olunur. Olgmonin noticaleri asasinda qrafik qurulur. Absis oxunda
kolbadaki xlor ionlarimin miqdari (mkq), ordinat oxunda iso
cihazin géstorigi qoyulur.

5.23.5. Niimunanin gétiiritlmoasi va analiza hazirlhg

Su niimunssini tomiz yuyulmus quru siiso qabda gotiirib,
tixacla kip baglayirlar. Adoton niimuna konservlosdirilmir, istisna
hallardal dm3 niimunsys 3-4 sm? xloroform tékiikiir ki, biokimyovi
proseslor bas vermasin. Analizo 50 sm3-don ¢ox olmayan su tslob
olunur. Nimunanin hacmi els segilir ki, onda xlor ionlarmm miqdan
50 mkg-dan gox olmasin.

Niimunads karbohidrogen fazasi olduqda, onu ayirict qifda
ayirib, asag1 su tabaqgasi analiz olunur.

5.23.6. Analizin aparilmas:

Su nimunasi 50 sm3 Olgli kolbasina tokiliir kimysvi
duzsuzlasdirlmis su ils 50 sm3-dok ¢atdirilir, tizerina 0.5 sm? giimiis
nitrat mohlulu tékiib, ehmalca qangdiraraq qaranhq yere qoyulur.
30 deqgigedon sonra, analiz 320 nm dalga uzunlugunda uducu
tobaqanin qalinligt 50 mm olan kiivetds bulaniq mshlullarin isiq
buraxmasin fotoelektrokolorimetrds olgiirlor. (FEK-56-M, lampa
CVD-120A), bu zaman miigayiso mohlulu kimi analiz olunan su
gotiiriiliir.
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5.23.7. Naticalarin tahlili
Analiz niimunasindoki xloridlerin kiitls qatiligi grafike asaseon
tapilir. Suda xloridlerin gatiligini X (mkg/dm?3) agagidaki diistura
osason hesablayirlar:
a-1000

14

X =

Burada:
a — analiz iigiin gotiiriilmiis niimunads xlor ionlarimn kiitlasi, mkgq,
V — analiz niimunasinin hacmi, sn’.

Analizin naticesi kimi 2 paralel tocriibanin orta hesabi giymati
gotliriiliir, bu naticelor arasindaki forq + 2,5 mkg/dm?-dan g¢ox
olmamaldir.

5.24. pH - hidrogen gistaricisinin tayin
edilmasi iizra metodika

5.24. 1. Metodun mahiyyati

Hidrogen ionlarimin qatiliq kemiyysti 1-don 10-4 mq-ekv/dm?3
intervalindadir ki, bu da 0-dan 14 pH-a uygundur.

pH=7 olduqda mohlul neytral, pH>7 oldugda golovi, pH<7
olduqgda turs reaksiyaya malik olur.

Hidrogen gostoricisinin giymatini indigator kagizinin kémayi
ilo pH-1n tam adadlor daqiqliyi ilo vo ya elektrotermik tisulla pH-1n
vahidinin 0,05 xatasi ilo toyin etmok olar.

5.24. 2. Cihazlar, reaktivlor

Universal ionomer EB-74 va ya pH-metr vo ya siigo va ya
kalomel (giimiis xlor) elektrodlu pH metr.

Termometr, ,01-0,050C bolgiilii.

Fiksanal, TU 6-09-2541-72. pH metr ii¢iin bufer mshluilar

hazirlamaq iiglin.
Universal indiqator kagizi pH 1-10, TU 6-09-1181-76.

5.24.3. Indiqator kagazi ils 6lgiilmasi
Indigator kagizinin smaq edilon mayeys salib gixarirlar ve doar-
hal onun rangini skala ilo miiqayiso edirlar.
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5.24. 4. Elektroternik metodla pH-n dlgiilmasi

Elektormetrik metod elekirodun siiso membranlarimin xarici
sathi va deqig olunan moahlulun sarhaddinda va digar tarsfdon mem-
branin daxili sathi vo standart turgu mohlulunun serhaddinds yara-
nan potensiallar farginin 6lgtilmasine asaslanir. Miigayisa elektrodu
kimi kalome! va ya giimiig xlorid elektrodlarindan istifads edirler.

5.24.4.1. Niimunanin gotiiriilmasi va analiza hazirlg

Su niimunasi tamiz, quru va saffaf qaba gotiiriiliir. Niimunanin
hava ils goriigmasine yol vermamok ii¢iin gabin agzimi kip baglayir-
lar. Niimunoanin konsevlagdirilmasins yol verilmir. pH-1n toyini tacili
aparilir. Miigayiss olunacaq notics almagq iigiin, miixtslif nlimunals-
rin pH-nin toyinini eyni temperaturda aparmaq lazimdir.

Toarkibinda neft mohsullari olan niimunaler analiz edildikdo, elek-
trodlar dietil efiri ilo yuyulur, sonra distills suyu ils bir nega dsfs yaxala-
nir.

Iso hazirhiga dair tovsiyyslor cihazin tolimatinda gosterilir va
pH-metrin qurulusundan asihdir. Umumi él¢gmo sxemi asagidaki
amosliyyatlarla hoyata kegirilir: Cihazi iso qosmazdan ovval cthazin
«mexaniki sifir»1 miisyyan edilir, pH-metr 1o qosulur ve qizdiqdan,
«elektrik sifirm yoxlandigdan sonra gkala iki-li¢ bufer mahlullu ils
korreksiya edilir. Bunun iigiin bufer mahlulu olan stakana siigs va
kalomel elektrod yerlasdirilir, axirinci elektrod siigo elektrodun diy-
ircayindon asagida yerlogmolidir. Ig vaxt: giiso elektrodun diyircayi
stokanm divarina toxunmamalidir vo stekanin dibindon 5-10 mm
maosafada yerlagmalidir.

Stokana termometr yerlagdirib, onun gostaricisina uygun olaraq
temperatur tonzimlonir. Temperaturu avtomatik korreksiya etmok
ligiin termokompensatordan istifads edilir. Bufer mohlulun pH ads-
dini 6l¢iib onun qiymstini yazirlar, 2-3 daqigs sonra dlgme tekrar
edilir.

Ogor pH-n har iki qiymsti tst-iists diisiirss, elektrodun poten-
siall miioyyan edilmis sayihr ve tolimata uygun skala korreksiya
edilmays baslanir. Anoloji amaliyyatlar ikinci va liglincii bufer moh-
lullarla apanlir, termometr vo elektrodlar avvslcodan bir-iki dofs
distilla suyu ila yaxalamur, filtir kagizi ils ehtiyatla qurudulur. Hor
mohlul iigiin tomiz stokan istifads edilir.

5.24.4.2. Analizin aparimasi. Cihazin skalasimi yoxladiqdan ve
korreksiya etdikden sonra tomiz stokana todqiq edilon suyu tokiib,
igarisina avvalcadan tedqgiqat suyu ilo tomiz yuyulmus ,qurudumus
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termometr va elektrodlar salirlar. pH-1 dlgiirlar, 2-3 daqiqgs interva-
Iinda 2-3 dofs amoliyyat: tokrar edirlor. Is qurtardigdan sonra elek-
trodlar1 yuyurlar vo onlar i¢orisinda distilla suyu olan stokana salir-
lar.

5.24.5. Naticalorin taohlili

Analizin naticasi kimi 2-3 paralel analizin naticalorinin orta
hesab1 qiymoti gétiriiliir, bu naticalor arasindaki forq nisbi 0.05%-
dan ¢ox olmamahdir.

5.25. Etilen-propilen istehsalinda benzinin pirolizi prosesinda
qarigdirici buxarin alinmas xattinda su va buxar axinlarinda
natriumun tayin edilmoasi iizrs metodika

5.25.1. Tayinat: vo mahiyyati

Natriumun miqdarn alovlu fotometriya tisulu ilo tayin edilir.

Bu iisulun mahiyysti - alovlu fotometrin alovunda natrium
atomlarmin sualanmasmin nisbi intensivliyini 6l¢gmskdon ibarstdir.
Analiz edilon su aerozol gaklinds cihazin saminin alovuna daxil
edilir, Natrium giialar1 fotoelements diigorak fotocsrayan omolo
gotirir ki, bu da qalvanometrds qeyd edilir. Qalvanometrin
gostoricisi niimunadoki natriumun qatilig: ilo miitanasibdir.

Metodun tayin etmo haddi cihazin hossashifi ils tayin edilir, onu
niimunoni qatilagdirmagla azaltmagq olar.

5.25.2. Cihazlar, gablar, va reaktivilor

» Alovlu fotometr (PAJ) vo ya digsar markali 5 mkq/dm3 kiitlo
qatiifina malik natriumu toyin etmak tigiin.
Siiso &lgii gablari, DUIST 20292-74 E, kolbalar, pipetlor,
biiretlar.
Platin pura va kasalar DUIST 6563-75.
Polietilen gablar: stokanlar 30 sm3, burma qapagh flakonlar
300 sm?, mikrostokanlar 1-2 sm?.
NaCl, DUIST 4233-77, «k.t»

vV VvV VY
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5.25.3. Qablarin va reagentlorin hazirlanmas:

Mbshlullann hazirlamagq ii¢lin tarkibi natriuma géra yoxlanilan
H-kationlu sudan istifads olunur. Bunun {igiin pNa géstaricisi va ya
xiisusi elektrik kegiriciliyi 6lgiiliir vo natriumun kiitls qatihg: 1 mkq/
dm?3-dan ¢ox olmayan va ya xiisusi elektrik kegiriciliyi 0,1 mksm/sm
olan sudan istifads edilir.

Niimunoslor vo standart mohlullarin géstarilmasi va saxlanilmasi
ligiin polietilendan hazirlanmig gablardan istifads olunur, hanst ki,
onlar avvalca adi su ilo, sonra distills suyu ile yuyulur. Qablar 750-
1000 mq/dm3 kiitlo qatihgma malik natrium xlorid mahlulu ils dol-
durulur, 1 sutka saxlanilir va sonra distills suyu ilo yuyulur. Qablar
o vaxt i§a hazir sayilir ki, onun igarisinds 1 sutka saxlanilan distillo
suyun torkibindoki natriumun qatiif: alovlu fotometrin hassas-
ligindan asag1 olsun.

Bu gablan temperaturu 40°C-dok olan mayelor ugiin istifada
etmok olar.

Etalon mahlullar:. 110-120°C temperaturda sabit ¢okiya gatirilon
0,254 qgram natrium xlorid (NaCl) 1 dm3? hocms malik 6l¢ii kolba-
sinda avvalca az miqdarda distills suyunda hall edilir, sonra 1so moh-
lulun hocmi cizgiys qadar ¢atdirtlariq ehmalca qansdinlir. Hazir-
lanmig mahlulun 1 dm3-da 100 mq natrium vardir (A mshlul).

Natriumun kiitls gatiligs 1 mg/dm? olan mshlulu (mahlul B) ha-
zirlamagq {iciin A mohlulu 100 dafs distills suyu ilo qangdirihr.

Alovlu fotometrin doaracalonmasi tigiin iki seriya standart moh-
lul hazirlayirlar: birini A mohlulundan, ikincisini B mohlulundan
250 sm? 6lgii kobasmna cadval 5.8-5 uygun A vo B mohlulu tokiirlor.

Cadval 5.8.
Standart mahlulun gatihgi mq/dm?
A vah\g’crrrrlih:;h:nun A mohlulundan | B mohlulundan seriya 2.
seriya 1.
125,0 50 0,50
50,0 20 0,20
25,0 10 0,10
12,5 5 0,05
5,0 2 0,02
2,5 1 0,01
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Kolbalar cizgiys qador distillo suyu ilo doldurulur, ehmalca qa-
nigdirilir va avvalcadon yuyulub hazirlanmis polietilen qgablara
tokiilir.

Standart mshlullar otaq temperaturunda saxlanihir: II, I seriya
1- geyri-miioyysn miiddats, II seriya bir ay miiddsts saxlambr.

Is zamam standart mahlullarin temperaturu niimunanin tempe-
raturundan 5°C-dan ¢ox farglanmamolidir.

5.25.4. Niimunanin gotiiriilmasi

Niimuns avvalcodon yuyulub, qurudulmus kip qapagh poli-
etilen gaba gotiriliir. Analizi gétiirmezdon qabaq gab analiz suyu
ilo yaxalanir. Niimuns konservlogdirilmir. Analizo an ¢oxu lsm?3
niimuns lazimdir. Niimuns gati oldugda onun hacmi artirilir. Ana-
liz niimunssinda karbohidrogen fazasi olduqda, onu ayinc qifda
aymrlar va su taboagassini analiz edirler. ©gor niimunads asilgan
maddalor varsa onu avvalcadon filtir kagizdan siiziirlor.

5.25.5. Analizin aparidmas:

Analiz alov fotometrin tolimatina uygun olaraq aparilir. Cihaz
ig9 qosduqdan sonra analiz niimunssindeki natriumun giiman edi-
lan qatihigi intervalinda qrafik qurulur ki, bu zaman absis oxunda
natriumun kiitls qatiligi mg/dms3, ordinat oxunda iss cihazin gésta-
ricisi qeyd edilir.

Is prosesinds har 30 dagigaden bir grafik korreksiya olunur.
Bunun ii¢iin cihazin gostarisi distillo suyunda va maksimal qatiliga
malik standart mohlulda yoxlayirlar.

Analiz suyundaki natriumun qatihig: qrafikdsn cihazin miivafiq
gostaricisina asason toyin edilir.

Ogor niimunads natriumun miqdar: tayin edilen gatihigdan yu-
xar1 vo ya ondan asagidirsa, onda niimunoni distills suyu
ilo durulagdirir va ya platin qabda buxarlandirmaqla qatilagdirirlar.
1 mol/dm? xlorid tursusu mohlulundan istifads etmoklo polietilen
mikrostaokana kegirirlor. Bu halda analiz niimunssinds natriumun
miqdari agsagidaki diisturla hesablanir:

A=CK
Burada:
C - durulagdirilmug niimunads natriumun qraﬁkdan tapzlmz,v
kiitla qanhg, mg/dn?;
K — durulagdirma daracasi.
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5.26. Suda sorbast karbon 2-oksidin
tayini iizro metodika

5.26.1. Mahiyyati va tayinati

Bu metod suda hoall olan sarbast karbon 2 oksidin toyini {igiin
nazarda tutulmusdur.

Metod sorbast karbon tursusunun fenolftalein indigatorunun
istiraki ilo galovi mohlulu ilo bikarbonata gador titrlonmasina
asaslanir.

Sarbast karbon tursusunun titrlanmesi zamam pH kamiyystinin
doyismasi bu indiqatorun kegid intervali ila daqgiq iist-iista diigmo-
yands komoakg¢i maddslorden hazirlanmig pH 8,3 vo 8,5 olan rangh
etalonlardan istifads olunur. (nisbaton yiiksok pH-larda sorbast
karbon tursusu olmur) Analiz ii¢iin niimuns bir sira ganuna uy-
gunluglara riayat edarak xiisusi qablarda gotiiriiliir. Bels ki, analiz
gotiiriilon sahonin havasindan homisgs karbron 2-oksid olur. Analiz
iigiin 200 sm? su gétiirilonds vs 0,01 mol/dm3 natrium hidroksid ils
titrlondikds xata 0,3 mq/dm3 olur. Tayin edilms haddi 0,4 mg/dm?.
Analizin gedisat: 15 dogigadir.

5.26.2 Qablar va reaktivilar .

Biiretka tutumu 25 sm’, 5 sm®, 2-ci daqiqlik sinfi DUIST 20292-
74.

Pipetka,tutumu 200 sm’,1 sm’, 2-ci daqiqlik sinfi DUIST20292-
74.

Kolba, tutumu 1000 sm’, 2-ci daqiglik sinfi DUISTS 1770-74.
Yast1 dibli konusvari kolba, tipi KH -1-500, DUIST 25336-82.
Xlor kalsium trubka, tipi TX-V, DUIST 25336-82.

Natrium oksid DUIST 4328-77, «kt» 30%-li mohlul vo gatilig1
(NaOH)=0,01 mol/dm® (0,01 n) olan mohlul.

Natrium tetrabor tursusu (bura) DUIST 4199-76, qatilif

(-;- N,B,0, - 10H,0)=0.1mol / dm’

YV VYVVYV VYV V¥

(0,1 n) olan mohlul.

Kalium-natrium ¢axir tursusu, (seqnet duzu) DUIST 5845-79,

30%-li mohlul.

> Duz tursusu DUIST 3118-77, «kt» v ya fiksanal TS 6-09-2540-
72, qatilligy (HCI)_=O,1mol/dm3 olan (0,1 n) olan mahiul.

> Fenolftalein DUIST 5850-72 1%-li va 0,01%-li spirt mahlullar.
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> Askerit TS 6-09-4128-75.
» Natron shangi.

5.26.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Reaktiv moehlullarin vo etalonlarin hazirlanmasi iigiin distille
suyundan istifads edilir.

Suyun karbon 2-oksiddan azad edilmasi. Lazim olan miqdarda
analiz olunan su kolbaya tokiiliir, kolbanin agzi iizarinds iki degik
olan rezin tixac ila kip baglanir: desikloardan birine karbon tursusu
(natron shengi va ya askarit) ilo birlogdirilmis P-gokilli borucug,
digerina isa bir ucu kolbanin dibins ¢atan, digar ucuna iss sixac olan
sifon yerlogdirilir. Sixac1 baglamadan karbon qazinin kenarlagdir-
maq l¢iin su 15 daqiqos qaynadilir.

0,1 mol/dm3 qatiltga malik bura mahlulu

19,1 gram reaktiv distillo suyunda hall edilir va 6lgii kolbasinda
hacmi 1 dm? ¢atdirilir.

Etalon mahlullar

Etalon mohlullar 500 sm3 hacmo malik va rezin tixaclar ilo kip
baglanir yasti dibli kolbalarda hazirlanir.

Ko6mokg¢i maddslardan hazirlanan etalonlar

Komeak¢i maddslordan hazirlanan etalonlar 1 ay middastinds
davamhidir. Kémoak¢i maddslorden etalonlarin hazirlanmasi {igiin
mahlullarin hacmi cadval 5.9-da gostarilmigdir.

Cadval 5.9.
Moshlullarin hacmi, sm3 )
Etalonun Etalon 0,1 mol/dm? | 0,1 mol/dm3 t
haemi sm? moahlulun | qatiifa ma- | qatiiga ma- | 1%-li fenolfta-
pH-1 lik bura lik duz tursu- lein mshlulu
mahlulu su mohlulu
8,3 120 80 0,2
200 8.3 130 70 0.2
8,3 180 120 0,3
300 8,5 195 105 ‘ 0,3

Analiz olunan sudan hazirlanan etalonlar
Analiz olunan sudan hazirlanan etalonlar 1 saat arzinds da-

vamli oldugundan onlar analiz aparilan zaman hazirlanir.
Analiz olunan sudan hazirlanan etalon mohlullarin hocmi

cadval 5.10-da géstarilmisdir.
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Cadval 5.10.

Niimunonin hacmi Segnet duzu | 30%-li galovi 0,0l%-li.fe-
s ’ mohluly, moluly, nolftalein,
Sm3 sm3 sm?
200 1 1 0,2
300 1 1 0,3

5.26.4. Niimunonin gétiiriilmosi vo analiza hazirlanmasi

Niimunanin gotiriilmasi vo analize hazirlanmasi zamam ehtiy-
ath olmaq lazimdir ki, niimuns hava ilo gorismesin. Niimuns 500
sm3 hacmo malik yast1 dibli kolbada analiz edilir. Kolba ti¢ desikli
rezin tixac ilo kip baglanir. Iki desikds siiga borucuqlar yerlsgdirilir
ki, bunlarla kolbaya analiz olunan su kegirilir. Ugiincii desik isa
biiretka tigiin nazerds tutulmugdur ve analiz gétiirillen zaman bu
desik rezin tixac ils kip baglanir.

Su niimuns gétiiriilon saatda analiz olunmalidir.

5.26.5. Analizin aparimas:

Cihaz kauguk borucugla analiz gétiiriilon néqtays birlegdirilir
va kolba analiz olunan su ils doldurularag borucugdan o vaxta qo-
dar bosaldilir ki, cihazdan 3-4 dm? su kegsin. Rezin borucuq sixac
ila sixilir va kolba analiz gétiiriilen ndqtadan ¢ixarilir, borucuq aska-
rit va ya nitron oshongi ilo doldurulmus kalsium xlor borucugu ile
birlesdirilir. Kolbadaki moahlulun hocmi 200 ve ya 300 sm3 galana
gador borucuqdaki sixaci bosaltmagla borucuqdan mshlul bosaldi-
lir vo sonra borucuq yeniden sixacla sxilir. Ugtincii desikdaki rezin
tixac ¢ixarilir va biiret komayi ilo kolbaya har 100 sm? su iigiin 0,1
sm3 migdarinda 1%-li fenolftalein mshlulu tokiiliir, sonra ise bu de-
siys digar bir biiret qoyulur ve mahlul 0,01 mol/dm3 qatibqh natri-
um hidroksid mahlulu ils titrlonir. Mahlulun rengi etalon ilo miigay-
ise olunur. Bu zaman els rong almaq lazimdir ki, bu rangin intensiv-
liyi birinci etalonun rangindsn parlaq, ikinci etalonun rangindon iso
zaif olsun.
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5.26.6. Analizin naticalarinin tahlili
Suda karbon 1ki oksidin kiitlo qatiligl (x) mg/dm3 asagidaki
diistur iizra hesablanir.
= a-c-k-44-1000

vV

Burada:

a — qatthgr 0,01 mol/dm® olan natrium hidroksid maohlulunun analiz olunan su
niimunasinin titrlonmasina sarf olunan hacmi, snt’;

¢ — galavi mohbulunun nominal gatihg, mol/dne’;
k — galavi mohlulunun nominal gatiigina diizalis smsah,
44 — verilmig reaksiyada karbon 2-oksidin ekvivalent kiitlasi, sn?’;

V — analiz olunan suyun hacmi, sni’.

Tayinatin naticasi kimi 2 paralel analizin orta riyazi giymsati
gotiiriiliir, hansi ki, bu analizlerin naticaleri arasindaki forg 0,3
mgq/dm3-dan ¢ox olmamalidir.

5.27. Etilen-propilen istehsalinda durulasdirici buxarm alimmas
xattinda su va buxar axmnlarinda ammonyakdak: azotun toyini
metodikasi

5.27.1.Mahiyyati va tayinat:

Metodika durulasdirici buxarin almmasi bélmesinds su va bu-
xar axmlarinda istenilon qatiiqda rongli niimunslorin analizinds,
manegilik toradan {izvi maddalorin istiraki ilo azotu tayin etmok
d¢tindiir.

Analiz mohlulundaki qanisiglarin tarkibindsn asili olaraq,
mileyyen ardicilliqla gansiglardan tomizleyirler. Konardan verilon
buxarn, tarkibinde ammonyak tayin edilir. Durulasdirici buxardan
vo ammmonyakdan avval ylingil {izvi maddsler konarlagdirilir,
sonra iso ammonyaki qovma tsulu ile ayirirlar. Niimunadoki am-
monium-nitratin miqdarindan asth olaraq onu hsocmi vs ya
kolorimetrik iisulla tayin edirlar.
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Azotun gatihgi 1-10 mg/dm? ve ondan asagy olduqda azot

rongli merkur ammonium-yodidin smole golmasine asaslanan
«Nessler» reaktivinin istiraki tsulu ils, toyin edilic. Metodun
hassashigi — 5 mkq ammoniium-nitratdur.

Qovulma metodu - artiq migdar galovide (pH > 9) ammonya-

kin ayrilmasina artiq miqdarda goétiiriilmiis titrlenmis sulfat tursusu
moshlulu ilo qovularag miqdari tsyinina ssaslanir. Tursunun artiq
hissasi golovi mohlulu ilo titrlonir. Hacmi metodun hossashgl 2
mq/dm3.

5.27.2.Cihazlar, qablar, va reaktivlor

Y ¥V VYVVVVYVVYVYY

Y YVVVYY

\4

Fotokolorimetr FEK-M vo ya FEK-56H, A=435 HM.

Qovma cihazi (ammonium azotun qovulmas {igiin).

Elektrik phtasi.

Kolbalar 2-100-2, 2-1000-2, DUIST 1770-74.

Pipetka dasti DUIST 20292-74.

Silindrler 1-50, 1,50, 1-100, DUIST 1770-74.

Stokanlar BH-250 TC, DUIST 25336-82.

pH olgmak tliciin universal indigator kagizi 1-10,TS 6-09-1181-
76.

Natrium hidroksid, DUIST 4328-77, 25%-li va 50%-li, elaca da
NaOH = 0,1; 0,5; 0,01 mol/dms (0,1; 0,05; 0,01 n) qatibgh mohlullar.
Sulfat tursusu, DUIST 4207-77, k.t, qatilasdirlmis va (1/2
H,S04)=2; 0,1; 0,05 vo 0,01 mol/dm3 (2n; 0,1n; 0,05n; 0,01n) qa-
tiliglr mshlullar.

«Nessler» reaktivi TS 6-09-2089-77, «a.ii.t» olmadiqda.

Civs 2-yodid, DUIST 3206-46.

Kalium-yodid, DUIST 4232-74.

Kalium-hidroksidi DUIST 24363-80.

Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72, k.t., vo yaxud fiksonal
MRTU-6-09-1678-64.

Qirmizi metil indiqatoru DUIST 5853-51, 60%-li etil spirtinds
0,2%-11 mahlulu.

Rektifikasiya olunmus etil spirti DUIST 18300-72.
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5.27.3. Reagentlsorin hazirlanmas:

Ammonyaksiz su

Reagentlorin mohlulunu, standart mohlullar1 hazirlamaq va
niimunolari durulagdirmagq iigiin 2 dafs distillo olunmus amonyaksiz
sudan istifads olunur. Amonyaksiz su agagidak: tisulla ahinir.

1) Vo Distillati H- formal) kationitdon kegirmakla.

2) 500 sm?3 distills edilmis suyu DUIST 6709-72 yumrudibli kol-
baya tékiirlar, iizorina 0,5 sm3 gat1 sulfat tursusu slaves edib, gay-
nayanadak qizdirirlar va ilkin 100 sm3 distillat atibir, yerds qalan
400 sm3 qovulmus amonyaksiz su 3-5 dm3 hacms malik butulkaya
tokiib saxlayirlar. Butulkadan su gétiirmak iiglin onun asag: hissasi
tohciz edilib. Butulkanin yuxans: «dimdiyi» tixacla baglanir. Tixac
sulfat tursusu mohlulu ils doldurulur. Cox tonnajl etilen istehsala-
tinda distilla sudan istifads olunur.

«Nessler» reaktivinin hazirlanmasi

Farfor havangdastads 10 gram Hg J ; ilo 5 qram KJ-1 az miqdarda
tomizlonmis su ils azirlor. Sarimtil maye 100 sm3-lik silindra kegirilib,
tizarina 50 sm? 30 % -li KOH mshlulu slavs edib, tamizlsnmis su ilo
hacmi 100 sm3-a ¢atdirilir vo silindri rezin tixacla baglaytb mohlulu
qarigdirirlar. Reaktivdan tam soffaf olduqdan sonra istifads edilir.
Soffaf maye sifonla tiind rongli siiso qaba tokiiliir va qaranliq yerds
saxlanir.

Ammonium-xlorid standart mshlulu

10 mqg/dm3 (mahlul 1) vo 50 mg/dm3 (mahlul 2) kiitlo qatiligh
standart ammonium-xlorid mohlulu 1g/dm? qatihgh ammonyak
mohlulundan hazirlamr.

Bunun iigiin 3.144 qram, svvalcadon 100-1059C-ds qurudulmuf;
NH4Cl-i 1 dm3-lik 8lcii kolbasina tokiib, ammonyaksiz suda hall
edirlor va su ilo xattas gadar doldururlar.

1 vo 2 mohlullari, ilkin mahlullar, ammonyaksxz su ila 100 va
20 dafs durulasdirmaqla hazirlanir.

5.27.4. Niimunonin gotiiritlmasi vo analiza hazirhq
Niimuns tiixach quru siiga gaba gétiiriiliir va dorhal analiz edi-
lir. Niimunani 3-49C-do sutka arzinds saxlamaq olar va ya 1 dm3
niimunaya 1 sm 3 gati sulfat tursusu slava etmokls saxlamaq olar.
Analiz edilon obyektds karbohidrogen faza oldugda onu ayiric1
qifda ayirirlar va su (asagi) tabaqesini analiz edirlar.
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Tursulasdinimis analiz suyu asilgan maddslorle ¢ox ¢irklandiyi
iiclin onu tarkibinds NH3 olmayan kagz filtirdon kegirirlor. Bunun
iiciin bir ne¢a dofs amonyaksiz su ilo yuyub, filtirat1 «Nessler» reak-
tivi ilo onda NH;3-iin olmasim yoxlayirlar.

Ogor analiz edilon su nisbston tomizdirss, azaciq miqdarda
asilgan maddolar va neft mohsullar varsa, siizma amaliyyati istisna
edilir.

5.27.5. Kolorimetrik metod

Qrafikin qurulmasi

Tadgiq edilon mahlullarda amonyak ve amonium duzlannin mig-
dan yiiksok intervala malik oldugundan iki grafik 1va 2 qururlar, bu-
nun liglin uygun olaraq standart 1 va 2 NH4C]l mohlullarindan istifada
edilir

100 sm3-lik &l¢ii kolbalarma 1, 2, 3. .. 10 sm3 1 vo ya 2 standart
mohluldan tékiiliir, xstto gadar amonyakli su ilo doldurulur yaxsica
qarnigdirirlar.

Kolbalardan birina yalniz 100 sm3 amonyakl su tokiirlor
(miiqayiss mohlulu). Hor kolbaya daqiq 2 sm3 «Nessler» reaktivi
tokiib gansdinrlar, 3 dsqgigs sonra 435 nm dalga uzunlugunda, I
moshlul {igiin uducu tabaganin gqalinligi 50 mm va II mahlul {i¢iin 20
mm olan kiiveutds mahlullarin optik sixhg dlgiliir. Miigayisa kiive-
tina «Nessler» reaktivi ilo ammonyaksiz su doldururlar. Miigayiso
mohlulu standart mohlullar il eyni vaxtda hazirlanir. Ahnan gosts-
ricilor asasinda, absis oxunda ammonyakin kiitlssi mq, ordinant
oxunda miivafiq optik sixhgn qiymatini qoymagqla grafik qurulur.

Ammonyakan va azotun tayini (kanardan alinan buxarda). 100 sm3
analiz mohlulu 100 sm3-lik dl¢ii kolbasina tokiib, tizarine 2 sm?
«Nessler» reaktivi slavo edib qansdirirlar, 3 doqigedon sonra
moahlulun optik sixlig1 olgiiliir.

Durulagdirict buxarda ammonyakin va> ammonium-nitratin tayin
edilmasi. 100 sm3 analiz olunan suyu dl¢ii silindri ils dlgiir stokana
tokiilir vo tzorine 1 sm? 2 mol/sm? sulfat tursusu slave edib,
qizdiraraq yiingiil {izvi maddslori kanarlagdirmaq tigtin 50-60 sm3-dok
buxarlandirirlar. Buxarlandirdiqdan sonra qahig) soyudurlar vo 100
sm3-lik ol¢ii kolbasma kegirtb, ammonyaksz su ila xotto godor
doldururlar, iizarins 2 sm? «Nessler» reaktivi alavs edib vo miigayiso
moahlulu ilo isgi mohlulun optiki sixligy olgilir. Miigayiss mohlulu
bels hazirlanir: 100 sm3 6l¢ii kolbasina 1 sm?3 2 mol/sm3 sulfat tursusu
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moahlulu tokiib, xatta godor ammonyaksiz su tokilir vo 2 sm3
«Nessler reaktivi alavs edilir. Alinmig mshlulun renginin intensivli-
yindan asih olaraq A=435 nm dalga uzunlugu uducu tsbaqanin
qahnhg: 50 mm v ya 20 mm kiivetds optik sixlig: 6lgiiliir.

Qoatran suyu, iiftirms suyu, buxardan avval galon vs hazir
mohsuldan ayrilan suda ammonyak va ammonium duzlarimn tayin
edilmasi

50-100 sm? analiz suyu 6l¢ii silindri ils dlgiiliib stokana tékiiliir,
iizorina 5 sm? 2 mol/dm?3 sulfat tursusu tokiib, qizdiraraq yiingiil iiz-
vi birlagmalari, hidrogen sulfidi, karbon qazini ¢ixarmagq ii¢iin 50-60
sm3 hacma qodor buxarlandinirlar. Qaliq hisss soyudulub, qovma
kolbasina kegirilir va iizorine 2 sm3 50 %-li NaOH mohlulu tokib
buxarlandirirlar vo alinan ammonyak svvslcaodan i¢orisine 40 sm3
0,05 mol/dm3 H;SOs mohlulu tékiilmils gabul stokanmna yagilir.
Qobul stakani elo goyulur ki, alonjun son ucu tursunun i¢arising
kegsin. Analiz suyunu 5-10 sm3 qaliq qalanadak qovurlar. Sonra ga-
bul stakanindaki mohiulu 100 sm3 6l¢ii kolbasina tokiib, ammon-
yaksiz su ila xatto qadar doldurub, iizorinas 2 sm3 «Nessler» reaktivi
slavs edirlor vo miiqayiss mohluluna nisbstan optik sixhigi dlgiilir.
Miiqgayiss mohlulu hazirlamagq iigiin 100 sm3-lik 6l¢ii kolbasina 40
sm3 0,05 mol/dm3 sulfat tursusu tokiib, xstta gader ammonyaksiz su
ils doldurub iizarins 2 sm3 «Nessler» reaktivi slavs edirlor. A-435 nm
dalga uzunlugunda ahnan mohlulun ronginden asih olaraq tebs-
gsnin 50 mm vo ya 20 mm kiivetdo optiki sixliq 6lgiiliir. Ammo-
nium-nitratin kiitlesi (mq) optik sixliglarin qiymatins gors tapilir.

Naticalorin tahlili
Ammonyak vo ammonium duzlarinin kiitls gatiign ammonya-
ka gors hesabatda (X) mq/dm? bu diisturla hesablanir:
x = mx 1000

14
Burada:
m — ammonyakin grafikdasn tapiinug kiitlasi, mg;
V - analiz suyunun hacmi, sm’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel tayinatin naticasinin orta hesabi
giymot1 gotiiriiliir. Bu naticolor arasindaki forq nisbi 5%-dan ¢ox
olmamaldir.

Analizin miiddsti 60 dagigadir.
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5.27.6.Hacmi metod

Niimunsnin miqdan vs istifads olunan mohlullarin qatihg
cadvsl 5.11-dan forz edilon ammonium-nitratin migdarina miivafiq
segilir.

- Ammonium-nitratin kiitlo qatihgr 100 mqg/dm3-dan ¢ox olduqg-
da analiz suyu avvalcadan durulasdinhr.

Niimunanin lazimi hecmi qovma kolbasma yerlogdirilir,
universal indiqator kagizina gora pH 7-5 qadsr neytrallagdinlir. 20
sm3 25%-1i NaOH slavas edilib pH > 9-a gatdinlir.

-Qovma kolbasinda hocmi ammonyaksiz su ila 300 smi-a
gatdirtb, kolbanmi tez qovma cihazina gqosurlar. Omols golon
ammonyak konusvari kolbaya —gsbulediciya qovulur, ora is3 avval-
cadon biiretdon 50 sm3 titrli sulfat tursusu tokiirlor. Qabuledici
kolba ela qoyulur ki, alonjun ucu tursunun igarisina girsin. Qovma
qurtardiqdan sonra qgsbuledici kolbani cihazdan aymnrlar, ahnmis
distillatin tizarins 0,5 sm?3 metil-qirmizi mahlulu slavs edirlor va rang
¢ohrayidan qurmuzi-sariya dayisansdesk NaOH mshlulu ilo sulfat
tursusunun artigs titrlonir.

Eyni vaxtda analiz il yanasi yoxlama tacriibssi aparilir. Bunun
figiin 300 sm? ammonyaksiz su ilo pH-7-dsk neytrallagdinlir, izerina
20 sm? 25%-li NaOH olavs edilir v igorisinds 50 sm3 titrli sulfat
tursusu olan gobulediciys qovulur. Alnmis qovma mshsulu
(200 sm?) miivafiq normalliga malik NaOH mohlulu ils titrlonir.

Alnan natico hesabatda noazars alimir.

5.27.7. Naticalorin tahlili

Ammonium azotunun kiitlo gatihg (X) mg/dm3 bu diisturla he-
sablanir:

_ {(aK, —bK,)— A}-17-¢-1000
14

X

burada :
a — gabuledicidaki titrli sulfat tursusurun migdary, snt';
b — sulfat tosusunun artigimn titrlanmasing sorf edilon titrli NaOH-in miqdan,

smt;

A — yoxlama tacriibasina diizalls;

V —analiz riimunasinin hacmi, snt’

¢ — titrli H,S0,va NaOH mahlullarimn nominal qatihgi;

A =arKi-by K
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Burada:

a, v» b, — yoxlama tacriibasindoki titrli sulfat tursusu vo NaOH-in migdar,

s,

K, va K,— nominal tursu va qalavinin qanlifana diizalis amsah;

17 — ammonium azotunun ekvivalent kiitlasi;

V ~ analiz ii¢iin gétiiriilan niimunanin hacmi, sm’,
Paralel tocriibalor arasindaki buraxila bilon farg 5% toskil edir.

Cadval 5.11.
Ammonium . Nij d
azotunun forz Istifada olunan Analiz umunado
edilan kiitlo mohlullarin qati- suyunun azotun Lax-
qatiligl, mg/dm3 g1, mol/dm? (H) | hocmi, sm® | ™™ miqdary,
Hs mq NH:
1-10 0,01 150-300 0,7-1,8
10-100 0,05 50-300 3,5-9,0
100-don yuxari 0,1 100 vo az 7,8-18,0

Analizin neticasi kimi iki paralel tacriibanin orta hesabi giymsti
gotiriiliir, bu naticalor arasindaki farq nisbi 5% -don ¢ox olmamali-
dir.

5.28. Suyun soffafliginin tayin
edilmasi lizra metodika

5.28.1. Metodun mahiyyati
Saoffafligy teyin etmak ligiin Sneylen metodundan istifads edilir.
Soffafligin 6l¢iisti kimi su siitununun hiindiirliyli gobul edilir. Bu
siitununun arasmdan mioayyan tipli srifti oxumaq mimkiindiir.
Soffafliq suda hall olan va asilgan soklinds olan maddalerin ran-
gindon va migdarindan asihidir.

5.28.2. Cihazlar, qablar

1. Siiga silindr - daxili diametri 2,5-3 sm, hiindiirliyii 50 sm,
santimetrla kalibra olunub. Silindrin asagt hissesinda su siitununun
hiindiirliyiini azaltmaq mogsadi ilo suyu silindrden axitmagq iigiin
slisa borucuq yerlosir. Bu borucuga iizorindo slige kran vo vintli
sixac olan rezin boru taxilir.
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2. Suyun saffafliginin toyini sriftinin niimunasi:

Bu standart tosorriifat-igmeli suyun imumi fiziki xassolarinin
toyin edilmosi metodunu miisyysn edir: Qoxu, dad, temperatur,
soffaflig, bulaniqliq, asilgan maddaler va rang 54178309» horfin
hiindirliyi — 3,5 mm.

5.28.3. Analizin yerina yetirilmasi

Silindri stativo elo barkidirler ki, onun dibi 4 sm hiindiirds
olsun. Analiz i¢iin 0,5 dm3 su gotiiriib, yaxsica ¢alxalayaraq, 40 sm
hiindiirliikds olan silindrs tokiirlar. Maye siitununun hiindirliyiind
tanzimlayarak sriftin oxunmasina ¢alisirlar. Seffafliginin tayini yaxst
isiglandinimis otaqda, ancaq diiz giinos gsiiast altinda olmadan
pancaradon | metr arali mosafada aparilir.

5.28.4. Noaticanin tahlili
Saffaflig 1 sm daqiqliklo maye siitununun hiindirliyii ils sm-la
ifada edilir.

5.29. Etilen-Propilen qurgusunun durulagdirici buxarin ahnmasi
xottinds su va buxar axinlarinda karbon4 xloridls ekstraksiya
edilon maddolarin toyin edilmosi metodikas:

Mabhiyyati va tayinati

Metodika EP-300 qurgusunun durulasdirici buxarin ahnmasi
b6lmasindaki su vo buxar axinlarinda karbon4 xloridls ekstraksiya
edilon lizvi maddaleri tayin etmok tglindiir.

Bu iisul sudan, karbon-4 xloriddo hell olmus maddslari ¢ixarmagq,
holledicini qovmag ve ¢ixarilan maddolorin kiitlesini teyin etmays
asaslanir.

5.29.2.Qablar, cihazlar va reaktiviar

»  Analitik torazilor,

» Tonzimlayicili qizdirictya malik su hamamu,

» Termotenzimloyicisi olan quruducu skaf. Qiflar BD1-250, BDI-
500, BD1-1000, BD2-2000, DUIST 25336-82,

> Plpetka 2-1-5, DUIST 20292-74,
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Silindrlar 1- 25, 1- 250, 1- 500, 1- 1000, DUIST 1770-74
Kolbalar Kn Ks-100-14/23, Kn Ks -250-29/32 TC DUIST
25336-82,

Eksikator 2-250 DUIST 25336-82,

Qif VFKS 20-POR 100-36, DUIST 25336-82,

Karbon4 xlorid «a.ii.t» DUIST 20288-74,

Sulfat tursusu «k.t», p-1,84 q/sm3, DUIST 4204-77,

Ekstraksiya cihazi, ibaratdir:

Ayirict qif, masamali giiso siizgac (xirda dogranmus filtir kagiza
doldurulur), yigma qif vo ekstrakt yigmaq igiin kigik kolbalar
Qovma cihazi: kolbalar, soyuducu, hslledici ligiin gabul kolbast

VVVVVY VY

5.29.3. Niimunonin gitiiriilmasi va analiza hazirhg

Neft mohsullan suda asilgan vaziyystinds yerlssdiyindan onla-
rm suda hoall olmasi ¢ox ciizidir: onlar suyun iizarinds 6rtitk amala
gotirib, mexaniki hissaciklorin sathinds va qablarin divarinda ab-
sorbsiya olunurlar. Analizs 200-1000 sm3 su niimunasi gotiiriiliir.

Niimuns gabinin ¢akisi ovvalcodsn miioyyan edilmali, tomiz
yuyulub qurudulmahidir.

Niimuns gotiirilon vaxt gab analiz suyu ilo yuyulmur va nii-
munonin biitiin hacminden karbon4 xloridls ekstraksiya iigiin istifa-
ds edilir. Niimunoe daima 20-25°C temperatura malik olmalidir.

5.29.4. Analizin apariimast

Su niimunasi giiclii ¢alxalanir, miivafiq tutumlu ayirici qifa bo-
saldilir, va 5 sm3 sulfat tursusu ils tursulagdirilir.

Niimunanin oldugu gqab, onun divarina ¢6kmis karbo-
hidrogenlari tomizlomak iigiin 10-15 sm3 karbon4 xloridle yuyulub
ayirict qifa kegirilir. Qifin igindski niimuns 1-2 dagigs moéhkom ¢al-
xalanir va mayeni tam tabagalors ayrilanadak ¢kmays qoyurlar.

Asagi faza (CCly vo ekstrakt) ayiric1 qifdan mesamoli siigs siiz-
gaca bosaldilir. Siigo siizgacin nazik ucuna xirda dogranmus filtir
kagiz1 doldurulur. Filtir kagizi 24 sm uzunlugunda kssilir. Filtir
kagiz1 an xirda su damcilarmi tutmagq tgiindiir ki, bunlar hslledici
ilo birgs kegib getmosin. Siigo siizgocdon kegirilon ekstrakt yigma
qifa oradan iss qovma kolbasina buraxilir. Kolba avvalcadan
t=1050C-ds quruducu skafda sabit gokiys goatirilir.
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Roangsiz ekstrakt alinanadsk har dofa 15 sm3? CCl ilo bir nego
dofs ekstraksiya aparilr.

Biitlin ekstraktin toplandigi qovma kolbasi cihaza birlesdirilir
vo su hamaminda temperatur — 85-90° C-da 2-3 damci /saniya siirat-
la CCls govulur. Halledicinin qaligi kolbadan «armudcug» va ya
tomizlonmis hava ilo Ufiiriiliib ¢ixarilir. Bunun {iglin «armudcug» su
va ya hava kranmna siiss boru kaugukla birlagdirilir vo onu kolbaya
elo salirlar ki, o kolbanin divarina va ondaki mohsula toxunmasin.
Hballedicinin qoxusu yox olanadsk iifiiriirlar. Bundan sonra kolba
eksikatora yerlagdirilir va 30 dagiqa sonra analitik torozida ¢okilir.
Sabit ¢aki alanadak eksikatorda qurutmani takrar edirlar.

5.29.5. Naticalarin tohlili
Nimunadaki ekstraksiya edilon maddslerin kiitle qatiligr (X)
mg/dm? bu diisturta hesablanir:

_(m—m;)-1000
vV

X

burada:

m — mahlulla birga kolbamn kiitlasi, qr;
m, - bos kolbarn kiitlasi, qr;

V - niimunanin hacmi, sm’.

Analizin naticasi kimi 2 paralel tacriibonin naticssinin orta

hesabi qiymoati gotirilir. Bu noticolor arasindaki forqg + 20%
nisbatindan ¢ox olmamalidir.
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5.30. Suda hall olmus oksigenin tayin
edilmasi iizra metodika

Oksigeni hacmi yodometrik vo ya metilen mavinin istiraki ile
kolorimetrik iisulla tayin edilir.

5.30.1. Yodometrik metodla oksigenin tayin edilmasi
5.30.1.1. Mahiyyati va tayinati. Metodika suda 30 mkg/dm? va yu-
xarn qatiiqda hall olmus oksigeni tayin etmoak iigiindiir.

Metodika golavi miihitds ikivalentli mangan ionlarimin oksi-
genlo dordvalentli mangan ionlarmna oksidlesmasins asaslanir ki, bu
zaman turg miihitds KJ-don suda holl olmus oksigenin migdarma
uygun miqdarda sarbast yod aynbir. Ayrilan yod, indigator rolu
oynayan nigastanin igtiraki ile natrium tiosulfat mehlulu ils titrlonir.

Oksigenin  toyin edilmosine sudaki  oksidlogdirici  vo
reduksiyaedicilor mane olur ki, onlarin tasirini nazers almaq iigiin
niimunasiz tacritbs aparilr.

5.30.1.2. Qablar va reaktiviar

Polietilen vedra 5-7 dm3.

Oksigenin toyinindo istifada olunan siiga gab.

Rezin tixalar (¢ap kasilmis) i

Congalvari birlesdirici boru, tip TS-B, DUIST 25336-82.

Mor sixact, vintsiz. ]

Biiret, icra 6, hocm 5 sm3, DUIST 20292-74.

Pipetlor, icra 2, hocm 1,3 sm?, d.s.2, DUIST 20292-74.

Yast1 dibli kolbalar, tip Kn-1-500, DUIST 25336-82.
Natrium-tiosulfat, ST SEB 223-73 va ya fiksanal 0,01 n. mahlul.
MnClL-4H,0, DUIST 612-75, «a.i.t», va ya MnSO45H,0,
DUIST 435-77, «a.ii.t».

NaOH, DUIST 4328-77, «t» vo ya KOH, DUIST 24363-80,
«k.t.» 3%-11 mahlul.

KJ, DUIST 4232-74, «k.t.»

K:COs, DUIST 4202-75, «k.t.»

H,S04, DUIST 4204-77 «k.t.» gat1 va duru 1:1 nisbatds, DUIST
3118-77, «k.t»

Hidrogen-peroksid, DUIST 10929-76

Nisasta, hall olan, DUIST 10163-76, 1%-li mshlul.

VV VVV V VVVVVVVVVY
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» Metallik yod, DUIST 4159-64, «a.ii.t» 0,01 n. mahlul.

5.30.1.3. Qablarin va reagentlsrin hazirlanmas:

5.30.1.3.1. Kauguk borucuqlar hidrogen peroksid slavs edilmig
3%-I natrium golovisi mahlulunda, svvelcs adi su ilo, sonra distills
suyu ils yuyurlar. Nimuns gotiirmozdan avval biitiin boru sistemi
analiz edilon su ils yuyulur.

5.30.1.3.2. Siisa gablara pipetka ilo mangan vs kalium yodidin
galovi mohlullarini daxil etmok iigiin onlarin yuxari ucuna sixacl
rezin borular geydirilir, nimuns gotiirmazdan avval reaktivior ilo
artiq miqdarda doldurulur ki, lazzmi hocmds mohlul pipetdan
axidildigda i¢arisinds miioyysn gadar mshlul qalsin.

5.30.1.3.3. Oksigenin tayininds istifads olunan siise gablar 0,1
sm3 dogiqlikls kalibrs olunurlar. Bunun iigiin qapaqli bos siiso
qabm kiitlssi ilo 20°C distillo suyu ilo doldurulmus qapaqlh siise
qabin kiitlasi arasindaki farq tapilir.

5.30.1.3.4. Mangan duzlart mshlulu - 45 qram MnCl, vo ya
55 qram MnSO, 100 sm3 distills suyunda hall edilir vo moahlul filtir
kagizindan kegirilir.

5.30.1.3.5. Kalium-yodidin galovide mshlulu - 100 sm? distille
suyunda 36 qram NaOH va ya KOH, sonra 20 gram KJ va 0,05
gram KJOs hall edilir.

5.30.1.4. Niimunonin_gotiirilmasi vo_anglizin_aparimasi. Iki eyni
hacmli giigs gab1 vedraya qoyub har birina troynikden galen rezin
borucuq salirlar. Rezin borucuglarmn digar ucu niimuna gotirilsn
néqtoys birlogdirilir. Nilmuna gotiiriilon néqtads kran agilir va su
sliso qablardan kegarsk buraxaraq, vedrays tokiiliir. Vedrads suyun
saviyyasi siisa qablarin bogazindan 10-15 sm yuxari olanadak vedra
doldurulur. Sonra ehtiyatla rezin borucuglar1 sise gablardan
¢ixaniir va niimuns goétiirillan noqtads ventil baglanir.

Su tabagssinin altindan avvalcadan doldurulmus pipetkalardan
birinci siisa qaba 1 sm?® manqgan duzu mohlulu vo 1 sm? kalium-
yodidin galsvids mohlulu, ikinci siige qaba 3 sm? sulfat tursusu (1:1)
va ya qgati xlorid tursusu tokiliir siigo qablarin agzini, tixacla
baglayib sudan ¢ixarir vo qarigdirirlar.

Birinci siiso qabda ¢okiintii ¢okdiikdon sonra, onun igarising 3 sm?
tursu tokiib, tixacla baglayib qansdinirlar. Ikinci siiss gaba 1 sm? KC-
in golovi mehlulu vo 1 sm? mangan duzu mohlulu tokiib, tixacla
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baglayaraq qargdirirlar vo hor iki niimunomi 209 C-ya gader
soyudurlar. Iki konusvan kolbaya pipet ilo 2 sm? 0,01 mol/dm? yod
mohlulu vo siso qabdaki mshiullan itkisiz bu kolbalara tékiirlar.
Kolbalar1 baglayir va garanliq yera qoyurlar. 5 dogiqadsn sonra
kolbamn i¢indakini agig-sar rang alinanadsk 0,01 mol/dm? Na;S;0;
mahlulu il titrlayirler, 1 sm? nigasta mohlulu slava edarsk maye tam
rongsizloganadak titrlomani davam edirirlar.

5.30.1.5. Naticalarin tahlili
Oksigenin kiitla qatihg1 (X), mkqg/dm3, bu diisturla hesablanir:

[(a, - a,)-0,08- K - 0,005]-1000

X =
V
burada:

a; — birinci giiga qabdaki mayenin titrlamasina sarf edilan 0,01
mol/dm’qatiligh, Na,S,0; mahlulunun hacmi, sm’;

a, — ikinci giiga qabdaki mayenin titrlomasing sarf olunan 0,01
mol/dm’ qatiligh, Na,S,0; mahlulunun hacmi, sm’;

K — 0,01 mol/dm’ gatihqh tiosulfat mohlulunun diizalis amsal;

0,08 -0,01 mol/dm’ Na,S,0; mahlulunun 1 sm’-ns miivafiq oksigenin
kiitlasi, mq;

0,005 - reaktivlords hall olmus oksigenin migdanina diizalis (1 sm'
mangan duzu va 1 sn’ kalium yodidin qalavi mahlulu ) ;
|4 - analiza gétiiriilan suyun hacmi, sm’.

Analizin nsticasi kimi 2 paralel tacriibsnin nsticesinin orta
hesabi qiymati gotiiriiliir. Bu naticalor arasindaki farq nisbi 15 %-
dan ¢ox olmamahdir.

5.30.2. Oksigenin metil-mavi indigatoru ila tayin edilmasi metodikas:

3.30.2.1. Mahiyysti va tayinat.. Metodika torkibinds 1-100 mkqg/dm3
qatihqda oksigen hall olmus su va kondensatin (etilen istehsalinda)
analizi {i¢iin nazards tutulmusdur.

Metod niimunads holl olan oksigenin tosiri altinda metilen-
mavinin rangsiz reduksiya olunmus formasmin intensiv géysrmasi
ilo miisayiot olunan oksidlosmasins ssaslanir.

Analiz edilon suyun temperaturu 25°C-dsn yuxar olmamahdir.

Analizin miiddati 20 dagiqa, OKYV cihazi ilo 10 daqigadir.
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5.30.2.2. Cihazlar., gablar, reaktivlsr. Oksigenin suda tayin edilmasi
iigiin cihaz, tip OKV TU 25-11-965-74. Analiz tolimata uygun ola-
raq apanlir.

Kolorimetrik qaba malik cihaz.

Biiret, icra 1, hacm 10, 25, 50 sm?, d.s.2, DUIST 20292-74.
Pipetlor, icra 1, hocmi 1 sm3, icra 5, hacm 5,50 sm? d.c.2.
DUIST 20292-74.

Olgii kolbalariicra 1 va ya 2,hacm 100, 500 sm? DUIST 1770-
74.

Qliserin, DUIST 6259-75.

Metilen-mavi, TU 6-09-3875-75.

D-qglitkoza, DUIST 6038-74, «a.ii.t.»

Kalium-hidroksid, DUIST 24363-80, 30%-1i mohlul.

VVVY VYV VVV

5.30.2.3. Reagentlaorin hazirlanmasi Mahlullarin va standart skalanin
hazirlanmasi Gigiin distills suyundan istifads edilir.
5.30.2.3.1. Metilen-mavi mahlul. 0,125 qram metilen-mavi va 1-2 qram
glitkozani 50 sm3 distillo suyunda hall edirlor. 500 sm3-lik 6l¢ii kolbasinda
mohlulu gliserinls xotta qador ¢atdirirlar va gangdirirlar. Reaktiv qaranh-
qda bir ne¢o ay saxlanila bilar.

5.30.2.3.2. Reduksiya edilmis metilen-mavi mahlulu. 50 sm3 meti-
len-mavinin gliserinds mahlulu ils 1 sm? 30%-l kalium-gslovisi qa-
rigdirilir. Maye uzun dartilmig ucluga malik biirets tokiillir, hava-
dan miihafizs etmak iigiin iist tabagasina vazelin tokiirlor.

Mbshlul bir saata rongsizlasir. Qizdirmagla rongsizlesmaeni siirat-
landirmak olar.

5.30.2.3.3. Standart metilen-mavi mahlulu. 500 sm3 ol¢ii kolbasi-
na 4.7 sm? metilen-mavi mohlulu tékiib, su ils cizgiys godar doldu-
rurlar. Mohlulun intensiv gdy rang olmasi 100 mkq/dm? oksigenin
kiitla gqatiligina uygundur.

5.30.2.4. Standart skalamin hazirlanmasi100 sm3-lik 6l¢ii kolbasina 0,
1. 2, 5, 8, 10 sm? va s. standart metilen-mavi mahlulu tékiib, xatto
qador su ils doldururlar, qarnigdirib mshluiu qaba bosaldirlar va kip
baglayirlar.

Rang 0, 1, 2, 5, 8, 10 va s. gatiigh mkqg/dm? oksigenls
miivafiqdir. _

Skala — qaranhq yerds saxlamagla 7 sutka yararhdur.
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3.30.2.5. Analizin apariimast

Tomiz yuyulmus bos kolorimetr qabi tutuma yerlasdirilir.
Nimuns gétiiriilon ndqtays geydirilmig rezin borunun ugu kolori-
metr gabinin dibine qader salmir va 5 daqigs saxlanilir. Qab su ila
dolub agzindan dasir vs tutum yigilmaga baglayrr. Qabin
hiindiirliyiinden 10-15 sm yuxari ssviyyada su yigilandan sonra
ehtiyatla rezin boru niimuna gétiiriilon néqtedsn ¢ixarilir va haman
daqiga suyun altinda qalan kolorimetrik gaba 2 sm? metilen-
mavinin galovi gliserin mahlulu verilir. Qabin agzi ¢ap kasilmis rezin
tixac ila baglanir va sonra suyun igarisinden ¢ixarilir.

Qabin igarisindoki mohlul ehmalca qarigdirthr va 1 daqigadan
sonra niimunanin rongi standart skalanin rangi ilo miigaysiss edilir.
3.30.2.6. Naticalorin tahlili. Oksgenin kiitlo qatilig (X); mkq/dms3,
i¢inda niimuns olan qabin rangini miivafiq standart mahlulun rangi
il miiqayiss etmaklos toyin edilir.

Analizin naticasi kimi 2 analizin naticesinin orta hesabi giymati
gotiirikir.

5.31. H-kationitdon kecirilmis suyun tursulugunun
tayini iizra metodika

5.31.1. Mahiyyati va tayinati

H-kationitdan filtirlonan suda giiclii va zaif tursularin anionla-
rinin istiraki ils miisahids olunan turs miihit yaranir. Suyun tursu-
lugu su niimunssinin pH-nin istifads olunan indigatorun rongi doyi-
sonadak su sorf olunan gelovinin migdarma asason toyin edilir. Me-
tilnarinca gora titrlondikds giicli tursular, fenolftaleins gora titrlama
davam etdirildikds zeif turgular (mohluldan karbon qaz goklinda
xaric olan davamsiz karbonat tursusu istisna olmaqla) neytrallasir.
H-kationitdon kegirilan suyun tursulugunun analizi zamani ancaq
metil ¢ohrayiya gérs titrlanan giicli tursularin gatihig: toyin edilir va
milligram-Ekv/dm3ve ya mkq-ekv/dm? ils ifads olunur.

Analiz miiddsti 15 daqigadir.

5.31.2. Qablar, reaktivirr .
» Biiret, 2-ci doaqiqlik sinfi, tutumu 25 sms3, DUIST 20292-74.
» Pipet, 1-ci daqiglik sinfi, tutumu 25, 100 sm?3, DUIST 20292-74.
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Mikrobiiretka, 2-ci daqiglik sinfi, tutumu 5 sm3, DUIST 20292-
74,

Kimyovi stokanlar, tipi BH-100TS, DUIST 25336-82.

Konusvar tipli kolba Kn, tutumu 250 sm3, DUIST 25336-82.
Qif tipi B, DUIST 25336-82.

Caki tigiin nozarda tutulan stakanlar (biksler) tipi CB, DUIST
25336-82.

Natrium hidroksid, DUIST 4328-77, «kt» mehlulun gatihg 0,1 n va
0,01 n.

¥ YVVV VY

» Metil narina (indigator), DI'_JI:ST 10816-64, 0,1% -li mahlul.
» Metil qirmuz1 (indigator), DUIST5853-51.

» Metilen mavi (indigator), MRTU 6-09-2945, «a.i.t.».
5.31.3. Analizin gedisi

250 sm3 hacma malik konusvan kolbaya 100 sm? analiz olunan
su tokiiliir, {izerina 2 damci metil narinci tokiiliir ve ¢ohrayi rangli
mohlul natrium hidroksid ilo sari reng almmana qoder titrlonir.
Miigayiss mohlulunu hazirlamaq tgiin torkibinds karbon gazi ol-
mayan kimyovi duzsuzlagdirilmis sudan 100 sm3 gotiiriib iizerina 2
damci metil narincit va 1 sm3 golovi mohlulu tokiiliir. ©gor suyun
tursulugu 0,5 mg-ekv/dm3-dan asagidirsa onda su 0,01 mol/dm? ga-
tiliga malik gslovi mahlulu ilo qarisiq indigator slava etmakls titrls-
nir. Qanisiq indigator asagidaki sokildo hazirlarur: eyni hacmda
0,2%-li metil qirmizimn spirtds moahlulu va 0,1%-1i metilen mavinin
spirtde mahlulu gotiirilib garigdinilir.

Anaiz suyunun tirirlonmessine 2 sm3-dan az gslovi sarf olunursa
mikrobiiretkadan, 2 sm3-dan yuxari olduqda ise biiretdan istifada
olunur.

5.31.4. Naticalorin tohlili
Suyun tursulugu (X) mqg-ekv/dm3 va ya (Xi) mkq.ekv/dm3-la
asagidaki diisturla hesablanir.

Xza-c-k‘IOOO
vV
X, = a-c-k-1000
V
burada:
a ~ analiz olunan suyun titrlonmosine sorf olunan 0,1 mol/dm’
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natriumhidroksidin hacmi, sm’;
¢ — natrium hidroksidin mahlulunun nominal qatiligs, mol/dn’;
k - natrium hidroksidin nominal gatihgina diizolis smsah;
V' - analiz olunan suyun hacmi, sn',

Analizin nsticasi kimi 2 paralel analizin nsticssinin orta hesabi
glymati gotiiriiliir. Bu naticalsr arasindaki farqg 15% olmalidir.

5.32. EP-300 qurgusunun durulagdirici buxarin almmas:
xottindo su va buxar axinlarinda goloviliyin tayini
metodikasi

5.32.1. Toayinatt va mahiyyati

Suyun galoviliyi onda hsll olmus galovi birlagmalori ils baglidir
va indigatorun rongini dayisdironak niimunsnin pH-nin miivafiq
kamiyyote gotirilmesine sarf olunan xlorid tursusunun migdarmin
ol¢tilmasing ssaslanir vo hacmi isul ils tayin edilir. Son natics vizual
olaraq indigatorun kdmayi ils vo ya elketrometrik iisul ila tsyin
etmsak olar.

pH - 8,3 alinmasina sarf olunan (indiqator - fenolftalein) titrli
tursu mohlulunun miqdan sarbast galsviliys ekvivalentdir: pH - 4,5
alnmasma (qansiq indigator ve ya metil ¢ohrayn) sorf olunan
tursunun miqdar: imumi galaviliys ekvivalentdir.

Qolavilik analiz olunan suyun 1 dm?-da milliqgram ekvivalentls
ifads olunur.

Iki paralel toyinlorin naticalori arasindaki buraxila bilen forq
0,1 mqg-ekv/dm3-dir. Analiz miiddsti — 15 daqiqadir.

5.32.2. Qablar, reaktivlar, cihazlar

> Siise dl¢i elektrodu va muqay159 kalomel elektrodlari olan pH-
metr.

» Magnit garigdirici.

» Havasi CO; vo inert gazdan tomizlemak {igiin hava iifiiren qurgu.
Havani CO;-don tomizlomok iigiin uzunlugu 50 sm vs diametri
2- 2,5 sm olan igarisins natron shang doldurulmus siiga borudan
buraxilir. Havada COz-nin olmamasim yoxlamaq Ugiin, onu
Ba(OH), mshlulundan kegirirlar. Bu zaman mshlul bulanma-
malidir.
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Pipetlar 6-1-10 va ya 7-1-10, DUIST 20292-74.

Silindr 1-100, DUIST 1770-74.

Biiret 7-2-10 DUIST 20292-74.

Ol¢ii kolbalarr 2-100-2 va 2-1000-2, DUIST 1770-74.

Kolbalar, Kn-250-34 TC, DUIST 25336-82.

Stokanlar BH -150 TC, DUIST 23336-82.

Qiflar BH 56-80, DUIST 25336-82.

indiqatorlar tigiin damciladict, DUIST 25336-82.

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «k.t» vo ya fiksanal 0,01
mol/dm3? TS 6-09-2540-72 (0,1; 0,01 n).

Fenolftalein indigatoru, 60 % etil spirtinds 0,1%-li mahlul
Metilgahray: indigatoru, 0,1 %-li mahlul 0,1 gr metil ¢ohrayi 80
sm?3 isti suda hall edilir, soyudub hocmi 100 dm3-2 ¢atdirilir.
Metil qumuzi indigatoru, DUIST 3853-52, 0,2%-li mohlul (60%-li
spirtda).

Metilen-mavi indigatoru, MRTU 6-09-6045-69, «a.i.t» 0,1%-l
(spirtda) mahlul. )

Reftifikasiya edilmis etil spirti, DUIST 18300-72.

Qarnsiq indigator: metil-qirmizi va metilen mavi mohlullarim
barabar hocmds qangdirirlar.

YVVVVVVVY

VY Y Vv VYY

5.32.3. Niimunonin gotiiriilmasi vo analiza hazirlg

Tomiz, quru, soffaf giisgo gaba niimune gotiirilir, tixacla kip
baglanir, darhal analiz aparnlir. 9gor qab tixacadak su ils dolduru-
lubsa, onda onu sutka orzinde analiz etmok olar.

Analizds karbohidrogen fazasi olduqda ayirict qifin komayi ilo
onu ayirib, su tabagasini analiz edirlor.

Vizual titrloms zamani analizo niimunsnin intensiv rangi mane
olur. Onu aktiv kémiir slava etmokls vo analizdan éncs niimunani
stizmaklo aradan qaldirirlar. Bulaniq niimunas filtirdon kegirilir va
ya ¢okdiiriiliir.

Elektrometrik titrlomo zamani niimunanin rangi analizin natico-
sina tasir etmir.

Potensiometrik titrlomo zamam pH-m miisyyan edilmasine vo
indigatorun rang ke¢idinin diizgiin tayin edilmssins CO, mane olur.
Buna gora ds gsloviliyi daha daqiq tayin edan zaman COs-ni inert
qazla iifurerak sixigdirib gixarirlar.

Hoar analizs 100 sm? su talsb olunur. Niimunsnin hocmini suyun
gslaviliyinin toxmini qiymati ilo tenzimlayirlar. Dgar azaciq galsvi-

182



liys malik analiz suyunu titrlodikds 0,1 mol/dm? xlorid tursusunun
sorfi 1 sm3-don az olarsa, onda tazs analiz suyu gétiriib, titrlomani
tokrar edirlar, bu zaman 0,01 mol/dm? xlorid tursusu mohlulundan
istifads edirlar.

5.32.4. Analizin apariimas:

5.32.4.1. Sorbost goloviliyin tayini. 100 sm3 niimuns &lgib
gotiiriirlor. Qaloviliyi yiiksak olan sudan azaciq migdarda gétiiriib,
gaynadilib soyudulmus distills suyu ilo hacmi 100 sm3-s gatdirirlar.
2-3 dama fenolftalein mohlulu slavs edib ag fonda 0,1 dm3 xlorid
tursusu mohlulu ils tam rangsizioganadak titrlayirlor. pH - 8.3 ola-
nadak elektrometrik iisulla titrloyirlor.

5.32.4.2. Umumi golovinin toyini. 100 sm3 niimuns &lgiib
gotururler va ya sarbast galaviliyi toyin edilmis niimunani goétiirib
iizorine 3 dame1 qangiq indigator va ya 2 damci metilnarinc slava
edirlor. Sonra su niimunasi inert qaz ve ya hava ilo dfiiriiliir va eyni
vaxtda ag fonda 0,01 mol/dm? xlorid tursusu ils yasil rangdan ¢irkli-
boz rangs keconodok vo ya sari roangdsn narincit rangs kegonadak
titrlayirlar.

Inert gazla iifiiriilms davam etdirilir va lazim galorsa 5 daqigas-
dan sonra axiradak titrloyirlor. Elektrometrik analiz zamam da
ifiiriilms aparilir, lakin pH 4.5 olanadak titrlayirlar.

5.32.5. Noaticalarin tohlili
Analiz suyunun qgalovillyi (mkg-ekv/dm?) bu diisturla hesablaf

nir:
0 _a-K-0,1-1000 a-K-100
&4 4 4
0 _b-K-0,1-1000 a-K-100
ff vV 14
burada:
a - fenolftaleinls titrlamaya sarf edilan tursu mahlulu, sm’;

b - qarisiq (metilnarinc) indigatorla titrlsmays vo ya pH-4,5-a
gadar sarf olunan tursu mahlulu, snt';

K — tursunun nominal gatihgina diizalis smsali;

V - titrlama iigiin gotiriilon niimunanin hacmi, sm’
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Analizin naticesi kimi 2 paralel toyinatin orta hesabi giymati
gotiriliir, bu tayinatlar arasindaki farq 0,1 mg-ekv/dm3-dan ¢ox
olmamaldir.

5.33. Aliiminiumun(III) xazaryam agiq-gahvayi torpaqda
fotometrik tayini

5.33.1.Tayinatt vo mahiyyati

Bu iisul aliminium (III) ionlarmmn 2,3,4-trihidroksi-4'-fliora-
zobenzolla garsihgll tosiri noticosinds kompleks birlosma amols
galmasina vo moahlulun optiki sixxhgmin fotometrik 6lglilma-sing
asaslanur. Tayinata molibden (VI) va Hf (IV) mane olur. Bu iisulda
aliminiumun tayini intervali 0,054-0,648 mkq/ml intervalindadir.

5.33.2. Cihazlar, gablar, reaktivlor
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 vs ya digsr marka
fonomer, 1-130

Elektrik quizdirici :
Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm3
Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
Nitrat tursusu, gati

Xlorid tursusu, gati

Fliiorid tursusu, gati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-li

VVVVVVVVVVVYVVYVY

5.33.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Isds istifads olunan reagent mohlulu (1-10-3 M) onun lazimi
miqdarmn torozids ¢akilorak 25.50 ml-lik olgii kolbasinda distille
suyunda hoall etmakls hazirlanilir.
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5.33.4.Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 5)

0,1 M NH.OH vs 0,1 M CH3COOH moshlulundan uygun
hacmds gétiiriilorak pH 5 olan bufer mahlul hazirlanir va mahlulun
tursulugu ionomerds daqiglagdirilir.

5.33.5. 1101 M aliiminium mahlulunun hazirlanmas:

Aliminiumun 1-10-1 M gatihgh mshlulu yiiksok kimyavi tomiz
metalinin xlorid tursusunda holl edilmoasi ilo molum metodika iizra
hazirlanir.

5.33.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6lgi kolbalarina 0,1; 0,2; 0.4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3? metal
mshlulu vs hor bir kolbaya 2,5 ml 1-10-* M reagent moahlulu slavs
edilir va cizgiys gadsr pH-1 5 olan bufer moshlulla durulasdinlir.
Alinmis mohlullarin optiki sixlig1 440 nm-ds 6lgiiliir. Absis oxunda
aliiminiumun gatilig: va ordinat oxunda isa mahlulun optiki sixlig
geyd olunaraq daracali grafik qurulur.

5.33.7. Niimuns gotiiriilmasi va analizin apariimas:

1 gram standart torpaq niimunssi (SP-1, SP-2, SP-3) 15 ml
HF+5 ml HNO; qarisiginda qrafit putada 50-700C-do hall edilir.
Alinmis mohluldan HF-un artigini konar etmok iigiin mshlula yeni-
den 7-8 ml HNO; alava edilorsk 60-70°C temperaturda qizdirilir vo
bu proses ii¢ dofa tokrarlanir. Alinmis bark faza distills suyunda hall
edilerok 100 ml-lik kolbaya kegirilir. Standart niimunaslords aliimi-
niumu fotometrik metodla toyin etmok t¢tin hazirlanmis mahlulun
alikvot hissosi 25 ml-lik kolbaya kegirilir va tizarine 2 mi 1-10* M R,
alavs edilarak cizgiys qadar pH-5 ls durulagdirtlir vo A=440 nm da-
Iga uzunlugunda isiqudmasi Slgiiliir. Optiki sixligin giymsting 9sa-
son daracali grafikdan aliiminiumun miqdar tapilir.

5.34. Aliiminiumun (III) doniz suyunda fotometrik tayini

5.34.1. Tayinati vo mahiyyati

Bu iisul aliiminium (III) ionlarinm 2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazo-
benzolla aa -dipiridilin (Ur) istirakinda qarsihiqli tasiri naticasinda
kompleks birlosms omolo galmosine vo mshlulun optiki sixliginin
fotometrik o6lgiilmasine asaslanir. Toyinata molibden (VI) vo

185



hafnium (IV) mane olur. Bu iisulda aliiminiumun toyini interval
0,043-1,2 mkqg/ml intervalindadar.

5.34.2. Cihazlar, gablar, reaktivlor
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 vaya dxgsr marka
fonomer, 1-130

Elektrik qrzdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyoavi stokanlar

2,3 ,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
urotropin aromatik amin

Nitrat tursusu, gati

Xlorid turgusu, gati

Fliorid tursusu, qatt

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, qati

Spirt, 96%-li

VVVVVVVVVVYVVVY

5.34.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (1:103 M) onun lazimi
miqdarinin torszids ¢akilorsk 50 mi-lik 6l¢i kolbasinda distille suy-
unda hall etmokls hazirlanihr. ao -dipiridilin 1-10-2 M mahlulu onun
lazimi miqdarinin spirtds hall edilmasilo hazirlanilir.

5.34.4.Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 3)

0,1 M NHOH vs 0,1 M CH;COOH mshlulundan uygun
hacmdas gétiiriilorak pH 3 olan bufer moshlul hazirlanir ve mahlulun
tursulugu ionomerds daqiglasdirilir.

5.34.5. 1101 M aliiminium mahlulunun hazirlanmas:

Aliiminiumun 1-10-'! M gatilighh mahlulu yiiksak kimyavi tamiz
metalinin xlorid tursusunda holl edilmoasi ilo malum metodika iizro
hazirlanir.

5.34.6. Daracali qrafikin qurulmasi
25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarna 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mahlulu v hor bir kolbaya 2,5 ml 1-10-* M reagent mahlulu,
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1 mi 1-102 M Ur mohlulu slavs edilir va cizgiys qoder pH-1 3
olan bufer moahlulla durulagdirthr. Alinmig mahlullarin optiki sixlig
440 nm-d» 6lgiiliir. Absis oxunda aliminiumun gatiligi vs, ordinat
oxunda iso mohlulun optiki sixlifi qeyd olunaraq deracsli grafik
qurulur.

5.34.7. Niimuno gotiiriilmosi va analizin aparilmas:

Xazor danizinin Tiirkan qasabesi sahilinden gotiiriilmiis 1 litr su
niimunasi qaynamamaq sortilo buxarlandirthr. Alinmig ¢okiinti 5
ml HNO3-do hsll edilerok, 50 mil-lik 6l¢li kolbasina kegirilir va
distilla suyu ils cizgiya godor durulasdirilir. Niimunads Al-u tayin
etmok iiglin hazirlanmis niimunadan 2 ml gotiriliir, 25 ml-lik sl¢ii
kolbasina kegirilir va tizerine 2 ml 1-10°M Ry, 0,8 ml 1.10-3M Ur
slava edilir vo pH 3 ile cizgiys qadar durulagdirthr. Ahnmis rangli
mahlulun optiki sixligt 1 sm-lik kiivetds, A=440 nm dalga
uzunlugunda, KFK-2 cihazinda isiqudmas: 6lgiiliir. Optiki sixhigin
giymotina asason daracali grafikden aliminiumun miqdar tapilir.

5.35. Aliiminiumun (III) sink asash
arintida fotometrik tayini

5.35.1.Tayinat1 vo mahiyyati

Bu isul aliminium(III) ionlarinin bis-[2,3,4-trihidroksifenil-
azo]benzidinls a ,a -dipiridilin igtirakinda qarsiligh tesiri naticasin-
do kompleks birlosms amalo galmssina ve mehlulun optiki sixliginin
fotometrik olgiilmasine asaslanir. Toayinata molibden(VI) va
hafnium(IV) mane olur. Bu iisulda aliiminiumun toyini intervali
0,087-1,860 mkq/ml intervalindadir.

5.35.2. Gihazlar, qablar, reaktivlor
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya digor marka

Ionomer, I-130 .

Elektrik qizdiric

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stakanlar

bis-[2,3 4—tr1h1droks1femlazo]benzxdm

VVVVVVYVc
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a,o —dip. aromatik amin
Nitrat tursusu. gati
Xlorid tur susu, gati
Fliorid tursusu, qati
Spirt, 96%-li

VVVVYY

5.35.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (1-10-3 M) onun lazimi
miqdarimn tarazids ¢akilarak 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda distills suy-
unda hall etmokls hazirlanilir. «,a' —dipiridilin 1-102 M mshlulu
onun lazimi migdarmin spirtds hall edilmasilo hazirlanihr.

5.35.4.Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 2)
Qati xlorid tursusu mahlulundan uygun hacmde gotiirilarok
pH 2 olan bufer mahiul hazirlanir.

5.35.5. 1-16-! M aliiminium mahlulunun hazirlanmas:

Aliminiumun 1-10-t M gatihiqli mahlulu yiiksak kimyavi tamiz
metalinin xlorid tursusunda holl edilmasi ilo malum metodika iizrs
hazirlanir.

5.35.6. Doracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarmna 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mahlulu va har bir kolbaya 2,5 mi 1-10-3 M reagent mshlulu, 1 ml
1-102 M o,o'dipiridilin mohlulu alavs edilir va cizgiys qoder pH-1 2
olan bufer moshlulla durulasdirilir. Alinmis mahlullann optiki sxlig
440 nm-ds olgiiliir. Absis oxunda aliiminiumun qatihig: vo, ordinat
oxunda isa mahlulun optiki stxhigr qeyd olunaraq daraceli grafik quru-
lur. -

5.35.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparilmas:

Orintiden 1 gram gotiiriib tizerina 20 ml HCI vo tizorina 1-2
damci HNO; tokiib, 50°C-ds hsll edilir. Alinms mohlul 50 mil-lik
kolbaya kegirilib, cizgiys kimi distillo suyu ilo durulasdirilir. Bu
mohluldan 1 ml gétiiriib 25 mi-lik 8lgii kolbasina tékiilir, tizering 2
ml 1-107 R, 1 ml 1-10™ 2,2 dip. mehlulu tékiilir vo pH 2 ils cizg-
1ya kimi durulagdirilir. Alinmis rangli mehlulu galinhigi 1 sm olan
kiivets tokiib KFK-2 ds 490 nm dalga uzunlugunda, reaktiv fonun-
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da optiki sixhig1 olgiliir. Optiki sixligin giymatine ssasan doracali
grafikdan aliiminiumun miqdar: tapilir.

5.36. Qalliumun (IIT) vulkan monsali
siixurlarda fotometrik toyini

5.36.1.Tayinat1 va mahiyyati

Bu iisul qallium (IIT) ionlarinmin bis-(2,3,4-trihidroksifenilazo)
benzidinle qargiligh tesiri naticasinds kompleks birlagsmo amala gal-
masing v mahlulun optiki sixhginin fotometrik élgiilmasine asasla-
nir. Toyinata indium(III) va sirkonium(III) mane olur. Bu iisulda
qalliumun toyini intervali 0,14-2,80 mkg/ml intervalindadir.

5.36.2. Cihazlar, qablar, reaktivlor
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
Tonomer, 1-130

Elektrik qizdiric:

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
bis-(2,3.4-trihidroksifenilazo) benzidin reagenti
Nitrat tursusu, gat

Xlorid tursusu, gati

Fliorid tursusu, qati

Spirt, 96%-li

VVVVVVVVVVYV

5.36.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Isds istifade olunan reagent mohlulu (1103 M) onun lazimi
miqdarinin tarszids gokilorak 50 ml-lik 6l¢i kolbasinda distilla suy-
unda hall etmakis hazirlanilir.

5.36.4.Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 2)

Qat1 xlorid tursusu mohlulundan uygun hocmds gétiiriilarak
pH 2 olan bufer mohlul hazirlanir.
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5.36.5. 1-10-' M gallium mahlulunun hazirlanmast

Aliiminiumun 1-10-' M qatibqh mahlulu yiiksak kimyavi tomiz
metalinin xlorid tursusunda hall edilmasi ilo mslum metodika {izrs
hazirlanir.

5.36.6. Daracali qrafikin qurulmasi

25 sm3-lik 8lcii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
moahlulu va hor bir kolbaya 2,5 ml 1-10-* M reagent mahlulu slave
edilir va cizgiys godar pH-1 2 olan bufer mahlulla durulasdinlir.
Alinmis mohlullarm optiki sixlig1 490 nm-da olgiiliir. Absis oxunda
qalliumun gatilifn vo ordinat oxunda iss mohlulun optiki sixligi
geyd olunaraq doracali qrafik qurulur.

5.36.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin apariimas:

1 gram standart torpaq niimunssi (SP-1, SP-2, SP-3) 15 ml
HF+5 ml HNO; garigiginda grafit putada 50-70°C-de hall edilir.
Alnmis moahluldan HF-un artigimi konar etmak iiglin mshlula yeni-
dan 7-8 ml HNO; slava edilarak 60-700C temperaturda qizdirilir ve
bu proses li¢ dofa tokrarlanir. Alinmus bork faza distills suyunda hsll
edilorak 100 ml-lik kolbaya Kegirilir. Standart niimunaslords galliu-
mu fotometrik metodla toyin etmak {i¢iin hazirlanmis mahlulun ali-
kvot hissssi 25 mi-lik kolbaya kegirilir vo tizorine 2 ml 1-10-* M R;
slava edilerak cizgiys qodor pH-2 ilo durulagdirilir vo A=490 nm da-
1ga uzunlugunda isiqudmas: olgiikiir. Optiki sixhigin glymsating ssa-
san daracali qrafikdon qalliumun miqdari tapilir.

5.37.Molibdenin igmali suda fotometrik toyini

5.37.1. Toyinat: vo mahiyyati

Bu iisul molibden(VI) ionlarinin pirogallol qirmizi ile qarsihigh
tosiri naticasinda kompleks birlagsmo samals gatirmosine ve mshlulun
optiki sixliginin fotometrik 8lgiilmosine asaslanir. Tayinata titanl:1
nisbstinds mane olur. Bu iisulda molibdenin tayini intervah 0,09-
1,92 mkq/ml intervahndadir.

5.37.2. Cihazlar, gablar, reaktivlor
» Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya diger marka
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Ionomer, I-130

Elektrik quzdiricis:

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?
Silindr tutumu 100 sm3

Kimysvi stokanlar

Piroqallol qirmiz:
Setiltrimetilammonium bromid
Sulfat tursusu

Fosfat turgusu, gan

Spirt, 96%-l

VVVVVVYV YVYVY

5.37.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (5105 M) onun lazymi
miqdarmun torozids ¢okilorak 50 ml-lik olgii kolbasinda 1:1 nisba-
tinds spirt:su mohlulunda holl etmakls hazirlanir. 1 M H3PO4 mah-
lulu gqat1 H3PO4 mshlulundan uygun hacm gétiiriilorak hazirlan-
mugdir.

5.37.4. Molibden(VI1) mahlulunun hazirlanmas:
Molibdenin 1-10! M qatiigh mohlulu onun kimysvi tamiz
duzunu suda hall edilmasi ilo malum metodika tizra hazirlanir.

5.37.5. Daracali qrafikin qurulmast

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarina 0,05; 0,1; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mohlulu va hor bir kolbaya 3,0 ml 5-10-4 M reagent mshlulu vo 4 ml
1-10-3 M setiltrimetilammonium bromid mohlulu slave edilir vo ciz-
giys gadar 1,0 M H3POs4 mohlulu ils durulagdmlir. Alinmis
mashhlullarin optiki sixligit 620 nm - do olgiliir. Absis oxunda
molibdenin qatilig1 ordinat oxunda isa mohlulun opatiki sixligi geyd
olunaraq daracali qrafik qurulur.

5.37.6. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparimasu.

Igmoli suda molibdenin migdarini tayin etmok iigiin gotiiriilmiis
su bir sutka arzinds saxlanilaraq durulagdirilmgdir. Bu su niimuno-
sindon gotiiriilmiis 1 litr su 2,5 ml sulfat tursusu (1:1) ils turgulagdi-
rimis vo 100 ml-s qadar buxarlandiriimaqgla- qatilagdiriimmsdir.
Siizgac kagz ils siizildiikdon sonra bu mshiuldan 2,0-8,0 mi alikvot
hisso gotiiriiliib 25 ml-lik 6i¢li kolbasina keg¢irilmisdir, fizorins 3 ml
5-104 M piroqgallo]l qumizi vo 4 ml 1-10-3 M setiltrilmetilammoni-
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umbromid (STMABr) mohlulu slavs etdikdon sonra 1 M H3;POs
mohlulu ils cizgiys qader durulagdiriimugdir. Hazirlanms mohlulla-
rn optiki sixhglar: molibdenin (VI) Mo (VI)-Ri-STMABr kom-
pleksi soklinds toyin iigiin qurulmus dorocoli grafik ssraitinds
Slciilmusdiir.

5.38.Titamn (IV) pirit saxlayan dayiskan tarkibli dioritds
fotometrik toyini

5.38.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu iisul titan (IV) ionlarinm piroqallol qurmuzi ila qarsihgh
tasiri naticasinds kompleks birlogmo amslo gatirmasina v mshiulun
optiki sixhiginin fotometrik dlgiilmasina asaslamir. Toyinata molib-
den 1:1 nisbatinds mane olur. Bu iisulda titanin toyini interval 0,09-
1,92 mkqg/ml intervalindadir.

5.38.2. Cihazlar, gqablar, reaktivisr
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya digor marka
fonomer, 1-130

Elektrik quzdiricisi

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?3
Silindr tutumu 100 sm?

Kimyswvi stokanlar

Piroqgallo! qirmuz
Setiltrimetilammonium bromid
Sulfat tursusu

Fosfat tursusu, gati

Spirt, 96%-I1

Nitrat tursusu

Fliiorid tursusu, qat1

Xlorid tursusu, gati

VVVVVVVVVV YVVV

5.38.3.Reagentlorin hazirlanmast

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (5-10-5 M) onun lazimi
miqdarimn tarozids ¢okilarsk 50 ml-lik 6l¢u kolbasinda 1:1 nisbe-
tinds spirt:su mohlulunda hsll etmoklo hazirlanir. 0,5 M H3;PO,4
moahlulu qati H3POs moahlulundan uygun hocm gétiiriilorok hazir-
lanmigdir.

192



5.38.4.Titan(VI) mahlulunun hazirlanmas:

Titanin 1-10-' M qatihigh mahlulu yiiksak kimyovi tomiz meta-
linin sulfat vs nitrat tursusunda hsll edilmosi ilo molum metodika
izrs hazirlanir.

5.38.5.Daracali grafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6l¢i kolbalarma 0,05; 0,1; 0,4; 0, 6 0,8; 1,0 sm3 metal
mahlulu va har bir kolbaya 3,0 ml 5:104 M reagent mahiulu va 4 ml
1-10-3 M setiltrimetilammonium bromid mohlulu slavs edilir va cizg- .
1ys gadar 1,0 M H3POs mohlulu ilo durulagdirilir. Alinmis mahhlul-
larm optiki sixlig1 620 nm-ds Slgiiliir. Absis oxunda molibdenin ga-
tiigi ordinat oxunda iss> mahlulun optiki sixhigi geyd olunaraq do-
racali grafik qurulur.

5.38.6. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparilmas:

Pirit saxlayan dayigan tarkibli dioritds molibden va titamin tayini.
Molibden(V]) va titanm(IV) STMABr istirakinda piroqallol qir-
muzis1 ilo fotometrik toyini metodikalarn Goadobay rayonundan
gotiirillmiis dayison tarkibli diorit mineralinda onlann analizi ligin
tatbiq edilmigdir. Diorit mineralinda Si~70%, Cu~4% taskil edir.
Ug mineral niimunssi analiz edilmisdir. Bunun iigin 1 q diorit
niimunasi grafit butada flilorid, xlorid va nitrat tursulari qarigiginda
(8 ml HF+3 ml HCI+ 1 ml HNOs) hall edilmigdir. Hazirlanmus
mineral pastasinin iizorine 3-4 ml HNOs slava edilmis va 50-60°C-ds
HF tam qovulana qader qizdurilmigdir. Alinmis ag ¢okiintii distille
suyunda holl edilorak siiziilorak 25 ml-lik 6l¢ii kolbasma kegirilmis
va distille suyu ilo cizgiys qodor durulagdinlmigdir. Hazirlanmig
mshluldan miixtolif alikvot hissalor gotiriilorak 25 ml-lik 6lgii
kolbasina kegirilmis ve iizarino tam kompleks amalo galmays uygun
miqgdarda iizorine 4 ml 5-10-4 M piroqallol qurmizi va 4 ml 1-103 M
STMABr tokilmiis ve optimal tursuluga malik 0,5 M H;POs
mohlulu ilo durulagdirilaraq optiki sixliglar: fonunda 620 nm dalga
uzunlugunda ol¢iilmiisdiir. Diorit mineralinda Mo(VI) va Ti(IV)-1n
miqdari svvalcadan qurulmus daracsli qrafikdon tapilmigdir.

193



5.39.Kobalt (II)-nin icmeli suda fotometrik tayini

5.39.1.Tayinat: vo mahiyyati

Bu isul kobalt(Il) ionlarnin bisasetilasetonetilendiimin ila, 2-
amino-4nitrofenol-6-sulfotursu istirakinda, garsitigh tesiri natics-
sinda kompleks birlosmo amols gatirmasine va mahlulun optiki six-
Iigimnin fotometrik dlgiilmasing ssaslanir. Bu iisulda kobaltin toyini
interval 1,18-37,8 mkqg/ml intervalindadar.

5.39.2.Cihazlar, qablar, reaktivisy

> Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya digar marka
fonomer, I-130

Elektrik quzdiricist

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr tutumu 100 sm3

Kimysvi stakanlar

Bisasetilasetonetilendiimin

2-amino-4 nitrofenol-6-sulfotursu

NaOH moshluly, 1M

VYV

VVVVVY

5.39.3.Reagentlorin hazirlanmas:

Isds istifads olunan reagent mohlulu (2 %-li) onun lazimi mi-
qdarmin tarazida ¢okilorsk 100 ml-lik 6l¢ii kolbasimda suda holl et-
makls hazirlanr.

5.39.4.Kobalt (1) maohlulunun hazirlanmas:
Kobaltin 1-10-1 M qatihqhh mshlulu onun kimyavi tomiz duzu- -
nu suda hall edilmosi ils, malum metodika iizrs, hazirlanir.

5.39.5.Doracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarma 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 ml
metal mahlulu va har bir kolbaya 2,0 ml 2 %-li reagent mahlulu vo
1,0 ml 1-10-* M 2-amino-4nitrofenol-6-sulfotursusu mohlulu slavs
edilir va cizgiys gadar 1,0 M NaOH mohlulu ilo durulagdinlir.
Alinmis mohlullarin optiki sixhig1 364 nm — da dleiiliir. Absis oxunda
kobaltin qatilig1, ordinat oxunda isa mahlulun optiki sixhg geyd
olunaraq daracali qrafik qurulur.
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5.39.6. Niimuna gotiiviilmasi va analizin aparilmast.

I¢mali suda molibdenin miqdarini toyin etmok iiciin 500 ml
gotiirtilmiis su 25 ml-s gadar buxarlandirilir. Filtirat 100 ml-s kimi
distills suyu ile durulasdirilir. Sonra bu mshluldan 2,0-5,0 ml alik-
vot hissa gotiriilib 25 mi-lik dlgii kolbasina kegirilmisdir, iizarins 2
ml 2 %-li bisasetilasetonetilendiimin va 1 ml 1-10-3 M aminonitrofe-
nolsulfid tursusu (ANFST) mshlulu slavs etdikdan sonra | MNaOH
mahlulu ils sizgiys gador durulagdiriimigdir. Hazirlanmis moahlulla-
rin optiki sixliglart Co(II) -R-ANFST kompleksi soklinds tayin
ii¢iin qurulmus daracali grafik saraitinds 6lgiilmugdiir.

5.40.Kobalt (IT)-nin neftds fotometrik toyini

5.40.1.Tayinat1 va> mahiyyati

Bu iisul kobalt (II) ionlarmin bisasetilasetonetilendiimin ilo, 2-
amino-4nitrofenol-6-sulfotursu istirakinda, qarsiligh tesiri natics-
sinde kompleks birlossma amolo gotirmesine vo mahlulun optiki six-
higinin fotometrik 6lglilmasine asaslanir. Bu iisulda kobaltin tayini
interval 1,18-37,8 mkq/ml intervalindadir.

5.40.2.Gihazlar, qablar, reaktivlsy

> Fotoclektrokolorimetr KFK-2 va ya digar marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdiricisi

Farfor kasa

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm3
Silindr tutumu 100 sm?

Kimyavi stakanlar
Bisasetilasetonetilendiimin
2-amino-4nitrofenol-6-sulfotursu
NaOH mshlulu, IM

YVVVVY Y'WVY

5.40.3.Reagentlorin hazirlanmas:

[sds istifads olunan reagent mohlulu (2 %-li) onun lazimi mi-
qdarmun tarazida ¢okilerak 100 ml-lik 6l¢ii kolbasinda suda hall et-
mokls hazirlanir.
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5.40.4.Kobalt (11) mahlulunun hazirlanmasi
Kobaltin 1-10-' M gatiighh mshlulu onun kimyavi temiz duzunu
suda hall edilmasi ila, malum metodika {izrs, hazirlanir.

5.40.5.Doracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarina 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 ml
metal moahlulu va har bir kolbaya2.0 ml 2 %-li reagent mahlulu vo
1,0 ml 1-10- M 2-amino-4 nitrofenol-6-sulfotursusu mohlulu slavs
edilir va cizgiys qadar 1,0 M NaOH mohlulu ils durulasdirilir.
Almnmis moahhlullarin optiki sixhigi 364 nm — da Olgiiliir. Absis
oxunda kobaltin qatiligs, ordinat oxunda iso mahluiun optiki sixligi
geyd olunaraq darscali grafik qurulur,

5.40.6. Niimuna gitiiviilmasi va analizin aparilmast

250 m! xam neft farfor kasaya kegirilir, tizorina 5-10 ml qat1
HNO:; slave edilir. Kasa bagli elektrik peginds, qgaynamamagq sorti
ilo quzdirilir. Alinmig gati kiitls mufel pecinds, 600-650°C-da 2-3 sa-
at ahgdinlir. Alnmus kiil 10-15 ml HCI(1:1)-da hall edilir va 25 ml-a
kimi durulagdiriiir. Sonra bu mohluldan 1,0-5,0 ml alikvot hissa
gotiirilib 25 mi-lik 6l¢ii kolbasmna kegirilmisdir, tizarins 2 ml 2 %-li
bisasetilasetonetilendiimin vo 1 ml 1103 M ANFST mohlulu slava
etdikdan sonra 1 M NaOH moshlulu ils cizgiys gadar durulasdiril-
musdir. Hazirlanmis mahlullarin optiki sixliglart Co(IT) -R-ANFST
kompleksi gaklinds tayin tigiin qurulmus darascali qrafik soraitinds
ol¢tilmiigdiir.

5.41.Uranm (V]) dovlet standart1 SQ-1A -nmin tarkibinda
fotometrik tayini

5.41.1. Tayinati va mahiyyati

Bu iisul uran (V1) ionlarmn 2,3,4- mhxdrokm-3‘—n1tro—4‘—sulfo-
azobenzolla setiltrimetilammonium bromidin istirak: ilo garsihqh
tasiri naticosinde kompleks birlosms smalo galmasine va mohlulun
optiki sixhgmin fotometrik 6l¢iilmosine asaslanir. Bu tisulda uranin
tayini intervah 0,476-9,52 mkqg/ml intervalindadir.
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5.41.2. Cihazlar , qablar, reaktivior 4
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya diger marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm?

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
2,3,4-trihidroksi-3"-nitro-4'-sulfoazobenzolla (R:)
Setiltrimetilammonium bromid (Rz2)

Xlorid tursusu, gati

Fliiorid tursusu, gati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, qati

Spirt, 96%-l

VVVVVVVVVVVVYVY

5.41.3. Reagentlorin hazirlanmas:

isdo istifads olunan reagent mohllulan (1-103 M Ry 1:102 M
R;) onun lazimi miqdarinin tsrazids ¢okilorak 50 ml-lik dl¢ii kolba-
sinda distills suyunda hall etmakls hazirlanilir. R; mahlulunun ha-
zirlanmasinda su-spirt gangig istifads olunur.

5.41.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 3)
0,1 M NH;OH va 0,1 M CH3COOH mshlulundan uygun
hacmds gétiiriilorak pH 3 olan bufer mohlul hazirlanir.

5.41.5. 1-10-2 M uran maohlulunun hazwrlanmas:

Uranin 1102 M qatihigh mohlulu yiksek kimyevi tomiz
UO,S04-3H,0 duzunun distille suyunda holl edilmasi ilo malum
metodika tizrs hazirlanir.

5.41.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6lgii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu v har bir kolbaya 2 ml 1-10-3 M reagent mohlulu slava edi-
lir vo cizgiys qadar pH-1 3 olan bufer mahlulla durulagdirilir. Alin-
mis mohlullarin optiki sixhig1 440 nm-ds dlgiiliir. Absis oxunda ura-
nin gatiigl, ordinat oxunda isa mohlulun optiki sixhigt qeyd oluna-
raq deracali grafik qurulur.
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5.41.7. Niimunanin gotiiriilmasi va analizin apariimasi

1 gram standart torpag niimunssi (SQ-1A) 15 ml HF+5 ml
H,SOs gansiginda qrafit putada 50-70°C-ds hall edilir. Alinmig
mohluldan HF-un artigin konar etmsk tigiin mohlul 3-4 dofs distilla
suyu ilo yuyulur. Ahnmis bark faza HCl-da hall edilorak 100 ml-lik
kolbaya kegirilir. Standart niimunaslarde urani fotometrik metodla
tayin etmok ligiin hazirlanmig moahlulun alikvot hissesi 25 ml-lik
kolbaya kegirilir vo fizorine 2 ml 1-10-3 M Ryva 0,6 ml 1-102 M R,
alavs edilorak cizgiys qoder pH-3 ilo durulagdirilir vo A=440 nm da-
Iga uzunlugunda isiqudmas olgitkir. Optiki sixligin qumatme ssa-
san deracali qrafikden uranin miqdarn tapilir.

5.42. Skandiumun (III) dag siixurlarmda
fotometrik tayini

5.42.1. Tayinat: va mahiyyati

Bu iisul skandium (III) ionlarimin bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo]
benzidinls garsiligh tasiri naticesinds kompleks birlagsma amals gal-
masino va mahlulun optiki sixliginin fotometrik olgiilmasing asasla-
nir. Tayinata Fe (III) vo Al (III) mane olur. Bu iisulda skandiumun
tayini intervah 0,10-3,24 mkq/ml intervalindadir.

5 42.2. Cihazlar , qablayr, reaktivhor
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidin reagenti
Nitrat tursusu, qati

Xlorid tursusu, gati

Fliiorid tursusu, qati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-1

VYVVVVYVYVYVYVYYYVY.:
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5.42.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isdo istifado olunan reagent mohlulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarinin torazids ¢akilorok 50 mi-lik 6l¢ii kolbasinda etanolda
hall etmakls hazirlanihr.

5.42.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 3)

0,1 M NH:OH vs 0,1 M CH3COOH mohlulundan uygun
hacmds gétiiriilerak pH 3 olan bufer mohlul hazirlanir vo mohlulun
tursulugu ionomerds daqiqlesdirilir.

5.42.5. 110! M skandium mahlulunun hazirlanmas:

Skandiumun 1-10-' M qatiligh moahlulu yiiksok kimyavi tomiz
metalinin xlorid tursusunda holl edilmasi ils malum metodika iizra
hazirlanir.

5.42.6. Daracali qrafikin quralmas:

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
moahlulu va har bir kolbaya 2 ml 1-10-3 M reagent mahlulu slavs edi-
lir va cizgiys gadar pH-1 3 olan bufer mshlulla durulagdirhir. Alin-
mis mohlullarin optiki sixhigl 440 nm-do Olgiiliir. Absis oxunda
skandiumun gatihf1 vo ordinat oxunda ise mohlulun optiki sixhiga
geyd olunaraq daracali qrafik qurulur.

5.42.7. Niimuno gotiirviilmasi va analizin aparilmas:

Analiz tigiin 2 q dag siixuru niimunasi gétiiriibmiisdiir. Nimuna-
lor grafit kasada 8 ml HF+3 ml HCl+1 ml HNO; garnsiginda hdll
edilir. Alnmus kiitladon HF-1 tam qovmagq Ugiin o, 60-70°C-d> 34

ml HNO; -5 islonir. Omsls galon ¢ékiintii distille suyunda hall edi-

larsk filtir kagizindan siiziiliib 100 mi-lik 6l¢ti kolbasina kegirilir.
Fotometrik tayinat zamani analize hazirlanmis niimunonin alikvot
hissasi 25 ml-lik 8lgii kolbasina kegirilir vo iizorins 2 mi 1-10*M
bis-[2,3.4-trihidroksifenilazo] benzidin mohlulu slava edilerok cizg-
iys qadar pH 3-ls durulagdirihr va A=440 nm dalga uzunlugunda
KFK-2 cihazinda isiqudmas: 6lgiiliir. Optiki sixligin qiymstina asa-
son daracali grafikdsn skandiumun(III) miqgdar: tapilir.
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5.43. Skandiumun (III) doniz
suyunda fotometrik tayini

5.43.1. Tayinati va> mahiyyati

Bu iisul skandium(III) ionlarmin 2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazo-
benzolla garsihigh tasiri naticasinds kompleks birlosmo omala golmo-
sina vo mohlulun optiki sixhiginin fotometrik 6lgiilmasina asaslanir.
Tayinata domir (IIT) vo aliiminium (III) mane olur. Bu isulda skan-
diumun tayini intervah 0,09-5,82 mkq/ml intervalindadur.

5.43.2. Cihazlar , qablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya diger marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdirict

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
Nitrat tursusu, qati

Xlorid tur susu, gati

Fliorid turgusu, qati

Ammonyak, 25 %-li

Sirko tursusu, gati

Spirt, 96%-1i

VVVVVVVVVVVVYVY

5.43.3. Reagentlorin hazirlanmasi

 Isdo istifads olunan reagent mshiulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarmin torazids ¢skilarok 50 ml-lik 6l¢ii kolbasinda etanolda
hall etmakls hazirlamlir.

5.43.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 3)

0,1 M NH4OH vs 0,1 M CH3COOH moshlulundan uygun
hacmdas gotiiriilerak pH 3 olan bufer mahlul hazirlanir va mohlulun
tursulugu ionomerda daqiqglogdirilir.

5.43.5. 110+ M skandium mohlulunun hazirlanmas:

Skandiumun 1-10' M qatiigh mahlulu yiiksok kimyavi tomiz
metalmin xlorid tursusunda holl edilmasi ils mslum metodika {izra
hazirlanur.
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5.43.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6lgii kolbalarmna 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mahlulu va hor bir kolbaya 2 ml 1-103 M reagent mohlulu slava
edilir vo cizgiys godar pH-1 3 olan bufer mohlulla durulasdirihr.
Alinmis mohlullarin optiki sixhg 440 nm-ds odlgiiliir. Absis oxunda
skandiumun gatiligt va ordinat oxunda iss mohlulun optiki stxlig:
geyd olunaraq dsracali grafik qurulur. ‘

5.43.7. Niinuns gotiiriilmasi va analizin apartimast

Analiz ii¢iin 1 litr Xazar danizinin suyundan (Hévsan gasaba-
sindan) géthirilmiisdiir. Qaynatmadan ¢okiinti alinana gadar su bu-
xarlandirilir. Almmug ¢okiintiinii 5 ml HNOs-ds hall edib 50 mi-lik
olgii kolbasina kegirib cizgiys qadar distilla suyu ilo durulagdirilir.
Fotometrik toyinat zamani analizo hazirlanmis niimunonin alikvot
hissasi 25 ml-lik 6lgii kolbasina kegirilir. Uzarine 2 ml 1103 M
2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti mahlulu vs tsyinata ma-
ne ola bilacok aliiminium (III), iigvalentli va ikivalentli domiri (III) par-
dalomak ligiin 2 ml 1-10-3 M tiokarbamid mohlulu alavs edib pH 3
il cizgiys qadar durulasdirilir vo A=490 nm dalga uzunlugunda, |
sm qalinhqh kiivetds KFK-2 cihazinda isiqudmas: olgiiliir. Optiki
sixhgmn giymetins asason doracali grafikden skandiumun (III) mi-
qdan tapilir.

5.44.Skandiumun (IIT) karbonatsilikath torpaq niimunslorinda
(SQXM-3) fotometrik tayini

5.44.1.Tayinat: v> mahiyyati

Bu tisul skandium(III) ionlarnmn difenilquanidin igtirakinda bis-
[2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidinls qarsihgli tasiri naticesinds
kompleks birlosms amslo golmasine vo mshiulun optiki sixligmm
fotometrik ol¢iilmosino asaslanir. Toyinata Fe (III) va Al (III) mane
olur. Bu iisulda skandiumun toyini intervali 0,05-2,52 mkg/ml inter-
valindadir.
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5.44.2 Cihazlar, qablar, reaktivisr .
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 va ya digsr marka
-{ionomer, 1-130

Elektrik qizdiric

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm?3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyoavi stakanlar
bis-[2,3,4-trilndroksifenilazo] benzidin reagenti
difenilquanidin, 1-10-2

Nitrat tursusu, gati

Xlorid tursusu, gati

Fliorid tursusu, gatr

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-li

VVVVVVVVVVVVVYYVY

5.44.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isda istifads olunan reagent mshhulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarmin tarazids ¢okilorak 50 ml-lik 6lg¢i kolbasmda etanolda
holl etmaklos hazirlambr.

5.44.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 3)

0,1M HC! mshlulundan uygun hocmds gotiiriilorak pH 2 olan
bufer mohlul hazirlanir ve mahlulun tursulugu ionomerda doqiqlog-
dirilir.

5.44.5. 1'10-1 M skandium mahlulunun hazirlanmasi

Skandiumun 1-10-! M gatihgh mohlulu yiikssk kimyavi tomiz
metalinin xlorid tursusunda holl edilmasi ils malum metodika iizrs
hazirlanur.

5.44.6. Doracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
moahlulu va hor bir kolbaya 2 ml 1-102 M reagent vo 1 ml 1-102M
difenilquanidin mohlulu slavs edilir va cizgiys gader pH-1 2 olan
bufer mohlulla durulasdirilir. Alinmis mohlullarin optiki sixligi 440
nm-da olgillir. Absis oxunda skandiumun gqatiifn vo ordinat
oxunda isa mshlulun optiki sixhg1 qeyd olunaraq deracali grafik
qurulur.
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5.44.7. Niimunas gotivitlmosi va analizin aparilmasi

Analiz iigiin 2,5 qram karbonatsilikath torpag niimunasi (SQXM-3)
gotiirilmiigdir. Niimunolar qrafit kasada 10 ml HF+15 ml HCl+
5 ml HNO; qanisiginda hall edilir. Alinnus kiitfadon HF-i tam
govmagq tg¢iin o, 50-60°C-do 3 dofs tokrarlanmagqla 5 ml HNO3'19

islonir. Omalo galon ¢okiinti distills suyunda hall edilarsk filtir
kagizindan 50 mi-lik ol¢ii kolbasina kegirilir. Fotometrik toyinat
zamani analiza hazirlanmis niimunsnin alikvot hissasi 25 ml-lik 6l¢ii
kolbasina kegirilir vo lizerina 2 ml [-103 M bis-[2,3,4-trihidrok-
sifenilazo] benzidin va 1 ml 1-102 M difenilquanidin mohlulu slavs
edilarak ciz-giys gador pH 2 1ila durulasdiriir va A=490 nm dalga
uzunlugunda, 1 sm qalnligh kiivetdo KFK-2 cihazinda igiqudmass
olgiilir. Optiki sixhigin giymetino ssason daracali grafikden skan-
diumun (IIT) miqdar tapilir.

5.45.Skandiumun (IIT) Xazaryam aciq-sabalidi standart
torpaq niimundsinds fotometrik tayini

5.45.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu isul skandium (III) ionlarinin diantipirilpropilmetan
(DAPM) istirakinda bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo] ben zidinls qar-
sitligh tasirl naticasinds kompleks birlosme amals golmasina va mah-
hulun optiki sixliginin fotometrik 6lgiilmasine asaslanir. Toyinata Fe
(I11) vo Al (III) mane olur. Bu tisulda skandiumun toyini interval
0,05-4,67 mkg/ml intervalindadir.

5.45.2. Cihazlar, qublar, reaktivior
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya diger marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdiric

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stakanlar

bis-[2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidin
diantipirilpropilmetan (DAPM)

Nitrat tursusu, gati

VVVVVVVYVYYVY
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Xlorid tursusu, qat1
Fliiorid tursusu, gati
Ammonyak, 25 %-li
Sirks tursusu, gats
Spirt, 96%-li

Y'Y VVYY

5.45.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isdo istifads olunan 1-10-3 M reagent moahlulu va 1-102M dian-
tipiril propilmetan (DAPM) mohlullar onlarin lazimi miqdarinm
torazida ¢okilorak 50 ml-lik dlgii kolbasinda etanolda hell etmakls
hazirlanilir.

5.45.4. 0,1 M HCl mahlulu (pH 2)

0,1 M HCI mshlulundan uygun hacmds gétiiriilorak pH 2 olan
bufer mohlul hazirlanir vo mahlulun tursulugu ionomerds daqigles-
dirilir,

5.45.5. 1-10" M skandium mohlulunun hazirlanmasi

Skandiumun 1-10' M qatiligh mshlulu yiiksak kimyavi tomiz
metalinin xlorid tursusunda holl edilmasi ila malum metodika iizra
hazirlanir.

5.45.6. Doracali grafikin gurulmas:

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarma 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
moahlulu va har bir kolbaya 2 ml 1-10-* M reagent mohlulu vo 1 ml
1-102 M diantipirilpropilmetan (DAPM) vo | ml 1-102 M dian-
tipirilfenilmetan (DAFM) mohlulu slave edilir va cizgiye goder
pH-1 2 olan bufer mahlulla durulagdirilir. Ahnmis mehlullarin opti-
ki sixlig1 440 nm-do dlgiiliir. Absis oxunda skandiumun qatiligs ve
ordinat oxunda iss mahlulun optiki sixlig1 qeyd olunaraq daracali
grafik qurulur.

5.45.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin aparilmas:.

Analiz ii¢iin 2 gram (SP-3)-sabalid1 torpaq niimunasi gotiiriil-
miisdiir. Niimunoni 16 ml (qaty) HF + 5ml (qat1) HNO; +15 ml (ga-
t1) HCl gansiginda holl edib, grafit kasada 500-60°C-ds qizdirirlar.
HF-in artigini qovmagq iiglin ¢okiintiys 3 dafs 8 ml (gati) HNO;
slava olunur. Alinmis mahlulu distills suyu ils durulasdirib 25 mi-lik
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olcii kolbasina kegirib distills suyu ilo cizgiys qadsr durulasdiriir.
Alnmis mahlulun alikvot hissasini 25 mi-lik 2 o6l¢i kolbasina kegi-
rilir. Birinci 6l¢ii kolbasina 2 ml 1-103 M bis-[2,3,4-trihidroksifenil-
azolbenzidin reagenti | ml 1-10* M diantipirilpropilmetan
(DAPM) mohlulu tékib pH 2 mohlulu ils durulasdiriir. kin-
ci kolbaya isa 2 ml 1-10-3 M bis-{2,3,4-trihidroksifenilazo] benzidin
reagenti, ! ml 1-10-3 M diantipirilfenilmetan (DAFM) moshlulu
slava edib cizgiys gadar pH 2 ils durulasdirilir. Mshlullarin optiki
sixhigt A=490 nm dalga uzunlugunda I=1 sm qalinliqh kiivetds reag-
ent+tDAPM vs ya reagent+DAFM fonunda KFK-2 cihazinda
olgiiliir. Optiki sixhigin tacritbi tapilmis giymaetina asasen skandiu-
mun (II1I) migdar1 deracali grafikdan tapilmisdir.

5.46.Doniz suyunda misin (II) fotometrik tayini

5.46.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu tisul misin (IT) 3-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)pentan-2 4-
dionla qarsiligh tasiri naticasinds kompleks birlasmo amals galmasi-
ns vo moehlulun optiki sixhigimnin fotometrik &lgtilmesine ssaslanir.
Toyinata domir (III) ionu mane olur. Bu iisulda erbumun tayini
intervali 0,26-2,56 mkq/ml intervalindadur.

5.46.2. Cihazlar, gablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-Z va ya diger marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdirict

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
3-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)pentan-2,4-dion reagenti
1-10-1 M tiomogevina mahlulu

Nitrat tursusu, gati

Xlorid tur susu, qati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, qat1

VVVVVVVVVVVYVY
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5.46.3. Reagentlarin hazirlanmas:

Isdo istifado olunan reagent mshiulu (1-103 M) onun lazmmi
miqdarinin tarazida gokilarak 50 mi-lik 8l¢ii kolbasinda distills suy-
unda holl etmoklo hazirlanilir.

5.46.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 4)

0,1 M NH:OH va 0,] M CH3COOH moshlulundan ugyun
hacmds gétiiriilorak pH 4 olan bufer mohlul hazirlanir va mahlulun
tursulugu ionomerde daqgiglogdirilir.

5.46.5. 1-10' M mis mahlulunun hazirlanmas:

Erbiumun 1-10-' M gatihgh mahlulu CuSOs 5H,0-1n kimyavi
tamiz duzunun qati xlorid tursusunda hoall edilmssi ilo molum
metodika {izrs hazirlanir.

5.46.6. Daracali qrafikin qurulmasi

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarmna 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mehiulu va hor bir kolbaya 3,5 ml 1-10-3 M reagent mohlulu slave
edilir va cizglys gadar pH-1 4 olan bufer mohlulla durulasdirihr.
Alhnmis mahlullarin optiki sixlig1 440 nm-ds 6lgiiliir. Absis oxunda
misin qatiigr vo ordinat oxunda isa mohlulun optiki sixligi geyd
olunaraq doracsli grafik qurulur.

5.46.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin apariimast

1 litr deniz suyu qaynamamaq sortila buxarlandirilir. Alinmis
¢okiintii 3 ml HNOs-da hall edilorak 50 mi-lik 6l¢ii kolbasina kegiri-
lir. Fotometrik metodla misi toyin edon zaman ahnmig mohlulun
alikvot hissasi tutumu 25 m! olan kolbaya kegirilir, 2 ml 1-103 M
reagent mahlulu, 1 ml 1-10! M tiomogevina mshlulu slavs edilir va
cizgiya qodar pH-1 4 olan bufer mohlulla durulagdiriir. Alinmus
mohiullarin optiki sixligs 440 nm-de miigayise moahluluna nisbstan
olgtilir. Misin niimunads miqdar: optiki sixhgin giymstine asasan
doraceli grafikden hesablanir.
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5.47.Tullant1 suyunda misin (II) fotometrik tayini

5.47.1.Tayinatt v> mahiyysti

Bu tisul misin (II) 3-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)pentan-2,4-
dionla garsiiqh tesiri naticasinds kompleks birlosma asalo golmasine
va mahlulun optiki sixligmin fotometrik dlgiilmoasins asaslanir. Tay-
mata domir (IIT) ionu mane olur. Bu iisulda erbiumun toyini inter-
val1 0,26-2,56 mkqg/ml intervalindadr.

5.47.2. Cihazlar, qablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
Ionomer, 1-130

Elektrik qizdirici

Kolbalar 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stakanlar '
3-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)pentan-2,4-dion reagenti
1-10-t M tiomogevina mahlulu

Nitrat tursusu, qati

Xlorid tur susu, gati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

VVVVVVVVVVVY

5.47.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isdo istifade olunan reagent mohlulu (1-10* M) onun lazimi
miqdarmin tarazida ¢akilorak 50 ml-lik 6l¢i kolbasinda distills suy-
unda hall etmakls hazirlanilir.

5.47.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 4)

0,1 M NH4OH vs 0,1 M CH3COOH mohlulundan ugyun
hacmds gétiiriilarak pH 4 olan bufer mohlul hazirlanir vo mahlulun
tursulugu ionomerdes dsqiqlagdirilir.

5.47.5. 1107 M mis mahiulunun hazirlanmasi

Erbiumun 1-10-1 M qatihqht mohlulu CuSO4-5H;0-1n kimyavi
tomiz duzunun qat: xlorid tursusunda holl edilmssi ilo malum
metodika iizrs hazirlanir.
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5.47.6. Daracali qrafikin qurulmasi

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarina 0.1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu va har bir kolbaya 3,5 ml 1-10-3 M reagent mahlulu slavs
edilir vo cizgiys gadsr pH-1 4 olan bufer mohlulla durulasdirilir.
Alinmis mshlullarin optiki sixhign 440 nm-ds Slgiliir. Absis oxunda
misin qatiigl vo ordinat oxunda iso mohlulun optiki sixhgi qgeyd
olunaraq daracali grafik qurulur.

5.47.7. Niimuno gdtiiriilmasi va analizin aparilmasi

2 litr Azarneftyag Neft Emal Zavodundan gotiiriilmiis tullant:
suyu qaynamamaq sortilo buxarlandiribr. Abnnus ¢okiintii 5 ml
HNO;-dos hall edilarak 50 ml-lik 6l¢ii kolbasma kegirilir. Fotometrik
metodla misi toyin edon zaman almmis mohlulun alikvot hissasi
tutumu 25 ml olan kolbaya kegirilir, 2 ml 1-10-* M reagent mahlulu,
1 ml [-10-1 M tiomogevina mohlulu slavs edilir vo cizgiys gador pH-1
4 olan bufer moshlulla durulasdirthr. Alinmis mohlullarm optiki
sixhgn 440 nm-d> miiqayiss moshluluna nisbaton $lgiiliir. Misin
nimunsds miqdarn optiki sixhgin qgiymstino asassn  daracali
grafikdan hesablanir.

5.48.Nikel asash arintide misin (IT) fotometrik toyini

5.48.1.Tsyinat: vo mahiyyati

Bu iisul misin (II) 1-etoksi-2-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo)
butan-1,3-dionla qgarsiligh tasiri naticasinds kompleks birlosma ams-
lo golmosine vo mohlulun optiki sixliginin fotometrik 6lgiilmasine
asaslanir. Tayinata domir(IIT) ionu mane olur. Bu isulda erbiumun
tayini interval 0,26-2,56 mkqg/ml intervalindadir.

5.48.2. Cihazlar , qablar, reaktivior

Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya digar marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdirici

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimysavi stakanlar

1-etoksi-2-(2-hidroksi-3,5- dlsulfofemlazo)butan-l 3-dion
Nitrat tursusu, gati

VVVVVVVYY
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»  Xlorid tur susu, qati
>  Ammonyak, 25 %-li
> Sirks tursusu, gat1

5.48.3. Reagentisrin hazirlanmas:

Isds istifads olunan reagent mohlulu (1-103 M) onun lazimi
miqdarinin torazids ¢akilarsk 50 ml-lik dl¢ii kolbasinda distills suy-
unda hall etmoakls hazirlanilir.

5.48.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 5)

0,1 M NH(OH vs 0,1 M CH3COOH mshlulundan ugyun
hacmds gotiiriilorak pH 5 olan bufer mohlul hazirlanir va mahiulun
tursulugu ionomerds daqiqlagdirilir.

5.48.5. 1-101 M mis mahlulunun hazirlanmas:

Erbiumun 1-10-' M qatihigh mshlulu CuSO4-5H;0-1n kimyavi
tomiz duzunun qat: xlorid tursusunda hall edilmssi il moalum
metodika iizrs hazirlanir.

5.48.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 sm3-lik 6lgii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
mohlulu va har bir kolbaya 3,5 ml 1-10-3 M reagent mohlulu alavs
edilir va cizgiys qader pH-1 5 olan bufer mohlulla durulagdirihr.
Alinmis mohlullarin optiki sixlig1 440 nm-dos 6lgiiliir. Absis oxunda
misin qatibgl va ordinat oxunda iss> mshlulun optiki sixhgi geyd
olunaraq daracsli qrafik qurulur.

5.48.7. Niimuna gotiiviilmasi va analizin aparimas:

0,5 gram niimuns 10 ml H,0, 4 ml HNOs, 12 ml HCl-ds 70°C-
ds holl edilorak 50 ml-lik 6lgii kolbasina kegirilir. Fotometrik me-
todla misi toyin eden zaman alinnmug mohlulun alikvot hissasi tutu-
mu 25 ml olan kolbaya kegirilir, 2 ml 1-10-3 M reagent mohlulu sla-
va edilir vo cizgiys godar pH-1 5 olan bufer mohlulla durulagdirilir.
Alinmis mohlullarin optiki sixhign 440 nm-ds miigayiss mohluluna
nisbaton Slgiiliir. Misin niimunads miqdar: optiki sixhgm qiymatina
asasan doracali qrafikdon hesablanir.
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5.49.Domirin (1X1) aliiminium asash arintids fotometrik tayini

5.49.1.Tsyinat1 v> mahiyyati

Bu iisul domir (III) jonlannin 2-[2-hidroksi-3,5-disulfo-
fenilimin] pentanon-4-ls garsihgh tasiri noticssinds kompieks bir-
losmo amolo gotirmoesine vo mohlulun optiki sixhgmin fotometrik
dlglilmasina ssaslamir. Tayinata Zr (IV), Hf (IV) mane olur. Bu
isulda domirin tayini intervali 4,48-31,36 mkg/ml intervalindadir.

5.49.2.Cihazlar, qablar, reaktivior
Fotoelektrokolorimetr KFK-2 vo ya diger marka -
Ionomer, i-130

Elektrik quzdiricist

Kolbalar 25, 50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr tutumu 100 sm?3

Kimyavi stokanlar

Nitrat tursusw

Xlorid tursusu

Spirt, 96%-1i

YV Vv

VVVVY

5.49.3.Reagentlarin hazirlanmas:

Isdo istifads olunan reagent mohlulu (1-10-2 M) onun lazimi
migdarmmm tsrozids ¢okilorok 50 ml-lik 6lgii kolbasinda 1:1
nisbatinds spirt:su mahlulunda hsll etmakls hazirlanir.

5.49.4 .0,1 M Xlorid tursusu

5.49.5. Daracali qrafikin qurulmas:

25 s m3-lik 6l¢li kolbalarma 0,1; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm? metal
moahlulu vs har bir kolbaya 1,5 ml 1-10-2 M reagent mahlulu va 1 ml
1-10-3 M diantipirilmetan mohlulu alavs edilir va cizgiys qadar 0,1
M HCI mohlulu ils durulasdirlir. Alinmis mahlullarin optiki sixlig:
400 nm - da 6lgiiliir. Absis oxunda domirin qatilig1, ordinat oxunda
1s9 mahlulun optiki sixlig1 geyd olunaraq deracali grafik qurulur.

5.49.6. Nitmuna gotiiriilmasi va analizin aparilmas:
Analiz iiciin 4 miixtalif aliiminium ssasli orinti gotiriilmiisdiir
[(A 241-1 (Si 0,75%; Mn 0,60%; Fe 1,6%; Zn 3,7%; Cu 2,1%; Mg
0,75%; Pb 2,0% Al ssas1), (A 241-2 (Si 0,90%; Mn 0,30%; Fe 1,1%;
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spirt.su

Zn 4,0%; Cu 1,5%; Mg 0,50%; Pb 1,6% Al asas1), (A 241-3 (S1 1,4%;
Mn 0,12%; Fe 0,3%; Zn 5,6%; Cu 1,1%; Mg 0,30%; Pb 0,85% Al
asas1), (A 241-5x (Si 1,4%; Mn 0,2%; Fe 0,6%; Zn 5,0%; Cu 1,3%,;
Mg 0,45%; Al asas1)]. Analiz ndovbsti metodika iizra aparimigdir:
0,1 q niimuna 5 ml ¢ar aragnda hall edilmigdir (1:3 HCI:HNO3).
Sonra mohlul tutumu 100 ml olan kolbaya kegcirilib vo distills suyu
ilo cizgiys kimi durulagdinlmisdir. Alinmis mahluldan 1 ml gétiiriib
25 ml-lik kolbaya kegirib, 1,5 ml 1-10-2 M R3, 1 m} 1-10-3 M DAM
alava edilib va cizgiys kimi pH 2 mshlulu ilo durulagdirilir. Optiki
sixhg A=400 nm-ds 1=1 sm-lik kiivetdo KFK-2 cihazinda olgiil-
miigdiir. Fon hazirlamaq tiglin tutumu 25 ml olan kolbaya 1,5 ml
1-10-2 M R3, 1 ml 1-10-3 M DAM slavs edilib va cizgiys kimi pH 2
mohlulu ils durulasdmlmisdir.

5.50.Vulkan moanssli siixur niimunslarinds erbiumun(III)
fotometrik toyini

5.50.1.Tayinat: vo mahiyyati

Bu iisul erbium(III) ionlarmun 2-(1-fenil-2,3-dimetilpirazolon-5-
azo-4) naftalin-1,8-dihidroksi-3,6-disulfonatriumla setilpiridin-xlo-
rid (SPX) istirakinda qarsiligh tasirt naticesinds kompleks birlogsma
asola galmasina vo mohlulun optiki sixliginin fotometrik 6lgiilmosina
asaslanir. Tayinata xrom(III) va vanadium(V) mane olur. Bu isulda
erbiumun toyini interval 0,67-6,68 mkq/ml intervalindadar.

5.50.2. Cihazlar , qablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 vs ya diger marka
fonomer, I-130

Elektrik qizdiricr

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm3

Kimyavi stokanlar
2-(1-fenil-2,3-dimetilpirazolon-5-azo-4)naftalin-1,8-dihidroksi-
3,6-disulfonatrium reagenti

setilpiridin-xiorid sathi-aktiv madda

Nitrat tursusu, qat

Xlorid tursusu, gati

VVY VYVVVVVVY
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Fliiorid tursusu, gati
Ammonyak, 25 %-li
Sirka turgusu, gati
Spirt, 96%-li

VVVYVY

5.50.3. Reagentlorin hazirlanmas:

Isds istifads olunan reagent mohlulu (1-10-* M) onun lazimi
miqdarinin torazida gokilarsk 50 mi-lik 6l¢ii kolbasinda distille suy-
unda hall etmokls hazirlanilir. Setilpiridin-xloridin 1-10-2 M mohlulu
onun lazimi miqdarinin spirtda hall edilmasils hazirlanilir.

5.50.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 6)

0,1 M NH/OH vs 0,1 M CH3COOH moshlulundan uygun
hacmdo gétiiriilorak pH 6 olan bufer mshlul hazirlanir va mahlulun
tursulugu ionomerds doqiqlogdirilir.

5.50.5. 1-10-' M erbium mohlulunun hazirlanmasi

Erbiumun 1-10-t M gatiligh mahlulu Er,(COs)s-in kimyovi ta-
miz duzunun gati xlorid tursusunda hall edilmesi ilo molum me-
todika tizre hazirlanir.

5.50.6. Daracali qrafikin qurulmas

25 sm3-lik 6l¢ii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 sm3 metal
mohlulu va har bir kolbaya 3,5 ml 1-10-3 M reagent mshlulu, 1 ml
1-10-2 M SPX mohlulu slava edilir va cizgiya qodar pH-1 6 olan bufer
mohlulla durulasdinlir. Alinmis mohlullarin optiki sixligt 490 nm-da
olgtilir. Absis oxunda erbiumun gatilg: ve ordinat oxunda iss
moahlulun optiki sixhg: qeyd olunaraq daracsli grafik qurulur.

5.50.7. Niimuna gétiiriilmasi va analizin aparilmas:

5 gram siixur niimunasi qrafit kasada 20 ml HF + 15 ml HC] +
5 ml HNO; qangiginda hell edilir. Alinmis galig 60-70°C-do HF
tam qovulana kimi 4-5 ml HNO; ilo iglanilir. Alinmig ¢okiintii suda
holl edilir, tutumu 50 ml olan kolbaya filtirlegdirilir va cizgiya qadar
su ilo durulagdirilir. Fotometrik metodla erbiumu toyin edon zaman
alinmis mahlulun alikvot hissasi tutumu 25 ml olan kolbaya kegiri-
fir, 3,5 ml 1-103 M reagent moahhulu, 1 ml 1-10-2 M SPX mohlulu
slava edilir va cizgiys qador pH-1 6 olan bufer mohhulla durulasdiri-
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lir. Alinmis mahlullarin optiki sixligt 490 nm-da miigayise mohlulu-
na nisbaton Sl¢iilir.

Erbiumun niimunods miqdan optiki sixhigin giymstino asasan
dsracali qrafikdan hesablanir.

5.51.Titamn (IV) doniz suyunda fotometrik toyini

5.51.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu iisul titanin(IV) ionlarinin 2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazoben-
zol va 1,10 fenontralinlo garsihgl tasirt naticasinds kompleks bir-
lasmo omala golmasina ve mohlulun optiki sixhgimin fotometrik
ol¢tilmasina osaslanir. Toyinata qurgusun (IV) vo mis (II) ionlar
mane olur. Bu isulda titamin toyini intervali 0,05-1,92 mkg/ml
intervalindadir.

5.51.2. Cihazlar , qablar, reaktivlor
Fotoelektrokolrxmetr KFK-2 va ya digar marka
Tonomer, I-130

Elektrik qizdirict

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm3

Silindr, tutumu 100 sm?

Kimyavi stokanlar
2,3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
1,10 fenontralin moahlulu

Nitrat tursusu, gati

Ammonyak, 25 %-li

Sirks tursusu, gati

Spirt, 96%-1i

VVVVVVVVVVVV

5.51.3. Reagentlarin hazirlanmasi

Isdo istifade olunan reagentlorin mohlulu (1-10-* M) onun lazi-
mi miqdarinun torszida ¢akilarak 50 mli-lik 6l¢ii kolbasinda spirtda
holl etmokls hazirlanilir.
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5.51.4. Ammonyak-asetat bufer mahlulu (pH 4)

0,1 M NHOH va 0,1 M CH3COOH mohlulundan uygun
hacmds gétiiriilorok pH 4 olan bufer mohlul hazirlanir vo mshlulun
tursulugu ionomerda doqiqloesdirilir.

5.51.5. 1:-10-2 M titan (1V) moahlulunun hazirlanmas:

Titanmn(IV) 1-102 M qatihghh mshlulu yiiksek kimyavi tomiz
metalinin nitrat va sulfat tursusunda hsll edilmesi ils moslum
metodika {izro hazirlanr.

5.51.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 ml-lik él¢ii kolbalarmma 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 mi
metal mahlulu vo har bir kolbaya 3,0 ml 1-10-3 M reagent mohlulu,
0.2 m! fenontralin mahlulu slavs edilir va cizgiya gedar pH-1 4 olan
bufer mohlulla durulasdirilir. Alinmis mohlullarin optiki sixhigr 490
nm-ds 6lgiiliir. Absis oxunda titanin gatilig1 vo ordinat oxunda iss
mohlulun optiki sixlig1 geyd olunaraq daracsli grafik qurulur.

5.51.7. Niimuna gotiiritlmasi va analizin aparilmasi

Xazor donizinin Sumqayit sohori sahilindon gotiiriilmiis 1/5su
niimunasi gaynamamagq sortile buxarlandirthir. Alinnus ¢okiinti 5
ml HNOs-do hsll edilorak, 50 ml-lik 8l¢ii kolbasina kegirilir va
distills suyu ils cizgiys gadar durulagdiniir. Niimuneds Ti-1 toyin
etmok tigiin hazirlanmis nimunadan 0,5 mi gotirtilir, 25 ml-lik 6lgii
kolbasina kegirilir va tizorina 3,0 ml 1-10-* M reagent mahlulu, 0,2
ml fenontralin slava edilir va pH 4 ilo cizgiys gadar durulasdirilir.
Alinmis rangh mohlulun optiki sixhg 1 sm-lik kiivetds, A=490 nm
dalga uzunlugunda, KFK-2 cihazinda isiqudmas1 olgiiliir. Optiki
sixhigin qiymatinas asasan daracali qrafikdon titanin miqdan tapihir.

5.52.Vanadiumun(V) madon torpaginda
fotometrik tayini

5.52.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu iisul vanadiumun (V) ionlarimin 2,3,4-trihidroksi-3'-sulfo-4'-
nitroazo benzolla qarsihigh tasiri naticssinds kompleks birlasma
amoals golmasins va mahlulun optiki sixligimnun fotometrik 6l¢lilmo-
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sina ssaslanur. Tayinata qurgusun (IV) vo muss (II) mane olur. Bu
iisulda titanin tayini interval 0,51-2,04 mkg/ml intervahndadr.

5.52.2. Cihazlar, qablar, reaktivlor
> Fotoelektrokolrimetr KFK-2 vo ya diger marka
» fonomer, I-130
> Elektrik qizdirici
» Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm?
> Silindr, tutumu 100 sm3
» Kimyovi stakanlar
» 2.3,4-trihidroksi-4'-fliiorazobenzol reagenti
> Triton X-114
» Nitrat tursusu, gati
» Xlorid tursusu, gati
> Fliorid tursusu, qati
» Ammonyak, 25 %-li
> Sirks tursusuy, qati
» Spirt, 96%-li

5.52.3. Reagentlsrin hazirlanmas:

Isda istifads olunan reagentlarin mohlulu (1-10-3 M) onun lazi-
mi miqdarmin tsrazida ¢akilorsk 50 ml-lik 6lgii kolbasinda spirtds
hall etmakls hazirlanilir.

5.52.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 5)

0,0 M NH:OH vo 0,1 M CH3COOH mohlulundan uyguh
hacmdas gétiirtilerak pH 5 olan bufer mahlul hazirlanir vo mahlulun,
tursulugu ionomerds doqgiglesdirilir.

5.52.5. 1-10-2 M vanadium (V) moklulunun hazirlanmasi

Vanadiumun(IV) 1102 M qatihgh mohlulu yiiksok kimyavi
tomiz metalinin nitrat vo sulfat tursusunda hoall edilmasi ils malum
metodika iizrs hazirlanir.

5.52.6. Daracali qrafikin qurulmas:
25 ml-lik 6l¢t kolbalarina 0,025; 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1 ml
metal mahlulu va har bir kolbaya 2,5 ml 1-10-3 M reagent mahlulu
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mohlulu alava edilir va cizgiys gadar pH-1 5 olan bufer mahlulla
durulagdirilir. Alinmmg mohlullarin optiki sixhigi 490 nm-das 6lgiiliir.
Absis oxunda titanin gatihiga vs ordinat oxunda iss mahlulun optiki
sixl1f1 geyd olunaraq daracali grafik qurulur.

5.52.7. Niinuna gotiiriilmoasi vo analizin apariimast

5 gqram standart madan torpaq niimunssi 15 ml HF+5 mi
HNO; qangiginda qrafit putada 50-70°C-ds hall edilir. Ahnmis
mohluldan HF-un artigmi ksnar etmok iiglin mahlula yenidon 7-8
ml HNO; alava edilorak 60-70°C temperaturda qizdirihr va bu
proses li¢ dafs takrarlanir. Alinmis bork faza distills suyunda hoall
edilorak 100 ml-lik kolbaya kegirilir. Standart ntimunslords
vanadiumu fotometrik metodla toyin etmok ii¢lin hazirlanmis
mahlulun alikvot hissasi 25 mi-lik kolbaya kegirilir va iizarina 2,5 ml
1-10* M reagent mohlulu slavs edilorsk cizgiys qadsr pH-5 Io
durulagdirdir vo A=490 nm dalga uzunlugunda isiqudmasi 6lgiiliir.
Optiki sixligin qiymetine ssasan doracali grafikden vanadiumun
miqdari tapilir.

5.53.Titanm(IV) madon torpagmda
fotometrik tayini

5.53.1.Tayinat: va mahiyyati

Bu dsul titamn (IV) ionlarmn 2, 3, 4 - tnhidroksi - 3' - sulfo - 4-
nitroazobenzol va triton x-114-15 garsihqli tasiri naticasinds kom-
pleks birlogmo omals golmasine vo mohlulun optiki sixhiginn foto-
metrik Slgiilmasing ssaslanir. Toyinata qurgusun(IV) va mis(II) ma-
ne olur. Bu iisulda titamn toyini intervah 0,096-1,34 mkq/ml interva-
lindadir.

5.53.2. Gihazlar , qablar, reaktivior
Fotoelektrokolrimetr KFK-2 va ya diger marka
fonomer, 1-130

Elektrik qizdiric

Kolbalar 25,50, 100, 500, 1000 sm?

Sitindr, tutumu 100 sm?3

Kimyavi stokanlar

VVVYVVY
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2,3,4-trihidroksi-3'-suifo-4'-nitroazobenzol
Triton X-114 mohlulu

Nitrat tursusu, qati

Xlorid tursusu, gati

Fliorid tursusu, qati

Ammonyak, 25 %-li

Sirka tursusu, qatt

Spirt, 96%-1i

VVVVVVVY

5.53.3. Reagentlsrin hazirlanmasi

Isds istifads olunan reagentlorin mshlulu (1-10-3 M) onun
lazzmi migdarmin torszido g¢okilorak S0 ml-lik 6lgii kolbasinda
spirtds holl etmakls hazirlanilir.

5.53.4. Ammonyak-asetat bufer mohlulu (pH 4,5)

0, M NH/OH va 0,] M CH3COOH mohlulundan ugyun
hacmds gotiirilarok pH 4,5 olan bufer mshlul hazirlanir vs mahlu-
lun tursulugu ionomerdas daqiqlasdirilir.

5.53.5. 1102 M titan (IV) mahlulunun hazirlanmas:

Titanin (IV) 1102 M gatiigh mohlulu yitkssk kimyavi tomiz
metalinin nitrat va sulfat tursusunda hsll edilmasi ila moalum
metodika {izra hazirlanir.

5.53.6. Daracali qrafikin qurulmas:

25 ml-lik élgii kolbalarina 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,4 ml
metal mahlulu va har bir kolbaya 2,5 ml 1-10-3 M reagent mahlulu,
1,0 ml triton x-114 mahlulu slavs edilir va cizgilys gadsr pH- 4,5
olan bufer mshlulla durulagdirithr. Ahinmis mshlullarin optiki sixhgt
490 nm-ds olgiiliir. Absis oxunda titanin qatiigi vo ordinat oxunda
1so mahlulun optiki sixhg1 qeyd olunaraq dsracsh grafik qurulur.

5.53.7. Niimuna gotiiriilmasi va analizin apariimas:

5 gram standart modon torpaq niimunassi 15 ml HF+5 ml
HNOs; qansiginda grafit putada 50-70°C-ds hall edilir. Alinmis
mohluldan HF-un artigini konar etmok iigiin mahlula yenidan 7-8
ml HNOj; 3slavo edilarak 60-70°C temperaturda qizdirilir va bu pro-
ses ii¢ dafa tokrarlanir. Alinmis bark faza distills suyunda hall edils-
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rok 100 ml-lik kolbaya kegirilir. Standart niimunslords vanadiniu-
mu fotometrik metodla tayin etmak iigiin hazirlanmis mahlulun ali-
kvot hissosi 25 ml-lik kolbaya kegirilir va {izorins 2,5 ml 1-103 M
reagent mohlulu, 1,0 ml triton moahlulu slavs edilorsk cizgiys gadar
pH-4,5-1s durulagdirilir va A=490 nm dalga uzunlugunda isiqudma-
s1 Ol¢iiliir. Optiki sixhigin giymsoting asasan daracali qrafikdsn vana-
diumun miqdarn tapilir.

5.54.11kin qolovi mablulunda sixhga gora
natrium-hidroksidin tayini tisulu

5.54.1. Tayinat: va mahiyyati

Usul toza golovi vo ilkin galovi mohlulunun qatibifmi tayin
etmok iigliindir.

Metod natrium golovisinin sixligini aerometrlo tayin edilorak,
onda miivafik sixbgmin faizlo codvsiden tapilmasmndan ibaratdir.
Analiz arasmndaki forg 0,5 % -don ¢ox olmamahdir. Analizin
miiddati 7 dagigadir.

5.54.2.Cihazlar, reaktivisr

1. Umumi toyinath aerometrlor. DUIST 18481-81E él¢ii haddi
1,000-1,540 6l¢ii skalasinin qiymati 1 kq/sm3.

2. Termometr DUIST 2045-71 0-100°C skala ila.

3. Siiga silindrlar 1-31/265 DUIST 1770-74.

5.54.3. Analizin apardmas:

Natrium golovili mohlulunu, silindri avvales tadqiq edilon moh-
lulla yaxaladigdan sonra, ora tokirlor. Mahlula termometr salib,
mohlulu 20°C temperaturadok soyudurlar. Sonra aerometrla may-
enin yuxari 6lgii Xattino gors mohlulun sixhig: olgiliir. Aerometr si-
lindrin divarmna toxunmamalidir. Sixhiga goéra Na;OH-in qatihg
cadveldan tapilir.
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Natrium golavisi mshlulunun sixhq qatitigs

Cadval 5.12.

200Cde | N OH-n kiitle | 200C-do sixhg, | NaOH-m kiitls
schig, payi, % g/sm? payL%
q/sm}3 i i
1 2 3 4

1,000 0,16 1,270 24.64
1,005 0,60 1,275 25,10
1,010 1,04 1,280 25,56
1,015 1,49 1,285 26,02
1,020 1,94 1,290 26,48
1,025 2,39 1,295 26,94
1,030 2,84 1,300 27,41
1,035 3,29 1,305 27,87
1,040 3,74 1,310 28,33
1,045 4,20 1,315 28,80
1,050 465 1,320 29,26
1,055 5,11 1,325 29,73
1,060 5,56 1,330 30,20
1,065 6,02 1,335 30,67
1,070 6,47 1,340 3,14
1,075 6,93 1,345 31,62
1,080 7,38 1,350 32,10
1,085 7,83 1,355 32,58
1,090 8,28 1,360 33,06
1,095 8,74 1,365 33,54
1,100 9,19 1,370 34,03
1,105 9,64 1,375 34,52
1,110 10,10 1,380 35,01
1,115 10,55 1,385 35,50
1,120 11,01 1,390 36,00
1,125 11,46 1,395 36,49
1,130 11,92 1,400 36,99
1,135 12,37 1,405 37,49
1,140 12,83 1,410 37,99
1,145 13,28 1,415 38,49
1,150 13,73 1,420 38,99
1,155 14,18 1,425 39,49
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1,160 14,64 1,430 40,00
1,165 15,09 1,435 40,51
1,170 15,54 1,440 41,03
1,175 15,99 1,445 41,55
1,180 16,44 1,450 42,07
1,185 16,89 1,455 42,59

1190 17,34 1,460 43,12
1,195 17,80 1,465 43,64
1.200 18,25 1,470 44,17

1208 18,71 1475 44,69
1.210 19,16 1,480 4522
1215 19,62 1,485 45,75
1,220 20,07 1.490 46,27
1.225 20,53 1.495 46,80
1,230 20,98 1,500 47,33
1235 21,44 1,505 47.85
1,240 71,90 1,510 48,38
1,245 22,36 1,515 48,90
1250 72.82 1,520 49,44
1,255 2327 1,525 49,97
1.260 23,73 1,530 50,50
1265 24,19

5.55. Dovr edan galavi va sulfidli-golavili sularda duzlarn va
iimumi, sarbast, birlosmis natrium hidroksidin
toyini iizro metodika

5.55.1. Tayinat1 vo mahiyyati

Metodika iimumi, sarbast, birlosmis natrium hidroksidin tayini,
onun dovradan golovi mohlulunda istifads edilmasi doracesi veo
sulfid-korbonatli axmtt sularinda duzlari toyin etmok tigtindiir.

220



Metod indiqator kimi PH-1 miixtelif rang kegidlari intervalina
malik fenolftalein va metilorang istifads etmokls xlorid tursusu ilo
golovi mohlullarinin titrlenmasing asaslanib.

NaOH + HC] — NaCl + H,O
Na,CO; + HCl — NaCl + NaHCO;
NaHCO; + HCl — NaCl + CO: + H,O
Na,S + HCl —» NaCl + NaHS
NaHS + HCl - NaCl +H,S

Fenolftalenin rongsizlogmasi biitiin galevi mahlulunun vs natri-
um-sulfidin yarismin neytrallagsmasi an ilo iist-ista diigiir, mahlulda
ancaq natrium-bikarbonat va natrium-sulfid qahr.

Metiloranjin rongi Na,CO; va Na»S-in galan hissasi tam ney-
trallagdigdan sonra doyisir.

Tayinatin sohvi * 5%. Analiz miiddati 20 daqgigs.

5.55.2. Qablar, reaktivior

Buretka 1-2-25, DUIST 20292-74E.

Kolba 1-250-29/32 QXS DUIST 25336-82.

Olgii kolbas1 2-250-2 ]_)UTST 1770-74E.
Pipetkalar 7-1-10 DUIST 20292-74E.

Xlorid tursusu DUIST 3118-77 0.1n.

Metiloranj 0,1% suda mahlul.

Fenolftalein DUIST 5850-72, 1% -li spirtds mshlul,
DUIST 4517-75.

Natrium-hidroksid DUIST 4328-77, 20%-li mohlul.
Distilla suyu.

VVYVVVVVVVYVY

5.55.3. Torkibinds karbonat tursusu olmayan distills suyunun
hazirlanmas

Kalonda distilla suyu qizdirilib, 30 dsqigs gaynadilir, sonra
igarisina glisa boru salinmis trxacla baglanir. Siise ¢ubuq rezin boru
vasitasilo 20 %-li NaOH vs ya KOH mshlulu olan yuma siiso gab:
ila birlasdirilir.

5.55.4. Analizin aparimas:

5.55.4.1. Qalavi va galovili-sulfidli axinti sularimn analizi. 10 sm3
analiz niimunasini 250 sm3 él¢ii kolbasina yerlagdirib, distilla suyu ila
cizgiys gedor durulasdiririq. 10 sm3 alinmig niimuns mshlulunu 250
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sm? konusvari kolbaya kegirib, 25-30 sm? distills suyu va fenolftalein
damocisi slavas etdikdan sonra rangsizlssonadek 0,1 mol/dm? qatihigh
xlorid tursusu moahlulu ilo titrloyirler. Titrlomays sarf olunan
tursunun hecmini «a» sm? ilo igars edirlor. Rengsizlogmis mahlula 2-3
damc1 metiloranc alava edib, yenidon narinci rong almanadsk xlorid
tursusu mohlulu ils titrlayirler.

Titrlomays sarf edilon xlorid tursusu mahlulunun imumi hacmi
«b» sm3 1la 1sara edilir.

Analiz edilan niimunosnin sixligi cadval 1 -dan tapilir. Toyinat 2
paralel niimuna ila aparilir.

5.55.4.2. Noaticanin tahlili Umumi golavinin NaOH kiitls pay1
(X1) % va iimumi galovinin NaOH qatilig: g/dm3 asagidak: disturla
hesablanir.

¥ _5-0,004-250-100 _ b
: 10-10-d d

. .250-1
¥ - b-0,004-250-100

1 =10b
10-10

Birlosmis golovinin (NaaS vs NaxCO;) kiitla payr (Xz) % -ls
qatiligla (X3) g/dm3 bu disturla hesablanir.

_2(b—a)-0,004-250-100 _ 2(b—a)
10-10-4d d

X,

_ 2(b—a)-0,004-250-100
10-10

X, =20(b - a)

a<(-a) X,=X

Sarbast galovinin kiitlo payi (X3) % -ls va qatiiqla (X3) g/dm3
bu diisturla hesablanir.

X _ (2a-b)-0,004-250-100 _(2a-b)
! 10-10-d d
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_ (2a—b)-0,004-250-100

X3
10-10

=10(2a - b)

a<(b-a); a=(b-a)oldugda X;yoxdur.

NaOH-n istifads edilms daracasi (X4) %-la bu diisturla hesab-
lanir:

_2(b-a)-100

ae b

Umumi goalovinin Na,O kimi kiitls payr (Xs) %-lo va qatiligla
(Xs) g/dm? bu diisturla hesablanur:

X,

Y - b-0,0031-250-100 _ 0,775b
> 10-10-d d

Xs’ =7-75b

Sarbast golovinin NayO kimi kiitlo payr (X¢) %-ls va gatihgla
(Xs) g/dm3 bu diisturla hesablanir:

_(2a—-0)-0,0031-250-100  0,775(2a - b)

X6
10-10-4 d
X, = (2a -b)-0,0031-250-100 =775Q2a~b)
10-10
a<(b-a)

a =(b-a)oldugda Xs yoxdur.

burada:

a - fenolftaleinls titrlamaya sarf edilan 0,1 mol/dn? qathqh HC!
tursusu mahlulunun hacmi;

b - fenolftaleinl va metiloranc ils titrlsmaya sarf edilon 1 mol/dnt
qatihgh xlorid tursusu mohlulunun cami hacmi;

0,004 - 1 sm® HCI tursusuna ekvivalent NaOH-n kiitlasi;
0,0031 - 1sw’ HCI tursusuna ekvivalent Na,O-nun kiitlasi;
d —areometrls tapilmug vo ya cadval 5.12-dan tayin edilan sixhq.
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5.56.i5lonmis golovi mohlulunda, iimumi golovi vo islonma
doracasinin toyin edilmasi iizra metodika

5.56.1. Tayinat: vo mahiyyati

Metodika texnoloqun ig yerinds islonmis qgoloviye ekspress
nazarat figtindiir.

Metod fenolftalein vo metiloranjdan istifads etmakls, golavi
mohlullar xlorid tursusu ilo titrlomokls alinmus naticaler ssasinda
imumi va islonmis galovilarin grafik tayin edilmasine ssaslanmigdir.

5.56.2. Qablar, reaktivior

Buret 1-2-5, DUIST 20229-74E.

Kolbalar KH -1-250-29/32 TXS DUIST 25336-82.
Pipetlor 7-1-1 DUIST 20292-74E.

Olgii silindri 1-50 DUIST 1770-74E.

Xlorid tursusu, 0,1n DUIST 3118-77.

Fenolftalein -1% -li spirtde mahlul, DUIST 5850-72
Metiloran; - 0,1% suda mahlul.

VVVVVYVYY

5.56.3. Analizin apariimasi

Konusvar kolbaya, avvalca mohlulla yaxaladigdan sonra pipet
ilo 1 sm? analiz edilon gslovi mahlulu tékiib, 25-30 sm3 distille suyu
va 4-5 dama fenolftalein damcisy slavo edorak, rengsizlogonadak
0,1n HCI tursusu mohlulu ils titrlayirlar.

Titrlomays sorf edilon tursunun hocmi «a» sm3 isaro edilir.
Rongsizlasmis mohlula 2-3 damci metiloranj slavs edarak, yeniden
xlorid tursusu mehlulu ils narmnci rang smolo galonadsk titrlayirlar.
Titrlomoys sarf edilon tursunun dimumi hacmi «b» sm3 ila isars edi-
lir.

5.56.4. Noaticalarin tahlili
Umumi galovinin kiitls pay1 (Xi) va galovinin islonma daracasi

%-ls, asagidaki disturla hesablamagla alinmis nomoqrama géra

tapilir.

0,43

_XI'XZ
d =

100

X, X5
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X4 - b X3 Xl‘ X2
Burada:

X, —iimumi galavinin kiitls pay, %,

X, - birlasmis qalavinin kiitla pay1, %5;

X, — sarbast galavinin kiitls pay1, %;

X, —qalavininistifads daracasi, % kiitla;

a - fenolftaleinls titrlomays sarf edilon xlorid tursusu maohluhunun
(0,IN) hacmi, sm’;

b - fenolftalein va metiloranjla birgs titrlamaya sarf edilan HCI
tursusu mahlulunun (0,1N) iimumi hacmi, snt’;

d - analiz mahlulunun sixhg q/sne’.

Nomogramm sag hissssinds, golovinin miixtalif iglonms
daracasinda «a» va «b» -nin bir sira ashiliq ayrilari verilmisdir.

Islonmis galovinin faizls, axtarilan giymsta miivafiq olan, ayrida
«a» va «b»-nin ekstropolyasiya qiymstini tapirlar.

Umumi golovinin miqdar: absis oxunda «b»-nin ekstropolya-
siya adadinin sol grafikina goérs tapirlar. Masalon, 1) b = 30 sm3;
a = 18 sm?. Islonmis galovinin migdari — 80 %. Umumi galevinin
miqgdar1 - 10.0 %

2) b=20 sm3; a=10.5 sm?. Islonmis galovi — 85 %. Umumi qalovi — 7.3 %.

5.57. Divr edan qalovi va sulfidli-qalovili sularda
sulfidlorin toyini iizrs metodika

5.57.1.Tayinat: va mahiyyati
Metodika galovili axint: sularinda va dévradan golovi mohlu-
lunda sulfidli birlogsmolari tayin etmok tigiindiir.
Tayinat aks yodometrik titrlomo metodu ilo hayata kegirilir.
Tayinat sshvi + 5,0 % -dir.
Tayinat miiddati 25 daqigadir.

5.57.2. Qablar, reaktivlor
> Buret 4-1-25, DUIST 20293-45.
» Kolba Kn1-250-29/32 TS DUIST 25336-82.
> Xlorid tursusu DUIST 3118-77 1n.mohlul.
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Yod DUIST 4159-79 0,1n mohlul.

Nay$;05-5H,0 SEV 223-75 0,1n moahlul.

Holl olan nisasta DUIST 10163-76 suda 1% -li mshiul.
Distillo suyu DUIST 67-09-72.

VVVYVY

5.57.3. Analizin aparimas:

10 sm3 analiz niimunssini 250 sm3 -hik 6l¢ii kolbasma tokiib,
distills suyu 1o cizgiys gadar doldurub diqqatls ganisdinirlar.

Iki 250 sm3-lik konusvari kolbaya 2 sm?® HCI tursusu vo 50 sm3
yod mohlulu tékilir, kolbalardan birine qangdiraraq 10 sm3 distilla
suyu (nazarst tacriibasi) tékiib 10 d9q1qa qaranhq yerda saxlayirlar.

Hor iki kolbadaki reaksiyaya girmomis yod, natrium-tiosulfatla
titrlanir ve titrlomanin sonunda 2 sm? nisasta mahlulu slava edilir.
Ekvivalentlik néqtasi mohlulun rangsizlasmesina gors tayin edilir.

Analiz iki parale] tacriibs ils aparilir.

5.57.4. Noaticanin tahlili
Sulfidin kiitla pay1 (Y) %-ls va hidrogen-sulfidin kiitlo qatiligs
(Y1) g/dm? 1 va 2 diisturla hesablanir.
Y = V,-V,)-0,0017-250-100  0,425(V; - V,)
1

10-10-d B d

(M

¥V, - V,)-0,0017 250 -100
10-10

Y, = =0,425(%; - ¥;) @

Sulfidin mol gatiig: (Y2) NaOH vo Na;O (Y3) gors bu diisturla
hesablanur:
¥ X 425(V V)><4O V.=V,

2= (3)
34 40 34,105 2b
% X 42504V V-, @
>34 62 34x7,75b b
burada:
V, - yoxlama tacriibanin titrina sarf edilmis Na,S,0,5H,0-nun
hacmi, sm’,

V, - analiz niimunasinin titrina s3rf edilmis Na,S,0;-5H,0 mah-
Iulunun (0,1 mol/dm’ ) hacmi;
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0,0017 — 1 sm’ tiosulfat mohluluna ekvivalent hidrogen-sulfidin
kiitlasi;
b — 0,1 mol/dni gatihgh xlorid tursusu mohlulunun comi hacmi;
X, — NaOH iimumi mahlulunun gatihsn, snt’;
X5 — Na,0 — nun kiitls qauligi (X, va Xs-in giymati EP-72-200
metodikast iizra tapthr),;
34,6240 -H,S, Na,O, NaOH-in molyar kiitlssi.

Toyinat noticosi kimi iki paralel analizin orta hesabi qiymati
gotiriiliir. Forq * 5 % -dan ¢ox olmamalidir.

5.58. Dovr edan goalavi va sulfidli-qalovili axmnlarda efir vo ya
xloroformla ekstraksiya edilon iizvi maddslorin toyini
tizra metodika

5.58.1. Tayinatr va mahiyyati

Metodika qalovili axinti sularinda ve doévr edan galovi
mohlulunda etil efiri va xlorofomla ekstraksiya olan tizvi maddalarin
tayin edilmoesi liglindiir.

Ekstraksiya olan iizvi maddslorin kiitls pay: onlarin etil efiri va
ya xloroformla ¢ixarilmasi, hslledicinin gqovulmasi vo gixarimig
mohsullarin kiitlesinin toyin edilmasi iisulu ilo hayata kegirilir.

Tayinat sohvi £ 20% -dir. Toyinat miiddati 2 saatdur.

5.58.2. Qablar, reaktivlor
> Analitik torazilor VL A-200. .
Efiri qovma iigiin kolbalar Qr-250-29/32 DUIST 25336-82.
Ayirc qif tip VD 1 - 1000 va ya VD 3 — 1000 XS DUIST
25336-82.
Kagz siizgaclar «Goy lent» TU 6.09-1678-77.
Etil efiri, tibbi.
Xloroform DUIST 20015-74.
Na,SOs susuz DUIST 4166-76.

VVVV VYV

5.58.3. Analizin aparimas:

5.58.3.1. Efirls analizin aparimasi. 1ki niimuns gétiran tutuma
250-450 sm3 analiz mohlulu gotirirler. Niimunslori ayriliqda
diggatls garigdirib, biitiin hacmi biitév ayiricr daracali qifa kegirirlor.
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Niimuna goétiiron gabm hor birina 25 sm? efir tokib, divarim
yaxalayib efiri hamin qifa bosaldirlar.

Hor qifdaki efiri 3-5 dsqiqs ¢alxalayib, dévrii suratds qifin kra-
nin1 agmagqla efir buxarin: bayira ¢ixarirlar. Toboqgalarin ayriimasi
igiin qifi stativa barkidirlor. Bundan sonra galovi tobagssini nii-
munsnin altindan tutma, ekstrakti ilo kolbaya bogaldirlar. Niimuno
yeniden ekstraksiya aparilan ayirici qifa kegirilib 20 sm3 efir alava
edilorak ekstaksiya tokrar edilir. Umumi ekstraksiyamin say1 3-dan
az olmamalidir. Ekstraksiya toza efirle rongsiz mehsul alinanadsk
aparilir,

Igorisinda ekstrakt olan kolbaya 5-10 gram susuz Na,SOq (hor
100 sm3 ekstrakta) tokiib, suyun ¢ixmas; iigiin 1 saat saxlayirlar.
Sonra ekstrakt, qovulmagq tgiin slizgaclo (goy lent) kolbaya siiziiliir,
avvalcadan 500C-da quruducu skafda kolba sabit ¢akiye gotirilir.

Igarisinds Na,SO; ¢okiintiisii olan kolba tomiz efirlo azca yuyu-
lub, efiri govmag ligiin kolbaya tokiirler. Efir 45-50°C temperaturda
su hamaminda qovulur. Efiri govdugdan sonra kolbami su hama-
mindan ¢ixarib, suya doymis ¢6l sathin iz drtiiyiinii silmok ti¢lin § %-li
HCI tursusu mohlulunda isladilmis siizgac kagizi ilo silinir, sonra
distille suyu ilo yuyub, siizgac kagizi ils qurudulur. Efirin tam ¢ixmasi
uciin kolbani quruducu skafda 30 deqige 50°C-do qurudub, eksika-
siyada soyudaraq 0,0002 gram xata ils analitik torezids gakirlar vo
takrar qurutmagqla sabit ¢akiya gatirirler.

5.58.3.2. Xloroformla_analiz. Iki niimuns goétiiron tutuma 450-
250 sm? analiz mahlulu gétiiriiliir. Niimunolori ayriliqgda qarnisdirib,
hamisimi kalibrli ayirici qifa kegirirlor. Niimuns gétiiren tutumun
har birina 250 sm3? xloroform tokiib divarim yaxaladigdan sonra
homin qifa tokiirlor. Hor qifi 3-5 doqiqe ¢alxalayib, arada
xloroformun buxari ¢ixmaq iiglin qifin kranins agirlar. Tobagslerin
ayrilmas: ti¢iin qufi stativa barkidirler. Bundan sonra iizvi tobsqani
kolbaya bosaldib, qifa 20 sm3 xloroform slavs edib, ekstraksiyani
tokrar edirlor. Umumi ekstraksiyamin miqdar: 3-diir, ekstraksiya
rongsiz moshsul almanadak tozo xloroform ils aparihir. Sonra
ekstrakt 3.1. Bandds oldugu kimi aparilir. Xloroformun govulmasi
va kolbanin sabit ¢akiys gotirilmasi 65°C-ds apartlir.
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5.58.4. Naticalsrin tohlili
Ekstraksiya olan iizvi maddslerin kiitlo gatilig1 (X) mqg/dm?3 bu
diisturla hesablanir.

Y= (m, —m)-1000
v
burada:
m  —bos kolbamn ¢akisi, gram;

m, —ekstraksiya edilon iizvi madds ils> kolbarun kiitlasi;
v —qramuin mq il> hesabi;
1000 — dni-in snt’-Ia ifadssi.

Notica olaraq iki paralel tocriibanin orta hesabi gqiymati
gotiiriiliir.
Forq + 20 % - don ¢ox olmamalidir.

5.59. Dovr edan galavi vo galovi sularda asilqan
maddolarin tayini iizrs metodika

5.59.1. Tayinat: va mahiyyati

Metodika galavili axint1 sularinda ve dévr eden gelovide asilgan
maddalarin tayin edilmasi liglindiir.

Metod siiziilmiis astlgan maddolarin kiitlesinin tayin edilmesina
asaslanib. Sahv * 15 %-dir. Miiddeti 2 saatdur.

5.59.2. Qablar va reaktivlr

» Olgti silindri 1-1000, DUIST 1770-74E. .
»  Siiziici qif tip VF — 1 - 32 - POR 100 TXS, DUIST 25336-82.
» Avtomatik termorequlyatorlu quruducu skaf.
» Susirnaq nasosu, DUIST 25336-82.
» FEksikator 2-250, DUIST 25336-82.
» Texniki IPS, DUIST 9805-84.
> Benzol, DUIST 3933-75.

» Hacmes 1:1 nisbotda spirt: benzol qarisig1.

» Fenolftalein, DUIST 3850-72, 0,1 % suda mohlul.
> Distilla suyu, DUIST 6709-72.

> Tubuslu kolba 1-500, DUIST 25336-82.
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5.59.3. Analizin aparimas:

105+110°C-da sabit ¢akiya gatirilarak yuyulub qurudulmus siiso
siizgaci cihaza barkidirlor. Cihaz qif, tubuslu kolba ve susirnagh
nasosdan ibaratdir. Niimunani diggotls tam qarnigdiririar, silindrle
hacmini 8l¢iib, siigo stizgacdan kegirirlar. Niimunagétiiron tatumu va
silindri distills suyu ila yuyub, axint1 suyunu stizgocdan kegirirlor.
. Siizms qurtardigdan sonra siizgoc fenolftaleinle monfi reaksiya ve-
ranadsk distills suyu ila diggstle yuyurlar. Sonra ¢okiintii bir nego
daofs 50°C-do su hamamunda karbohidrogenlarin ¢ixarilmas: iigiin
quzdinilmig spirt-benzol qarisiginda yuyulur. I¢inds ¢dkiinti olan
yuyulmus siizgaci havada qurudub, sabit goki alinanadsk 105-110°C
temperaturda quruducu skafda qurudurlar.

5.59.4. Naticalarin tahlili
Asilgan maddalarin kiitls qatilign (X) mqg/dm? bu diisturla he-
sablanir:

Y= (m,; —~m)-1000
V
burada:
m, - ¢okiintii ils siizgacin kiitlssi, gram;
m - ¢okiintiisiiz stizgacin kiitlasi, gram;
V - analiz niimunasinin hacmi, swt'.

Tayinatin naticasi iki paralel tacriibanin orta giymati gotiiriiliir.
Farq 15 % - don ¢ox olmamahdir.

5.60.Yiiksok temperaturda qaynayan piroliz mahsullarinda
mexaniki garngigin tayinati iizra metodika

5.60.1. Tayinati va mahiyyati

Metodika yiiksok temperaturda gaynayan dovredsn piroliz
moahlullarinda mexaniki qarisiglarin tayinedilmosi iigiindiir.

Metod niimunanin siiziilmesi, halledici ilo siizgocdaki ¢ékiintii-
niin yuyulmasina va qurudulub ¢akilmasins asaslanir.
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5.60.2. Aparatiar, materiallar, reaktivisr

Quruyducu skaf vo ya termostat. 105-1100C.

Ortiilii qizdiriciya malik elektrik plitasi

Buxner qift 1, DUIST 9147-73.

Vakuum altinda siizmak ii¢iin kolba, DUIST 25336-82.
Eksikator DUIST 25336-82.

Ucluglu hiindiir stakanlar, V-1-600 TS, DUIST 25336-82.
Coki iigiin stokan (biiks), DUIST 25336-82 SV-34/2.
Siiga gubuq 150-200 mm. kiit ucluglu.

Tor 0045k, DUIST 3584-073;

Benzol, DUIST 5955-75 va ya toluol, DUIST 5789-69.

VVVVVVVVVY

5.60.3. Analiza hazirhq

Analiz edilon moshsulu 5 doqigo kolbada galxalaya-¢alxalaya
onu 3/4 hissasinadsk doldururlar. Parafinli 6zlii mshsullart svvalco
40-80°C-dak quzdimrlar. Siizgaci (100 mm diametrli top) biikse qo-
yub quruducu skafda 105°C temperaturda 15 dagigadon az olma-
yan a¢iq gapaqla ¢okmok ii¢tin qurudurlar, sonra biiksiin qapagini
ortdiikdon sonra soyudub eksikatorda 30 dagige soyudurlar va
0,0002 qram xsta ils analitik tarszide ¢okirlar.

5.60.4. Analizin aparimas:

Niimunadon 100 gram gotiiriib onu qizdinlmis benzol vs ya
ikiqat miqdarda toluolda hall edirlor. Benzol va toluolu niimunanin
hall olmasi iglin elektrik plitssinde qizdirirlar. Halledicinin
gqaynamasina yol verilmir.

Qaynar mohlulu avvalcadan ¢okilmis stizgac — tordan kegirirlar. 100
mm diametrli toru Buxner qifina elo yerlegdirirlor ki, o qifin
divarlarina toxunsun, torun kanara ¢ixan uclarmi qifin yanina syib
rezin holgs ilo swmarlar. Buxner qifi rezin tixacla siizmok iigiin
kolbaya birloegdirilir. Mshlulu siigs ¢ubuqla tora bosaldirlar. Mahsul
qahgin vo ya bark qansif: (stekanmn divarma ¢okmiis) siiss gubuqgla
silib, torun iizarini vs ya toluolla yuyurlar.

Siizms qurtardigdan sonra ¢okiintii olan toru gaynar benzol va
toluolla o vaxtadsk yuyurlar ki, holledici tam soffaf vo rongsiz
olsun. Yuma qurtardigdan sonra g¢okintii olan toru torazids
¢okmok tgiin biikss doldurub, agiq qalagla 10-15 daqigs 105°C-ds
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quruducu skafda doldurub, sonra biikss qaynaqla baglayirlar,
eksikatorda 30 dagigs soyudub, 0,0002 gram xata ila ¢okirlar.

Analiz qurtardiqdan sonra toru benzol vo toluolla yuyub me-
xaniki garisiqgdan tomizloyirlor. Tomizlonmis toru 105C-da 10-15
dagigs quruducu skafda qurudub, soyudur va gokirlar.

5.60.5. Naticalarin tahlili
Mexaniki qangiglarm  kiitle pay1 %-lo (X) bu diisturla
hesablayirlar.
X = _C_L_CLZ_ .100
Cs
burada:
C, - biiksiin ¢akisi;
C, - tamiz toru ¢akmak biiksiin ¢akisi, gram;
C; - moahsul niimunasi, gram.
Mexaniki qangiqlann kiitlo pay1 iki paralel sinagin orta qiymoti
gotiirilir,

5.61.Yodometrik metodla mohluldaki hidrazininin
tayin edilmosi iizro metodika

5.61.1. Tayinat: va mahiyyati

Metodika 0,1-0,2 % haddinds hidrazinin gatiligimn toyin edil-
masi i¢iindiir.

Tayinat galovi miihitds hidrazinin yodla qarsiligh tesirine vo re-
aksiyaya girmomis yodun natrium-tiosulfat mohlulu ils titrlonmasi-
na ssaslamb.

Toyinatin xatas1 * 10 % nisbatindan ¢ox olmur.

5.61.2. Cihazlar, qablar, reaktivilor

Konusvar kolba, Kn tipli, kip tixach, 250 sm? DUIST 25336-82.
Buret, icra 1, 25 sm3, DUIST 20292-74.

Pipet icra 2, hacmi 5.25 sm, icra 6; 10 sm d.s. 2. DUIST 20292-
74.

Texniki torazy, tip T-1 va ya eynigiymatli, 0.01 gram doaqiglikli.
Yod, T$6-09-2540-72, 0.1 n. gqatihgda mshlul.

Natrium-tiosulfat 0.1 n mohlul.

VYV VVYV
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Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, 7%-li mahlul.
NaOH, DUIST 4328-77, 4% - li mahlul.
Nisasta, DUIST 10163-76, 0.5% mshlul.
Distills suyu, 6709-72.

VVVYVY

5.61.3. Reagentlorin hazirlanmasi

Mohlullarin hazirlanmasi tigiin distills suyu istifads olunur.

3.61.3.1. Qalavi moahlulunun hazirlanmasi. 4,0 qram quru
natrium-hidroksidi konusvar: kolbaya tékiib, 96 sm? distilla suyu
alavs edilorak, tam hall olanadsk gangdirirlar.

5.61.3.2. Tursu mohlulunun hazirlanmas:. Pipet ilo 3.4 sm? xlorid
tursusu gotiiriib konusvar1 kolbaya kegirib, 96 sm? distilla suyu
alava edearok qarngdirirlar.

5.61.4. Nitmunanin gétiiriillmasi va analiza hazirhg
Niimuns tixaci olan tomiz quru gaba gotiirilir vo derhal analiz
edilir.

5.61.5. Analizin aparilmas:

0,1 gram doqigliklo bos konusvar: kolba torszide ¢okilir, igori-
sinal5 sm3 hidrazin mohlulu tékiib, hamin daqiqlikle gokilir. Pipet ilo
25 sm3 yod mohlulu, 1 sm? galovi mohlulu slavs edilir (galovi yod-
dan sonra slava edilmolidir, bels ki, yod galovi ils tez reaksiyaya gi-
rib, yodat amolo gatirir ki, bu da naticoni pislasdirir). 2 dagigedan
sonra 6 sm? xlorid tursusu tokiib, yodun artigin natrium-tiosulfat
mohlulu ilo titrloyirlor. Titrlomanin sonunda kolbaya 1-2-sm3 nisasta
mohlulu tokiib, géy rang yox olanadak titrlayirlar.

5.61.6. Naticanin tahlili

Mohluldak: hidrazmin kiitlo gatiigi (X) %-la bu diistura asasan
hesablanir.
_ (a9, -b9,)-0,003253-100

g

X

burada:
a - analiza gotiiriilon yod mahlulunun (0,1 mol/dm’) hacmi;
B, - 0,1 mol/dm’ qanhqh yod mahlulunun diizolis amsal;
b — artiq yodun titrlsnmasina sarf edilan 0,1 mol/ dm’ qatihgh
natrium-tiosulfat mahlulunun hacmi;
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9, - 0,1 mol/ dn’ qatthqh natrium-tiosulfat mohlulunun diizalis
amsali;
0,003253 - 0,1 mol/dm’, 1 sm’ daqiq yod mahluluna miivafiq hidrazinin
kiitlasi, gram;
g — hidrazin mahlulunun kiitlssi, gram.

Analizin naticasi kimi iki paralel tayinatin orta hesabi gotiirilir.
Aradaki farq * 10% nisbatindon ¢ox olmur.

5.62.Mshlulda sulfat turyusunun qatihginin toyin edilmasi
iizra metodika

5.62.1. Toyinati vo mahiyyati

Metodika duru va gati tursularda sulfat tursusunun kiitls payi-
nin hesablanmas: tigiindiir.

Metod metiloranj va ya metil qurmizi ils metil-mavi indigator-
lan qangig istirakinda tursunun gelovi mohlulu ils titrlonmosina
asaslamur.

5.62.2. Cihazlar, qablar, reaktivisr

> Konusvari Kn tipli kolba, icra 1 va 2 hacm 100, 250, 500 sm3
DUIST 25336-82.

> Buret icra 1 va 2, hacm 25, 50 sm3 DUIST 20292-74.

» Damailadici icra 2, hacm 10 sm?, DUIST 25336-82.

> Analitik torazi, daqiqliyi 0,0005 gram.

> Texniki torazi doqiglik 0,1 qram.

» NaOH 0,5n mahlul.

» Metiloranj 0,1 % -li mahlul, DUIST 10816-64.

» Metil-mavi TU 6-0.9-7875-75, 0.1 % -li spirtdo mahlul.

» Metil-qirmizi DUIST 5853-51, 0.2 % -li mshlul (spirt).

> Distilla suyu DUIST 6709-72.

» Texniki rektifikasiya edilmis etil spirti DUIST 18300-72.

5.62.3. Reagentlarin hazirlanmasi
Reagent mshluilar1 hazirlamagq liglin laboratoriya suyu istifads
edilir. '
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2.62.3.1. 0.1 %-li metiloranj mahluly. 0.1 gram preparat 80 sm? isti
suda hall edilir, soyudulub, hacmi distilla suyu ilo 100 sm3-s ¢atdiri-
lir.

Rong kecid intervalinin pH 3.0-don pH 4.4-dok dayismesi qir-
mizi rangdan narinci-sari roangadakdir.

5.62.3.2. Qarisyq indigator. Dvvalca 0.2 % metil-qirmuzi mohlulu
(spirt), sonra 0.1 metil gby (spirtds) mahlulu hazirlanir vo mahlul-
larin barabar hacmlari qarnigdirirlar. Qarigiq intigatorlarin rang ke-
¢id intervali pH 5.2-5.6 rong doyismosi qirmizi-bandvsayidan yasila
doyisir.

5.62.4. Niimunanin gétiiriilmost va analizin hazirlanmasi
Niimuns tixaci olan temiz yuyulmus quru gaba toplanir. -

5.62.5. Analizin aparimas:

5.62.5.1._ Qatr sulfat tursusunun analizii 500 sm3 konusvan
kolbaya avvalca 200 sm? distillo suyu, 0.8 gram tursu tokiiliir.
Niimune analitik terazide 0.0005 gram dsqiglikle ¢okilir ve iki
dameciladicinin farqgino gora tapilir. Kolbani qarigdirib 2 damce: me-
tiloranj vo ya 5 damci garisiq indigator slavs edilir vo natrium
hidroksid mshlulu ilo titrlonir. Bu zaman metiloranjin rongt
qirmizidan narinci sartya, qarigiq indigatorun rengi iso benévseyi-
qirmizidan yagil rongs dayisir.
5.62.5.2. Duru_ sulfat tursusunun analizi. 250 sm3, kip tixacl
konusvari kolbaya 50 sm3 distillo suyu tékiib, 0.1 qram daqiqlikla
tarazida ¢akir va 10 sm3 sulfat tursusu mahlulu tékiib yeniden hamin
xata ilo ¢ekirler. Kolbani qarigdirtb 2 damci metiloranj ve ya 5
damcr qarigiq indigator slavo edib golovi ile reng dayigmesi 5.1.
bandindaki kimi olanadak titrlayirler.

5.62.6. Naticanin tahlili
Sulfat tursusunun kiitlo pay: (X) %-1a bu diisturla hesablanir.
X = V -0,02452-100

g

burada: v
V 05 mol / dm’ gqanhgh natrium -~ hidroksid mahlulunun
hacmi;
g — turgunun kiitlsi, gram.
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0.02452 - sulfat tursusunun kiitlasi;
Tayinatin  noticosi kimi iki paralel analizin orta hesab:
gotiiriiliir. Forq 15 * nisbatindan ¢ox olmur.

5.63.ilkin mohlulda ammonyakin qatihgmn
toyin edilmasi iizra metodika

5.63.1. Tayinati vo mahiyyati

Metodika 1.2 % haddinds ammonyakin kiitls payimni tayin et-
mok Gglindiir.

Metod ammonyakin xlorid vo sulfat tursusu ila qarsihiqh tesiri-
no va artiq tursunun metil qumizi indigatoru istirakinda galovi
mohlulu ils titrlonmasine ssaslanib. Tayinat xatas1 5 % nisbati tagkil
edir.

5.63.2. Cihazlar, gablar, reaktivior
» Konusvart tipli kolba, icra 1. 250 sm3 DUIST 25336-82.
» Buret, icra 1, 25; 50 sm3 DUIST 20292-74.
> Pipetlar, icra 1, 2 sm3, DUIST 20292-74.
» Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, 0.1n moahlul vs ya sulfat
tursusu DUIST 4204-77, 0.1n. mohlul.
»  Metil-qirmuzi, DUIST 5853-51, 0.1 %-li spirtds mahlul.
» Natrium-hidroksid, DUIST 4328-77, NaOH 0,1n mohlul.
> Distillo suyu DUIST 6709-72.
» Spirt etil rektifikat, texniki DUIST 18300-72.

5.63.3. Reagentlorin hazirlanmasi
Moshlul hazirlamagq tigiin distillo suyundan istifads edilir.
5.63.3.1. Indigator mohlulu. 0,1 qram metil-qirmizi
indigatorunu 100 sm? etil spirtindahall edirlar.

5.63.4. Nitmuna gotiiriilmasi va analizo hazirhq
Niimuns tamiz yuyulmus quru, kip tixacli gaba toplanir. Analiz
dorhal aparilir.

5.63.5. Analizin aparilmas:
Konusvari kolbaya biiretdsn 40 sm3 sulfat va ya xlorid turgusu
tokiib, pipet ils 2 sm3 ammonyak mohlulu, 2-3 damc1  indiqator
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damcisi slava edib, tursunun artifmi, mohlulun rengi qumizidan
sar1 rangs ¢evrilona gador natrium-hidroksid ila titrlayirler.

5.63.6. Naticanin tahlili
Mbshlulda ammonyakin kiitls paymi (X) %-lo bu diistura goéros
hesablayirlar.

x = (89, ~bD,)-0,001703-100

V-p
a - 0,1 n tursunun hacmi;
8, — tursu mahlulunun nominal qanhgna diizalis smsah;
b —artig tursurun titrlanmasina sorf edilon 0,1 n qatthqh qalavi

mahlulunun hacmi;
9, -~ qalavi mahlulunun nominal gatihgina diizalis amsah;
V - analiz edilon ammonyakin hacmi, sm’;
p - ammonyak mohlulunun sixhg, q/ sm’.
0,001703  — ammonyakn kiitlasi, gram;
Analizin noticesi kimi iki parale]l analizin orta giymati
gotiiriiliir. Farq + 5 % nisbatindan artiq olmur.

5.64.S1xaimu§ karbohidrogenlards suyun miqdarimin
tayin edilmasi tizro metodika

5.64.1. Tayinatt va mahiyyati

Metodika quruduculardan sonra etan-etilen (EEF) ve propan-
propilen fraksiyasinda etilen vo propilende suyu tayin etm:}b
tiglindiir.

Metod niimunadoki suyun holledici ils adsorbsiya edilib, amals
galan mohlulun fiser reaktivi ils titrlonmasine asaslanir,

Titrlomonin son néqtssi elektrometrik tayin edilir. Metod suyun
kiitle payi 0,001 %-don az olmadiqda tstbiq edilir.

5.64.2. Apdratlar, reaktivilar va mahlullar

1. Fiser metodu ils gazdaki suyu elektrometrik titrlomak li¢iin
cihaz.

Belo cihaz olmadiqda analiz xiisusi laboratoriya qurgusunda
aparilir. Qurgu slifls yigimalidir. Birlegdirici borucuglar siigaden,
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metaldan, politstrafluoretilenden ve ya butilkaugukdan hazirlana
bilor.
Qurgunun tarkibine daxildir:
Titrlams t¢iin kolba, 250 sm3.

2. Magqnit garigdirici tip EMA va ya 150-300 dévr / doq stiratli
digar tip. Qarigdiricinin kiirayi siigs ve ya polietilen boruya
lehimlanmalidir.

3. Buret 7-2-10 DUIST 20292-74.

4. Qazsaygact, tip TSB —400, 1 doracali.

5. Platin elektrodlar, diametr 0,6-1,5 mm, kolbanin ii¢ uzunlugu
20 mm.

6. Su iigiin pipet (5.2)

7. Mikrogpris.

8. Mufel sobasi.

9. Saniys 6lgon. DUIST 5072 79.

10. Quruducu skaf 1200C-dak.

11. Hallediciler, suyun kiitls pay: 0,05 % ¢ox olm.

12. Metanol — zoharli DUIST 6695-75, k.t vaya a.ii.t.g

13. Qaz quruducular.

A) Alminjum-oksid DUIST 8136-85. ALO;

B) Na Cl susuz (anhidron).

V) P05

14. Figer reaktivi.

15. Azot qazi, texniki, DUi.ST 9293-74.

16. Silikagel indigator DUIST 8984-75.

17. Metanolda su mahlulu, asagidaki kimi hazirlanir:

0,3 sm? suyu quru ol¢ii kolbasinda (100 sm3) 0,0002 gram xata ilo
¢okib, mshlulun hacmini saxlanmig 20 doqige 20°C-do termostatda
metanol ilo xatte qodar gatdirirlar vo gansdinirlar, Hazrlanmms mohlul
Fiser reaktivi ilo hor dofs titri tayin etdikdon sonra 20°C-ds 20 daqige
termostatda saxlanir.

5.64.3. Umumi talsblor

3.1. Fiser reaktivinin titrinin miioyysn edilmesi va suyun tayin
edilmasi elektrometrik titrlome metodu ilo aparilir.

3.2. [Istifads - edilon biitin aparatlar, maksimal hadds
susuzlagdirmalt va havadan nom dilsmokdon miihafize edilmalidir.
Bunun igiin kip tixacli kolba. vo biikslor etil spirti vo asetonla
yaxalanir, 110°C-do termostatda qurudulur vo eksikatorda
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anhidron vas ya digar quruducu iizorinds saxlayirlar. Buretkalar va
pipetkalar istifads etmozdan avval etil spirti vo asetonda yaxalayib
quru azot axminda qurudurlar. Cihazi qurasdirarkon miimkiin gs-
dor slanq birlogsmadon imtina etmoak lazumdar.

3.3. Fiser reaktivinin dozasi mimkiin godor tam daqiq
olmahdir.

3.4. Cihazin kipliyi ilo yanas1 suyun Figer reaktivi ilo titr-
lonmasinin gedisine platin elektrodlarn keyfiyyati gox boyiik tasir
edir, hansi ki, niimunoanin terkibindsn asih olaraq hessaslhiguu itirs .
bilarlor. ’

Cirklonmis elektrodlar 10%-li nitrat tursusu mohlulu ils reduk-
siya edilir, ardicil olaraq 10%-li ammonyakla, su ils, etil spirti ils
yaxalayib hava aximnda vs ya azot axininda qurudulur.

3.5. Nomliyin diisme msnbayi quruducular ola bilsr. Onlar
nomls tez doyurlar va onlan tez-tez doyismak lazimdir. Novba ar-
zindo quruducu skafda ehtiyat quruduculan kézordarak, sise
quruduculardan istifads etmok (sutkada 1 dafs) maslohat goriiliir.

5.64.4. Niimuna gotiiriilmasi

4.1. Mikrogansiqlar, suyu tayin etmoak iigtin sixilmus qazlarin
va karbohidrogenlorin niimunsleri PU-400, PU-50, PQO-400 va ya
PQO-50 niimuns gotiiriiciilor ilo gotiiriliir.

4.2. Nimuns gotiricii quruducu skafda 50-60°C-ds quru-
dulmahdir. Niimuns gotiirom qizdirmaq va eyni vaxtda iginds azot
iifirmakls do qurutmaq olar. Ilk dofs gotiiriilon niimuns gétiiriicii an
az1 bir sutka qurudulur. Analizlor arasi fasilsds niimuns gotiiri-
cii 1,5-2 saat qurudulur. Qurudulmus niimuna gétiiriicii bagh ven-
tilde otaq temperaturunadek soyudulur. Niimuns gétiiriiciiniin qu-
ruma daracasi quru azotla yoxlanir. Azotun suda miqdan onu nii-
muna gotiiriiciidan avval va sonra eyni olmahdir. Azotda suyun kiit-
ls pay1 Fiser metodu ils tayin edilir.

4.3. Dasinan (slda gozdirilon) cihaz (reaksiya kolbasi) qazin
daxil olmasi ii¢iin qurgu ilo tachiz edilib, qazin daxil olmas: iigiin
borunun ucu 0,5 mm-o yaxin diametrs malik olmalidir. Cihazin
asag hissasina FKP tipli POR daracali siizgac lehimlanmalidir.

Diggatls yuyulmus cihaz quruducu skafda qurudulur, soyu-
dulur vo 4.2. bandinds gostarildiyi kimi quruma daracasi yoxlanir.

4.4. Analiz {iciin niimuno gdtirandan necs verilirss, axindan da
o ciir verilir, bunun ligiin cthazin girisinds birbaga baypas goyulur.
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4.5. Axindan analiza qaz gétiirdiikda kigik uzunluqglu yiiksek-
legirli poladdan hazirlanan gaynaq borusundan istifads edilir. Ana-
lizden 6ncs boru avvalca seh noqtasi -50°C-don gox olmayan quru
qazla an az1 bir sutka qurudurlar. Analizlor arasindaki fasilslardo,
analiz edilon qaz ilo an az1 4 dm? daq siiretle borunu iifiirtirler.

5.64.5. Analiza hazirhg

5.64.5.1. 0,7-1,0 mq H,O/sny’ titrli Fiser reaktivinin hazirlanmas:.
Fiser reaktivi iki butulkadan ibarst komplekt soklinds buraxilur:
birincids piridinds SO; mohlulu, ikincids isa metanolda yod msh-
lulu olur. 0.7-1 mq/ sm3 titrli Figer mohlulu hazirlamagq tigiin 1.2-1.5
dm? tutumlu tiind siisadan ibarat gaba 100 sm3 birinci butulkadan,
217sm? ikinci mohluldan tékiirlar. Sonra araya 683 sm3 qurudulmug
metanol tokiib garigdirdigdan sonra bir sutka saxlayirlar. Bu miid-
dat kegdikdan sonra reaktivi cihaza tokiib, onun titrini milayyon
edirlar.

5.64.5.2. Fiser reaktivinin _titrinin miiayysn _edilmssi. _Tayinat
DUIST 14870-77 iizra aparilir, bu zaman ekvivalentlik néqtasini
miisyyanlosdirmok l¢iin miivafiq elektrik sxemi olmahdir. Figer
reaktivinin titrini toyin etmozdsn ovval ekvivalentlik noqtesi tizra
qurgunun germetikliyi yoxlamr, hansi ki, an azi 3 degiqe dur-
mahdir. Titri miloyyan edorkon moahlulun garigdirilma siirsti, analiz
aparilanda oldugu kimidir.

Figer reaktivinin titri suyun ¢akisino gérs ve ya metonolda su-
yun mohluluna gérs miioyyasnlogdirilir. Bu zaman pipet va tibbi
sprisdan istifads edilir.

5.64.5.2.1. Su niimunasina gora Figer reaktivinin titrinin miiayyan
edilmasi. Quru kolbaya titrlomak {igiin susuz metanol tokiir vo Fiser
reaktivini ekvivalentlik ndgtasinadak titrlayirlor. Sonra pipetdon bir
damci su (0.001-0.004 gram) kolbaya titrlomok iigiin tokiiliir.
Damcitokani yena ¢okib, ¢oki forqine goéra damcimn ¢okisini
miiayysn edirlor.Kolbadaki mohlulu gangdirir va Fiser reaktivi ila
ekvivalentlik ndqtasina gadar titrloyirlor.

Fiser reaktivinin titrini (T)-1 sm3 Fiser reaktivino uygun golon
suyun kiitlasi mq-la bu diisturla hesablanir :

- m-1000
T= Y
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burada:
m — su damcistmn kiitlasi, gram,
V — titrlamayas sarf edilan Fiser reaktivinin hacmi.

5.64.5.2.2. Suyun metanolda mahluluna gors Fiser reaktivinin
titrinin nuisyyan edilmasi. Titrlomo iiglin quru kolbaya 10 sm?
metanolda su mohlulu tokiib, Fiser reaktivi ila ekvivalentlik
noqtasina qadar titrlayirlar.

Eyni vaxtda su mohlulunu hazirlamaq igiin totbiq edilen,
homcinin 20°C-ds termostatda saxlanan 10 sm?® metanolu
titrloyirlar. A '

Figser reaktivinin titri (T)) mq H,O/sm3-do bu distur iizrs
hesablayirlar.

T, = m-1000

~(V-Vvy)lo
Burada:
m - suyun metanolda mahlulunu hazirlamaq iiciin gotiriilmiis suyun
kiitlasi;
V. ~ 10 sm’ su mahlulunun titrina sarf edilan Fiser reaktivinin hacmi,
3
sm’;

V, - 10sm’metanolun titrina sarf edilon Fiser reaktivinin hacmi, smi’.

Fiser reaktivinin titri mq/sm? ilo hesablanir vo analiz
apariimasindan svval birbasa toyin edilir. Analizin naticasi kimi iki
paralel tacriibanin orta hesabi gétiiriiliir, aradaki farq 0.05 mq/sm3
¢ox olmalidir.

5.64.6. Analizin aparilmas: )
3.64.6.1. Stasionar qurguda analizin aparimasi. Analiz DUIST
14870-77 tzra aparilir, bu zaman: Titrloms tiglin hazirlanmig
kolbaya susuz metanol yerlogdiririor, bu vaxt elektrodlar tamamils
metanola batmahdir. Analiz edilan gaz 5 daqgiqe kolbadan buraxihir.
(1-2 dm3 / daq. siiratls). Sonra barboteldan avvsl yerlosmis ii¢ ganad
(troynik) ilo kolbaya qazi kesirlor, baypas xotti ilo qaz axim
kosilmir. Figer reaktivi ilo ekvivalentlik noqtasinadak titrlayirlor.
Sonra yenidon kolbadan 30-60 dagigs 2 dm3/daq-dok siiratle qaz
buraxihr, 100 dm3 etilen analizinds ve 50 dm3 propilen analizinds va
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ekvivalentlik noqtasinadak titrlonir. Analiz vaxti kolbadan kegan
qazin hacmi qazsaygaci ilo 6lgiiliir.
5.64.6.2. Olds dasinan cihazdan _istifads etmakls analizin

aparimasi. B. 4.3. va 4.2. iizra hazirlanan cihaza qurudulmus meta-
nol tokiib, Fiser mohlulu ils tarazhq yarananadsk titrlayirlor, silifli
tixaci olan buret {iciin olan xatti arakesms edib, ¢ixigdaki krani bag-
layir va cithazt niimunonin gétiiriildiiyli yers qoyurlar. 2 dm3/daqigo
siiratlo analiz edilon qazin lazimi miqdarim buraxib yeni cihazi
stasionar qurguya kegirib, igarisinda Figer reaktivi olan damct salan
daxil edib udulmus reaksiya hacmi ilo nomliyi titrloyir va titrlomaya
sorf edilen Fiser reaktivinin miqdar dlgiiliir.

A. Analiz figlin gotiiriilon gazin hacmi: Etilenin anahzmdo -
100; propilenin analizinda - 50.

5.64.7. Naticalorin tohlili
Suyun kiitls pay1 %-ls (X) bu diistura asason hesablanir.

X o VT
Burada:
V - analiz edilon qazin titrina sarf edilan Figer reaktivinin hocmi;

V, - analizs gotiirilon niimunanin hacmi, dnt’;

T - Figer reaktivinin titri, mq/sm’;

g - analiz edilon qazin sixhé: etilen — 1.25 q/dm’; propilen —1.87
q/dn?’.

Ana]iZin noticasi kimi 1ki paralel analizin orta hesabi gétiiriiliir,
aradaki forq cadvals uygun olmahdir.

Cadyal 5.13.
Suyun kiitle pay1, % Yol verilon farg, %
0.001 —0.005 20
0.005 - 0.02 10

Qeyd: Fiser reaktivi ilo isloyib qurtardiqdan sonra piridinin
iyini yox etmak ti¢iin sirko tursusu ils yoxlayirlar.
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5.65.Seh nogtasine asason inert qazlarda namliyin
migdarmnn tayin edilmasi iizra metodika

5.65.1.Mahiyyati va tayinat
Metod tadqigq edilon gaz daim soyutmaqla su buxarinmn
kondensasiya etmosi ilo baglangic temperaturunu toyin etmaya vo
giizgiido dumanin yaranmasi momentinin tutulmasina ssaslamb.
Giizgiinlin dumanlasma vaxti uygun golon milivoltmetrin gésts-
ricisina gdra, bu codvelden miivafig seh nogtesini, °C va su bu-
xarinin miqdarmi, g/ms3 tapirlar.

Analiz miiddsti — 30 daqiqo.

5.65.2. Cihazlar, aparatlar, reagentlor

1. Seh ndqgtasinin toyin edilmasi tigiin cihaz 1 mm qalinligh ni-
kellosdirilmis mis giizgii vo mis iglikden (diametr: 10 mm,
hiindiirliyii 185 mm) ibaratdir.

Sakil 5.1. Seh nogtasinin tayin edilmosi iictin cihaz.

2. 0.7-1.0 m mis-konstantan termociit. Termociitiin isti lehimi
giizgiiniin agagisindan, igliyin yanmnda lehimlenir. 40-50 mm
diametrli siiga tighiyiin iki ucu 8-10 mm diametli boru ile qurtarir va
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gazin giris va gixisina Xidmot edir. Morkozdski uc 40 mm eninds, 15
mm hiindiirliiytinde, glizgiinii va termociit naqillorini giizgiiys daxil
etmoays va tixacin kémayi ilo onlari borkitmays xidmst edir. Cihaz
stativa borkidilir va yi1gilmis halda gakil 5.1-ds gosterilmisdir.

3. Millivoltmetr MP-18, skala 0-3 mu.

4. Olgii lupas:.

5. Silindrik Dyiiar qabi, hacm 0.25 dm? - 2 adad.

6. Reometr, tip RDS, DUIST 9932-75 va ya 20-25 dm3 / saat
haddinda qazin sorfini 6l¢en cihaz.

7. Aseton, DUIST 2609-79.

8. Bork karbonat tursusu, DUIST 12162-77 vo ya manfi 70°C-
don asag: temperatur tgiin digar soyuducu qurgular.

5.65.3. Analizin aparimas:

Cihaz asagidaki sokilds ise hazirlanir:

Ugaxinli siisa borunun her iki iiciina rezin borucuglar geydirib,
bir ucunu gazin menbayina, digsr ucunu qazin ¢ixisindaki termo-
metra birlagdirirlor. Niimuno gotiiriilon noqtada krani agib cihazi
glicli qaz axini ilo fiiriirlor ki, troynikdeki hava ¢ixsimn. Termo-
ciitlorin uclarim millivoltmetrin kiemlorina ela birlogdirirlor ki, ox
sola meyl etsin. (hor toyinatdan qabaq, millivoltmetr sifir noqtasina
gatirilir).

Termociitiin bir lehimi giiso cibs yerlosdirilib iginda buz olan
Dyuar gaba salintr.

Tadqiq edilon qazin ¢liys 0.4 dm3/daq. siiratla daxil olmasim
tamin edib, yavagca glizglinin igliyini salirlar, onunla birlikda ter-
mociitiin ikinci lehimi iginds soyuducu qarisiq olan (karbonat
+aseton) Dyuar gaba salinir.

Qazi su buxari kondensasiyaya baslayanadsk vo giizgiido
duman amols golonadok buraxirlar, bu cihazi gaz menboyindon
agrlar.

5.65.4. Noaticalarin tahlili
Namliyin kiitle pay1 q/m? cadval 1-don tapilir.
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Cadval 5.14.
Manfi temperaturda seh néqtasine goérs nemliyin miqdarinun tayin
edilmasi

Nsn}in I\ll(eniin Nan}in
kitlo titlo kiitlo
mv oC gat, mv oC gat, my oC qat,
q/m3 q/m3 q/m?
1 2 3 4 5 6 7 8 9
0 0 4850 10,30 | 7,80 2,590 | 0,60 | 15,80 | 1,300
0,01 ] 0,10 4,762 | 0,31 | 8,00 2,540 {061 | 16,10 1,270
0,02 030 | 4674 10,32 ] 830 | 2480 [0,62 | 16,35 | 1,240
0,031 055 ] 4,585 [ 0,33 ] 850 | 2430 | 0,63 16,60 | 1,210
0,04 1 080 | 4498 [034 ] 875 | 2,370 10,64 1165 | 1,180
0,05) 1,1 4410 1035] 9,00 | 2,320 |0,65]17,20] 1,150

1,35 | 4322 [0,36; 9,30 | 2,220 | 0,66 | 17,50 | 1,120
0,07 {160 | 4234 1037 9,60 { 2210 {0,67 | 17,75 | 1,090
1,90

§ 4,140 10,38 | 10,00 | 2,140 | 0,68 | 18,00 | 1,060
0,091 220 | 4,070 10,39 ]10,20 | 2,09 10,69 [ 1830 | 1,035

0,001 240 | 4,00 |040] 10,50 | 2,058 | 0,70 1855 1,010

0117126571 3930 |041]10,70 | 2,017 |0,71 { 18,70 | 0,998
0,02 1290 | 3860 | 042 (11,00 1976 |0,72 | 19,10 | 0,950
0,131 3,15 ] 3790 |043 1130 1935 |073 | 1540 | 0,920
0,141 340 | 3,720 ] 0,44 [ 11,50 | 1,894 | 0,74 | 19,70 | 0,890
0,15 3,65 1 3660 1045 11,80 1,853 |0,75 120,00 0,860
0,16 [ 395 | 3,580 {046 12,05 1,810 [ 0,76 | 20,20 | 0,830
0,17 4 15 | 3,510 | O 47 12,30 | 1,788 0 77 120,40 | 0,812
0,18 4,40 3440 1048 112,60 | 1,760 | 0,78 | 20,70 | 0,804
0,19 | 470 | 3,370 0,49 12,90 | 1,744 0,79 21,00 0,796
0,20 [ 500 | 3,300 | 0,50 13,10 1,720 | 0,80 [ 21,30 | 0,788
0211520 [ 3230 |0,51 1340 1,654 | 081 [2145] 0,782
0,22 [ 550 | 3,160 {052 [13,65 1,588 | 0,82 |21,60 ] 0,759
0 23] 580 ] 3,090 1053]1390 ] 1,520 | 0,83 ;21,90 0,736
0,24 | 6,10 300 [ 05411420 1480 {084 12220 0,721
0,25 6 40 2,924 10,55 [1450 | 1,450 | 0,85 | 22,50 | 0,695
0,26 6,70 2,848 10,56 | 1420 | 1,420 | 0,86 | 23,00 | 0,671
0,271 7,00 | 2,770 {0,57 | 1510 | 1,390 | 0,87 | 23,30 | 0,653
0,28 [ 7,20 | 2,710 | 0,58 | 1530 | 1,360 | 0,88 | 23,55 | 0,630
0,29 | 7,50 | 2,650 | 0,59 | 1555, 1,330 | 0,89 { 23,80 | 0,611
0,90 24 051 0,590 |1, 20 32,40 | 0,260 | 1,50 [ 41,00 [ 0,108
0,91 24 351 0,570 1,21 32,65 | 0,256 1,51 41251 0,104
0,92 24 601 0,560 | 1,22 132951 0,251 [ 1,52 | 41,55 | 0,101
0,93 12490 ] 0,560 1,23 ]3320, 0245 |1 53 41,80 | 0,098
0,94 25,15 0,540 |1 24 3350 | 0,239 11, 54 42,10 | 0,096
0,95]2540] 0,582 | 1,25 33,80 | 0,234 | 1,55 | 42,40 | 0,092
0,96 | 2570 1 0,518 |1 26 34,10 | 0,220 1,56 42,70 | 0,089




097 126,00 ] 0504 [ 127 [ 3440 0303

1,57 | 43,00 | 0,087
098 126,25 0,480 | 1,28 {3470 | 0,210 | 1,58 | 43,30 | 0,084
0,99 126,50 | 0,470 | 1,29 [ 3500 ] 0,206 | 1,59 [ 43,55 | 0,081
1,00 ] 26,80 | 0,460 | 1,30 | 35,30 | 0,202 | 1,60 | 43,85 | 0,080
1,01 [2700] 0450 | 1,31 [3560] 0,195 ] 1,61 { 44,15 0,077
1,02 127,30 | 0,430 | 1,32 {3590 ] 0,187 | 1,62 | 4440 | 0,075
1,03 27,60 0,420 [ 1,33 [36,15] 0,184 | 1,63 | 44,70 | 0,072
1,04 12790 0417 ;134 {3640 | 0,179 | 1,64 | 4500 | 0,069
05 128,15[ 0,414 | 1,35 136,70 | 0,174 [ 1,65 | 45,30 | 0,068
1,06 1 28,40 | 0,400 | 1,36 | 37,00 | 0,169 | 1,66 [ 45,60 | 0,004
1,07 | 28,70 | 0,378 | 1,37 | 37,30 | 0,164 | 1,67 | 4585 | 0,062
1,08 (29,00 | 0372 [ 138 3760 0,150 [ 1,68 | 46,15 [ 0,061
1,09 129,25 | 0,366 | 1,39 13785 [ 0,155 | 1,69 | 46,45 | 0,059
1,10 129,50} 0,360 [ 140 38,10 0,149 | 1,70 | 46,75 | 0,057
1,11 129,751 0,350 | 1,41 {3840 0,138 | 1,71 | 47,00 [ 0,055
1,12 130,05 ] 0,340 [ 1,42 | 38,70 | 0,129 | 1,72 | 47,30 } 0,053
1,13 130,35 ] 0,331 [ 1,43 (39,00 | 0,126 | 1,73 | 47,60 | 0,051
1,14 130,60 | 0324 | 144]3925] 0,124 | 1,74 | 47,96 | 0,049
1,1513090 ] 0,316 [ 1,45 {39,551 0,123 ] 1,75 | 48,20 | 0,048
1,16 131,20 0307 1463985 0,122 [ 1,76 | 48,50 | 0,046
1,17 { 31,50 | 0,298 | 1,47 | 40,10 | 0,121 | 1,77 [ 48,75 | 0,045
1,18 | 31,80 | 0,296 | 1,48 | 4040 | 0,120 | 1,78 | 49,05 | 0,044
1,19 132,10 | 0,277 {149 {4070 | 0,113

Qeyd:

1. Tayinata butilenlorin migdar1 8 % -don ¢ox olduqda manegi-
lik edir, belo ki, bu halda su buxarlarinin kondensasiyast il yanasi
karbohidrogenlarin buxarimin da kondensasiyasi bas verir ki, bu da
dama soklinds giizgiiniin ssthini 6rtarsk, namin diisgms momentinin
toyin edilmasins mane olurlar.

2. Toyinatin daqiqliyini artirmagq ii¢lin lupadan istifade etmok
lazimdir.

3. Soyuducu qarisiq asagidaki gaydada hazirlanir: bark karbo-
nat tursusu, maye halmosik alinanadsk i¢inds metanol olan ¢ini ka-
saya tokiiliir. Hazirlanmig holmasik qasiqla Dyuar qabina tokiiliir.
Qarnsigin tempiraturu manfi 70°C-ya barabardir.
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5.66.Tiistii qazlarinda karbon 4-oksid (CO3),
karbon 2-oksid (CO) vo oksigenin (O:) tayin
edilmasi ii¢iin metodika

5.66.1. Tayinati va mahiyyati

Metod tiistii gazlarinda karbon-2 oksid, karbon-4 oksid va
oksigenin %-la migdarim ayirica toyin etmok tigiindiir.

Metodun mahiyysti analiz edilon qazin ayri-ayri komponent-
lorinin maye reaktivlo segilorak udulmasina ssaslanir.

Karbon 4-oksid 33 %-li kalium qolovisi mehlulu ils, oksigen
pirogallor A galovi mohlulu ils, karbon 2-oksid, beta-nafto] slava
etmakls, mis qati sulfat tursusunda suspensiyasi ilo udulur.

Komponentlarin faizls miqdan analiz edilon qaz niimunasinin
hacminin azalmasimnmn 6l¢makls toyin edilir. Udulmadan sonra sinaq
edilon qaz qarngsigmin hocminin dayismasi 6lgmo biiretkasindaki
hesabin farqi ils tayin edirlor.

5.66.2. Cihaz va reaktivlar

9l nasosu «Kamov»

Qazanalizator, tip QXP — 100, DUIST 6329-74.
Kalium-hidroksid, DUIST 24363-80: 33 %-li suda moahiul.
Piroqallol A, DUIST 6408-75.

Sulfat tursusu DUIST 4204-77.

Beta-naftol (2 naftol -B), DUIST 5835-79.

CuO (mis 2-oksid) DUIST 16539-79.

VVVVVYVYY

5.66.3. Reagentlsrin, mahlullarin hazirlanmasi

5.66.3.1. Oksigeni udmagq iicun pirogallolun galavi mahlulu. 20 qram
mis 1-oksid ¢ini havangdastads 5-10 sm3 distills suyunda holl edilir
va 5-10 sm? qat1 sulfat tursusu tokiiliir. Barklogsmis hissaya kigik
hissalarlo 50-60 sm3 sulfat tursusu slava edarak yenidon diqqgatls hall
edilir. Alinms kiitloni 60 sm3 sulfat tursusu ils stokana yuyub t6-
kiirlor va daimi ganigdirmagqla oraya 30-40 gram beta-naftol olavs
edirlor. Sonra alinmig suspenziyam siiso qaba kegirib, sulfat tursusu
ils iimumi migdar1 200 sm3-dok catdirirlar, rezin vo ya lifli giigo
tixacla baglayib 1-1,5 saat calxayib vo 1-2 giin sakit saxlayirlar.
Bundan sonra suspenziya ¢okiintii ils birbasa uducu gaba dekants
edirlar.
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5.66.4. Cihazin is> hazirlanmas:

Cihazin biitiin giisa hissalari svvalca aseton va ya xrom qarigigl
ilo yuyulub tomizlanir. Cihazi yigmazdan avval su ils doldurub
analitik terazido ¢okmokls daimi daraglarin kapilyar fozasmmn
hacmini teyin edirlor. (Bu adaton 1.0 sm3-don ¢ox olmur). Hesabati
sadolosdirmok iiciin burets daragin tutumuna azaldilmis gazmn
hacmini toplayirlar, onda onun summar hacmi 100 sm? togkil edir.
Biitiin birlosdirmaler vakuum kauguq borularla yerins yetirilir.
Boraberlosdirici qaba xorak duzunun metiloranjla renglonmis
doymus mahlulunu (rassol) tokiirlar. Uducu pipetkalar asagidak:
qayda iizra miivafiq reaktivlerlo doldurulur:
~ Birinci uducu pipeta—~ 33 % KOH, karbon-4 oksidi udmaq
tigiin;

Ikinci uducu pipets — oksigeni udmaq iigiin pirogallol A-nmn
qalovida mahluly;

Ugiincii uducu pipeta — karbon-2 oksidi udmaq ig¢lin mis-1
oksidin sulfat tursusunda suspenziyasi.

Qifi gabin qgapagmndaki bogazhga qoyub, hor uducu 1ils
atmosfer arasinda slaqe yaradaraq reaktivlori uduculara doldurur-
lar. Kran vasitosi ilo tanzimlonir. Biiretdoki vo siiso gabdaki maye
tixac bir soviyyads qoyulur, biiretin kramimi déndsrmakls birinci
uducu pipetka ils birlagdirilir va tadricon sixaci siige gabi asag
salmaqla reaktivi kapilyar uducunun xsttinedak catdinr, sonra
uducu gabin kranimi baglayirlar. Bu iisulla digor uducu pipetlords
reaktivi xatta qadar catdirirlar.

5.66.4.1. Kipliys yoxlanma. Daragin ucuna arakssms geydirib,
tarazlagdirici siiso gaba salirlar. Biiretdo agor mayenin saviyyasi
sabit qalirsa va uducu pipetlards ds saviyys 5-10 daqigs miiddstinde
harakatsiz qalirsa, onda cihaz kipdir.

Ogor cihazda boslug varsa, onda biiretdoki mayenin saviyyasi
tadricon azalacagdir. Buraxmanin sobabini milayyan etmak iigiin
cihaz hissa-hisso kipliys yoxlanir. Dvvslcs kranin birinci kapilyarii
60° dondormokle baglayirlar. Ogsr bu voziyystds cihaz kipliyi
saxlayirsa, birinci krani ikinci kranla kapiiyart baglayib, yenidan
kipliyi yoxlayirlar. Belsliklo, novba il kranlar dalbadal baglayaraq
sizmanin sababini tapir vo logv edirlar.
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5.66.5. Qaz niimunasinin gotiiriilmasi

Tistii qazlarindan niimuns mis va ya kauguk boru ils birbasa
cihaza gétiiriiliir. Kaugukun bir ucu kranin ¢ixisindan cihaza, digar
ucu niimuno gétiriilon noéqtadon birlegdirilir Kranin ¢ixisma
«Kamov» nasosu birlogdirilir, niimuns gotiiriilen xattdon havani
cixarmaq tgiin 5 dogiqa xatt iifiiriiliir. Nasosu dayandirir vo qaz
niimunasi goétiiriilms xatti daraqla birlagdirilir. Barabarlogdirici siige
qabt asagl salib biireto tiistii qazt gétiiriir v sonra smxci siigs qabi
galdirmaqgla onu atmosfers ¢ixarirlar. Krani déndsrmakls darag:
atmosferls slagalondirirlor.

Omoliyyat1 3 daofs tokrar edirlor. Sonra analiza 100 sm3-dsn bir
az ¢ox tiistii qaz1 gotiiriirlor. Bunun iigiin sixici siiso qabi asag salib,
aparati qaz manbayinden ayirirlar.

5.66.6. Analizin aparilmas:

Niimuns gazimn tozyiqi atmosferlo olagslondirirlor. Bunun
iiglin olagalondirici siigs gabda rassolun soviyyasi Glgli biiretinin
skalas1 sifir bélgiisiine qoyulur. 1-2 daqigaden sonra qazin hacmi
olgiilir. Qalovi pipetin kram agilir, slagslondirici siiso gabi
qaldiraraq, qaz1 pipets kegirirlar. Sonra siise qabi asagi salaraq, gaz
geriys biireto gaytarilir, bu vaxt qolovi mohlulu xasttan yuxan
qaldiriimir. Qaz1 sabit hacm olanadsk 4-5 dofo kegirirlor. Axirmnci
dafs qalovinin saviyyasini diiz kapilyarin xsttinadok ¢atdirib, pipetin
kranum baglayirlar, 1 daqiqs middatine rassolu axidir vo gazin
hacmini 6lgiirlor. Sonra bu gayda ils oksigeni tayin edirlor. Oksigen
tam uduldugdan sonra, agar CO-nu tayin etmok lazimdirsa, gazin
qatiif1 bir nega dofo qati sulfat tursusunda mis-1 oksidin suspenzi-
yasi olan qaba kegirilir.

5.66.7. Naticalarin tahlili
Ayri-ayr1 komponentlorin faizlo hacm payr (X) bu diistura
9sasan hesablanur:

X = AV -100
V
Burada:
AV —udulmadan sonra miisyyan edilan verilmis komponentin verilmig
hacmi, snt’;
V - analiza gotiiriilon, sinaq qazimn ilkin hacmi, sn?’.
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Iki paralel analiz arasindaki forq 0,2 %-dan ¢ox olmamahdar.

5.67.Cirkab sularinda bixromat oksidlagmonin tayin edilmosi
iizra (OKU) metodika

5.67.1. Tayinat: va mahiyyati

Metodika suyun iizvi maddaslarls ¢irklonma daracesini tayin et-
moak ii¢lindiir.

Metod sulfat tursusu istiraki ilo iizvi maddalann kalium-
bixromatla oksidlogsmasina asaslanir. Oksidlasmonin tam getmasi
iiciin katalizator kimi giimiis-sulfat, hom¢inin ortofosfat tursusu
istifads edilir. Qaynama miiddsti 20 daqiqadir.

Xloridlarin manegilik tasiri, hor milligram xlorid ionuna 22,2 mq iki-
valentli civa sulfat Gistagal 150-200 mq artig civa sulfat gotiiriliir. Tadqiq
edilon suda avvales xlorid-ionlarimin miqdan analiz edilir. Oksidlosmadsn
sonra kalium-bixromatm artifim, fenilantranil tursusu ndigatoru istira-
kinda Mor duzu mohlulu ils titrlsyirlor. Bixromatla oksidlosmo 1 dm? su-
daka tizvi maddalerin oksidlesmasina sarf olunan oksigenlo (inq) ifado edir-
lar. OKU toyin etmok iigiin bixromat metodu adstsn OKU 100 mq
Oydm? qiymeto malik oldugda totbiq edilir. 0.25 mol/dm? kalium-
bixromat mohlulunu 0.025 mol/ dm? mshlulla svaz edarak bu metod
OKU-m1 20-100 mgO»/dm? haddinds olduqda istifads edilir. Farq + 10 %-
dan ¢ox olmur.

5.67.2. Cihazlar, qablar, reaktivisr

Yumru dibli Keldal tipli kolba, icra 1, hacm 250 sm?.

Soyuducu, tip X§ icra 1, gévdenin uzunlugu 300-400 mm, 29/32
konusiu, DUIST 25336-82.

Oii kolbasy, icra 1, 2, hacm 100, 250, 1000 sm?,d.s.2. DUIST 1770-74.
Konusvan kolbalar, tip Kn, icra 1, hacm 250 sm? DUIST 25336-82.
Olgii silindrleri, hacm 25, 50, 250 sm3,d.s.2. DUIST 1770-74.
Pipetlor, icra 2, hacm 2, 5, 10, 20, 25, 50 sm? DUIST 20292-74.
Aymmer qiflar tip VD, icra 1, hacm 200, 500, 1000, 2000
sm?,d.s.2. DUIST 25336-82 )

Kimyavi stakan, icra V va N, icra 500 sm? DUIST 25336-82.
Siiga ¢ubuglar.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, sixliq 1.84 q/sm3

Giimig-sulfat TU 6-09-3703-74, «kt»
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Kalium-bixromat DUIST 4220-75, «kt» 0.25 v» 0.025 n mohlul.
Mor duzu DUIST 4208-72, «kt» 0.25 va 0.025 n moahlul.

Civs 2 sulfat DUIST 5558-50, «a.ii.t» va ya sar1 cive 2-oksid
DUIST 5230-74.

Ortofosfat tursusu DUIST 6552-58, «a.ii.t»

Fenilantranil tursusu, TU 6-09-3592-74, «a.ii.t»
Natrium-karbonat, DUIST 8379, 0.2 % - mohlul.

Ferroin vo ya domir 2 sulfat DUIST 4148-78.

O-fenoltrolin.

Difenilamikasulfanat, 2 %-1i mahlul.

VVVVVY VYVV

5.67.3. Reaktivlorin hazirlanmas:

5.67.3.1. Ferroin moahlulu. 0.75 qram FeSO4sx4H,0 100 sm3 su-
da holl edilir, 1.49 gram o-fenantrolin slavs edib, hsll olanadsk ga-
rigdirirlar.

5.67.3.2. Fenilantranil tursusu mohlulu. 0.1 qram preparat 100
sm3 0.2 %-li natrium-karbonat mehlulunda qizdirmaqla hsll edilir.

3.67.3.3. Natrium difenilamino sulfat mahlulu. 0.5 qram preparat
100 sm3 suda hall edilir. Titrloms vaxti niimunoys 1 dama indigator slava
edilir. Rang albali-banévsayidan, qonur-yasila doayigir.

3.67.3.4. Sulfar tursusunda giimiis-sulfat mohluly. 20 gram
gimiis-sulfat analitik torszido gakilir. Keldal kolbasina tokiiliib, ora
100 sm3 qat1 HoSOy4 slava edorak kolbam aks soyuducuya birlagdirir
va duz tam holl olanadsk elektrik plitasinds qaynadirlar. Sonra kol-
banin igindskini soyudub 1 dm?3 hocmli 6l¢ii kolbasina kegirirlor.
Keldal kolbasinin divarini gatt sulfat tursusu ilo yuyub, hacmi xatts
qader gatdirirlar. Alinmis tursunun 10 sm3-ds 0.2 qram giimiis-
sulfat vardir.

3.67.3.5. Civa-sulfat duzunun moahlulu. 874 sm3 bidistillata 126
sm3 gatt sulfat turgusu alava edilir. Qangdirdigdan sonra mshlula 80
qgram civa 2-oksid slave edib siigo ¢ubugla tam holl olanadok qaris-
dirirlar. 1 sm3-da ~ 0.11 q civa 2-sulfat mohlulu alinur.

5.67.4. Niimunonin gotiiriilmasi va analizs hazirlg

‘Su niimunosi, tamiz yuyulmus quru siise gaba gotiiriliir. Qab
avvalcadon su niimunesi ile yaxalamr. Niimunanin hor 100 sm3-ns 2
sm3 H2S0s slavs etmoklo niimuns saxlanilir. 9gar analiz hemin giin
aparilarsa, nimune saxlanimir. Torkibinds ¢oxlu neft mohsullar:
olan su niimunasi, ~ 25 sm? gqaynar bidistilla edilmis suda isladilan
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«ag lent» siizgacindan kegirilir. Filtiratin ilk porsiyasi (50-150 sm3)
atilir. Ogor suda uducu vs ya havanin oksigeni ila oksidlogan mad-
dalar olarsa, siizgacdon siizmani, uzunmiiddat durulma (g¢6kmo) ilo
avaz edirlor. Niimunoni ¢alxayib, aymict qifa tokiib, ayrilmaga goy-
urlar. Asagidan ~15 % su bosaldib atirlar. Novbati su porsiyasini
temiz gaba bosaldib, ayiricy qifda, ilkin hacmin 15 % qaderi su qo-
yarag, atirlar. Niimunade xeyli miqdarda karbohidrogen fazasi ol-
dugda, onu ¢okdiirmakls ayiric: gifda ayirirlar. Su fazasi (asag qat)
tomiz quru gaba bosaldilir, XPK tayin edilir, karbohidrogen qat
atilir.

5.67.5. Analizin aparimas:

Cox ¢irkli suyu, analizden qabaq durulasdirirlar ki, oksidlog-
moaya slavo edilon bixromatin 50 % qaderi (¢ox olmamaqla) sarf
edilsin. 4. bands uygun hazirlanmis nimunadan 50 sm? gotiiriib,
gaynatmaq iigiin yumrudibli kolbaya tékiirlar, xlorid-ionlarmnin
mane toradici tosirini aradan qaldirmagq igiin, civa-sulfatin hesab-
lanmis miqdarini, 25 sm? kalium-bixromat mohlulu, 10 sm? giimiiy-
sulfatin sulfat tursusunda mahlulu va10 sm? ortofosfat turgusu slavs
edilir. Qarigig1 qanigdirir vs ehtiyatla 60 sm3 gat1 sulfat tursusu tok-
tirlor. Bir negoa siiso muncuqg va ya pemza tikalori daxil edirler. Qar-
s1q diggatls qanigdirihir, kolba oks soyuducuya birlssdirilir, yiingiilcs
qaynayana qadar quzdirilir va 20 doqige miiddetinds gaynadirlar.
Qaynamadan sonra kolba soyuducu ils birlikds plitedon gétiirilir,
20-30 dagigs miiddstinds soyudulur. Sonra soyuducu bidistillatla
yuyulur va kolba soyuducudan ayrilir. Reaksiya mshsulu, 500 sm3-
lik dlgii kolbasina Kegcirilir, kolbanin divarlari 34 dofs budistillatla
yuyulur, timumi hacm 350 sm3-s ¢atdirilir. 2-3 damci ferron va ya 2
dama fenilontranil tursusu slave edib Mor duzu ils titrlenir. Bu zaman
rong ferranda solgun-maviden qirmiziyadok, fenilontranilde qurmiz-
bonévsayiden qonur-yasiladok dayisir. Paralel olaraq doyisir.

5.67.6. Naticalorin tahlili

Oksigenin kimyavi udulmasi (XPK va ya OKU) bu diisturla he-
sablanir:
¥, -V,)-0-8-1000

XPK(OKY) = =

Burada:
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V, - bog tacriibaya sarf edilon Mor duzu mohlulunun hacmi, snt’;

V, - analiz suyunun titrlanmasina sarf ediban Mor duzunun
mohlulumun hacmi, swt';

C - Mor mahlulunun nominal gatihg,

O - diizalis amsal;

V - analiz suyunun hacmi, sm’.

& - oksigenin ekvivalent kiitlasi;

Analizin neticesi kimi iki paralel tocriilbenin orta hesab:
gotiirtiliir, farq £ 10 ¢ox olmur.

5.68.Cirkab sularinda oksigenin biokimyavi istehlakimn
(OBI-BPK) tayin edilmasi iizro metodika

5.68.1. Tayinat: va mahiyyati

Oksigenin boikimyavi istehlaki (OBI-BPK) 1 dm? suda olan
iizvi maddolarinin biokimysvi oksidlogmesi milliqgramla miqdarim
bildirir.

OBI-nin toyin edilmassi metodlarindan on genis tatbiq olunam
durulagdirma metodudur.

Durulasdirma metodu su hovzasinds tobii durulma soraitint
daha yaxs1 oks etdirir va buna goéra ds asas metod sayilir.

Bu komiyyst niimunsnin goétliriildiyi an ilo miioyyan vaxt
aralipr kegdikds (5,10, 20 sutka) oksigenin miqdar farqi kimi tayin
edilir.

Suda oksigenin toyini manqan 2-hidroksidli gslsvi miihitds
yiiksak valentlik birlosmoaya oksidlogmesi, suda hall olan oksigenla
miqdari olaraq rabitaya giren vo sonra turs miihitde kalium yod ils
ekvivalent miqdarda oksigenlo rabitays girib oksidlesdirerak
ekvivalentli birlosmays kegirmosines ssaslanir. Bu zaman ayrilan yod
natrium-tiosulfat mahlulu ils titrlomakls tayin edilir.

Reaksiya tonliyi beledir.

2Mn(OH)>+0; — 2H>MnO;
HoMnO;3+2HS04+2KJ — MnSO4 +K2804+)+3H0
J,+2N2,5,03 — 2NaJ+Na»S40¢

Mangan 2-hidroksid suya slave edilmis manqan duzlar1 va
galovinin garsiligh tasiri naticasinds alinir:
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MnCh + 2KOH — Mn(OH),+2KCl

5.68.2. Manecilik téradon amillor

OBI-nin tayin edilon kemiyysti niimuno gétiiriilon ve onun
islondiyi dévrds niimunade bas veron proseslordon asagidir. Bu
miiddat na gadsr gox olarsa tapilan kamiyyst hogigetan daha gox
konara ¢ixacaqdir. Buna goérs de gotiiriilon niimune derhal
islanmoalidir. Ogar niimuns gotiriildilyli giini analiz etmak geyri-
miimkiin olarsa onu 3-4°C-ds soyuducuda saxlayirlar ki, niimuneds
biokimyavi proseslor ¢ox minimal siiratls bag verir va an geci 24
saata iglayirler.

Tarkibinds tursu vo ya qalovi olan ¢irkab suyu svvaslca 7-daqiqs
ya 1 mol/dm? natrium qalovisi, ya da 1 mol/dm3 sulfat tursusu
mohlulu alava etmoklo neytrallagdiriimahidir.

Neytrallagdirma iiglin lazim olan reaktivin hacmi ¢irkab suyun
ayrica hissasini bromtimol-goy ilo titrlomakls tapirlar.

Tomizlenmis ¢irkab suyunda OBI-nin tayin etdikds, agar o xlor
vo ya xlorlu shongle islonibsa, avvalcaden «aktiv xlorun» artigini
konar etmok lazimdir. Adaton bunun igiin suyu 1-2 saat dinca
qoyurlar.

«Aktiv xlory-un artiq hissssinin qatilign yiikssk oldugda onu
natrium-sulfitls reduksiya etmak lazimdir. Bunun iigiin ayrica su
niimunasi gotiiriiliir, gat: sulfat tursusu ilo tursulasdirib, nisasta
moahlulu slave edir vo ayrnilan yodu 0.02 mol/dm3 natrium sulfit
mohlulu ila titrlayirlar.

5.68.3. Avadanhgqlar va reaktivisy.

» 200C-ya qurulmus termostat, kenara ¢ixma * 1°C.

» Inkubasiya iigiin kalibrli siige qab.

> Tubuslu siise qab, icra |, haem 2, 3, 5, 10 sm?, DUIST 25336-82.

» Silindrler, icra 1, hacm 25 va 50 sm3 DUIST 1770 74.

» Kolbalar, icra 2, hacm 100, 500, 1000 sm? , d.s. 2, DUIST 1770-

74.

» Kolbalar tip Kn, icra 1, hecm 500, 1000 sm? , d.s. 2, DUIST 25336-
82.

» Pipetlar icra 1, hacm 1, 2, 5, 10 sm3 va icra 4, hacm 1, 2, sm?
DUIST 20292-74. .

» Kalium dihidrofosfat, DUIST 4198-75.

» Kalium-hidrofosfat, DUIST 2493-75.
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Natrium-hidrofosfat (7 va ya 10 H;O), DUIST 4172-76.
Ammonium-xlorid, DUIST 3773-72.

Magqnezium sulfat 4 H,0, DUIST 4523-77.

Kalsium xlorid, DUIST 4460-77.

FeCls, 6 H,O, DUIST 4147-74.

Metil-goy.

Manqan-xlorid, DUIST 612-75 va ya manqan-sulfat, DUIST435-
77, doymus mohlul.

Kalium-yodid, DUIST 4232-74.

Kalium-hidroksid, DUIST24763-80,1n. mahlul va ya NaOH, 1 n.
mohlul.

Sulfat tursusu, DUIST 4204-77, p - 1.84 g/sm3 v 0.1 n. mohlul.
NayS;0; x 7H,0 0.01 n. mohlul. St SEV 223-757

Na;S;05 x 7TH>0 0.02 n. mahlul.

Hosl olan nigasta, DUIST 10163-76, 0.5 % mahlul.

Bromtimol goy, TU 6-09-2086-77.

Kalium permanganat (KMnO) 0.1 n.mahlul.

Natrium-oksalat, 0.5 % mohlul, DUIST 5839-77.

VVVVVVYVY VYV VYVVVVVY

5.68.4. Mshlullarin hazirlanmas:
5.68.4.1. Durulagdirict suyun hazirlanmast iiciin mahiullar.

5.68.4.1.1. Fosfat-bufer mahlulu pH=7.2.. 8.5 qram KH,PO,,
21.75 gram KoHROs 33.4 gram Na,HPOx7H;O va 1.7 qram NH4Cl
distills suyunda hall edilir, hocmi 1 dm3-s gatdirilir vo qgangdirilir.

5.68.4.1.2. Magnezium-sulfat mahlulu. Distillo suyunda 22.5
qram MgSO4x7HO va 1.7 qram hall edib, hacmini distille suyu ilo 1
dm3-3 gatdiraraq, qansdirirlar.

5.68.4.1.3. Kalsium-xlorid maohlulu

27.5 gram susuz CaCl, distillo suyunda holl edib, distillo suyu
ilo hacmi 1 dm3-dok durulagdirirlar.

5.68.4.1.4. FeCl; mahlulu. Distills suyunda 0.25 qram CaCls x
6H,0 hall edib, hacmi distills suyu ils 1 dm3-a3 durulasdiririar.

3.68.4.2. Durulasdirici_su. Durulagdinc1r  suyu pH-7.8 olan
distillo suyundan hazirlayirlar (lazim geldikds distills suyunun pH-1
1 dm? distillo suyunda 0.33 q. digarbonat olave etmaklo 7.8-3
catdirihr.)

Distills suyuna 1 sm? fosfat-bufer mahlulu qansdmr v distills
suyu 1 dm3-o gatdirilir. Gostarilon mahlullar daxil edildikdon sonra
suyu qarigdirir, lakin aerasiya etmirlar.
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Sonra nitrifikasiya prosesinin garsisim almaq ligtin suda 1 dm?
suya 6 sm3 0.05 % -li metil-gdy mohlulu tokiiliir. Metil-goy daxil
edildikdon sonra aerasiya edsrak garigdiririar.

Suyu totbiq etmazdon svval ona birbasa 1 dm3-5 1 sm3 olmagla
mikroorqanizmlar kulturu daxil edirlor (bioloji temizlanmadan son-
raky, tomizlonmis ¢irkab suyundan istifads edilmir). Analiz edilon
¢irkab suyuna da mikroorqganizmlor kulturu daxil etmak olar. Bu-
nun ii¢iin analiz edilon girkab suyunu, su kamari xsttindan golon su
ilo 10-100 dofs durulagdinib (mikroorganizmlorin miqdarindan
asag1 olaraq) yuxarida gostorilon biogen reaktivlori slave edir va
a¢iq gabda 2-3 giin sakit saxlayirlar. Emulyasiyamin ve ya ortilyiin
yaranmas! mikrofloranin inkisafimi gostorir (mikroskopla yoxlayir-
lar). Mikroflora, analiz edilon ¢irkab suyuna daxil edilir, 5-20 dofa
durulagdinlir floranin sonraki inkisafindan sonra bu suyun 1 sm? 1
dm3 durulagdirici suya gotiiniliir. Hazir durulasdiric: su otaq tempe-
raturunda 8-9 mq/dm? holl olmus oksigens malik olmalidir.

Bu suyun OBI-si, analiz edilon niimunads OBI-nin tayin edil-
masi ila bir vaxtda tayin edilir.

3.68.4.3. MnCl, va ya MnSQ, doymus mahlulu

73.9 gram MnCl;x4H>0 va ya 62.9 qram MnSO4x5H20 100
gram suda hoall edilir.

5.68.4.4. KJ-in galavids mahlulu

700 gram KOH vs ya 500 qram NaOH els miqdar suda holl
edilir ki, mohlululun {imumi hecmi 800 sm3-dan ¢ox olmasm.
Karbonat kolbanm dibine ¢6kdilkkdan sonra soffaf maye diger
kolbaya siiziiliir. Ayrica azaciq miqdar suda 150 gr K7 holl edilir.

Hazirlanmus KJ va galovi mahlulu qangdirilir, distilla suyu ilo 1
dm3-s> ¢atdirithr. Reaktiv tursulagdiqdan sonra ona nisasta slave
etdikdo gby ronge boyanmamalidir.

5.68.5. Niimunanin gétiiritlmasi va analizs hazirliq

5.68.5.1. Biitiin gablarin tomizliyins ciddi diggst yetirmsli, belo
ki, hotta gox kicik ¢irk, no qadar durulagdirilsada ciddi sahva sabab
ola bilar. Qab1 gat sulfat tursusu ilo yumaq lazimdir, sonra digqatlo
su xattinden su ilo yuyub, distillo suyu ils yaxalamaq, buxarla
tamizlomsk vo ya qurutmag.

Quruducu skafda qurutma daha yaxsidir. Qurutma zamani
sliso gaba toz diismamolidir.

256



5.68.5.2. Gotiiriilmiis niimuns silindirs tokiiliir va miisyyesn vaxt
arzinds bark maddslarin tékiilmasins imkan verilir (tobii su 0.5 saat,
cirkab suyu 2 saata ¢okir).

Lazim goldikds kagiz stizgocdon siiziib, ilk porsiyanmi atirlar.
Cokiilmiis ve ya stiziilmiiy niimuns ehtiyyatla pipet ilo gotiiriiliir.

3.68.5.3. Suyun svvalcadan durulasdiriimasi. Zsruri durulasdir-
mani, xromat metodu ils oksidlesma tayin edilmo naticasina asasan
toxmini hesablamagq olar.

Bunun iigiin 1 dm3-da oksigenin milligramu ils ifads edilon ok-
sidlogma sdadini 4 vo ya 5-9 boliirlor. Alinmis notics analiz edilon
suyu negs dafs durulagdirmagi gostarir.

Namolum OBI-li suyu toqdim edarkan bir negs durulagdirma s
tacritba qoymaq maslohatdir (1:10-dan, 1:10000-don vs gox).

Durulagdirma asagidaki yollarla aparilir:

100:500 vs ya 1000 sm3-nin olgii kolbalarina kolbanin yarisina-
dak durulagdirict su tékiib, pipet ilo daqiq ol¢iilmiis tadgigat suyu
(5, 10 sm? va s.) slava edarak, xatts gadar durulasdirici su tokiirlar.
Kolba tixacla baglanir vo o diqqatls garigdirihir.

Ogar daha ¢ox durulagdirma tslob olunursa onda ahnan moh-
luldan pipet ilo miiayyan hocm gotiiriib, onu eyni ils yuxarida tasvir
olundugu kimi digsr kolbaya kegirarok miioyyan hacmadok duru-
lagdinicr su ils durulasdiniriar.

Durulagdirman: hordenbir bir ne¢s dofa tokrar etmok lazim go-
lir.

2.68.6. Toyinatin aparimas:

OBI;s va OBl lazim oldugda duru girkab suyunu inkubasiya
liglin sifon va ya italayici siisonin kémayi ilo 3 siisa gaba doldururlar
Axira gadar doldurub, gil tixacla ela baglayirlar ki, tixacin aitinda
hava gabarciglar qalmasm.

Belo usulla digor 3 siisga qabi da eyni qurulagdimc su ils
doldururlar. ,

Simmaq edilon su ilo dolu 3 siigo gabdan biri va durulagdirici su
olan 3 digsr siigo gabdan birinin suda hall olmus oksigenini darhal
analiz edirlor. Qalan har 2 giiga qab1 termostata qoyub, orada 5 va
20 sutka 10-20°C-da saxlayirlar. 5 sutkadan sonra (sonra 20 sutka-
dan sonra) skafdan siiga gablan ¢ixarib ondaki oksigenin miqdarini
tayin edirlar.

Oksigenin miqdarini bu gayda ila tayin edirlor: Qvvalcs mohlulu
rongsizlogdirirlor. Bunun iiciin gaba 1 sm? 0.1 mol/dm? KMnQO, va 0.6
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sm? H>SOs mahlulu (hacmes 2:3) daxil edilir. Siigo gab tixacla baglanir,
qangdirilir va garanliq yerds 10 dagige saxlaywrlar (siiso gabdan 1.5 sm?
maye tokiiliir). Artig KMnOs-iin reaksiyaya girmosi tciin 1 sm3 0.5 %
natrium-oksalat mohlulu daxil edilir, tixacla baglayirlar va rangsizlass-
nadok garanliq yerds saxlayirlar (2-3 daqigo) (siiss gabdan 1 sm3 maye
tokiiliir). Rongsizlosms basa ¢atdigda kolbaya ayri pipet ilo onu diiz kol-
banin dibina salmaqgla 2 sm? doymus mangan duzu mshlulu ve 2 sm3
KJ-in galovids mohlulu daxil edilir. Sonra siisa qabr tixacla baglayirlar
(bu zaman siigs qabdan 3 sm3 sinaqg edilon sudan tokiiliir) vs ¢oxiu qa-
nsgdinrlar . Kolbam 5-10 daqigs sakit saxlayirlar ki, omoslo golmis ¢o-
kiintdi diba ¢oksiin. Cokiintii ¢okdiikden sonra kolbaya ehtiyyatla 1 sm3
gat1 sulfat tursusu tokiib, kolbam tixacla baglayirlar (1 sm? tokiiliir) va
kolbarn gevirmakls gansdirirlar. Biitiin ¢okiintii hall olduqda, maye 500-
1000 sm’ konusvan kolbaya kegirilib, aynlan yodu 0.01 mol/dm?3
Na;S>03 mohlulu ils solgun-sarn rang olanadak titrlayirler va sonra 1 sm?
nisasta mshhulu slavs edarak, gby rong yox olanadok damc ilo titrlo-
mokds davam edirlor.

5.68.7. Naticanin tahlili
5.68.7.1. Oksigenin istehlakin1 hesablamagq ii¢lin svvalca duru-
lagdirict suyun OBI-ni mg/ dm3 bu diisturla hesablayirlar:

OBlds=—%___% __.5.C-8-1000
55 V,-55

burada:

a, - durulasdinict va ya tadgiq edilon suda inkubasiyaya qodar
oksigenin migdarimi tayin etdikds titrlamays sorf edilan 0.01
mol/dm’® Na,S,0,; mohlulunun hacmi, sn’;

a, — inkubasiyadan sonra durulagmis vs ya tadgiq edilon suda
oksigenin migdarim tayin etdikds tmrlamaya sarf edilan 0.01
mol/dm’ Na,S,0; mahlulunun hacmi, sm’;

V, - inkubasiyaya qadar oksigenin tayin edildiyi siiss qabin hacmi, snt’,

Vv, - ”:jnkubanyadan sonra oksigenin tayin edildiyi siiss qabin hacmz
sne:

C - 0.0]1 mol/dmi® Na,S,0; mahlulunun nominal gatihg;

O - Na,S,0;-un nominal gatihgina diizalmis smsal;

8 — oksigenin ekvivalent kiitlssi;

5.5 - reaktiviorin hacmi (tursudan basqa), snt’

Sonra analiz edilon niimunsnin OBI-si mg/dm3, bu diisturla he-
sablanir:
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OBIan = a] - a2 CBSIOOO'OBIrV }ggq
VI_SDS V2_5,5 : B

burada:

B — analizs gétiiriilon va sonra 1000 sni’ qadar 6l¢ii kolbasinda durulagdinlan
cirkab suyunun hacmi, smv’.

5.69. Havada hidrogen-sulfidin
toyin edilmosi tizro metodika

5.69.1.Mahiyyati va tayinati

Metodika havada hidrogen-sulfidi toyin etmoak ti¢iindiir.

Metod trietanolaminkadmium kompleksinin golavide mohlulu
ila hidrogen-sulfidin udulmasi prosesinds alinan kadmium sulfidle
FeCl; ilo dimetilparafenilendiaminin qarsiiglt tesiri naticasinda
metilen - gdyliniin amslo golmosina asaslamir. Mahlulun renginin
intensivliyina gore hidrogen-sulfidin miqdar1 toyin edilir. Optiki
sixliq fotokolorimetrls toyin edilir.

Analiz zamani metilen goyiiniin ¢iximi nazsri ¢ixtmun 65 %-ni
tagkil edir ki, bu da analizin naticalorini hesablayan zaman 1.54
omsalin daxil edilmasi ilo nazare alinir.

Olgiilon qatibglarn diapazonu 0.004-0.12 mq/m3 (80 dm3 hava
niimunasinda) togkil edir.

5.69.2. Cihazlar va reaktivlsr

» Fotokolorimetr KFK, KFO va ya digari.

> Barabanli qaz saygaci,DUIST6463-53 (maye tixach, tip QSB-
400)

» Rixter uducusu

» Kip aparat1va ya ikibogazl siiso qab.

» Konusvari kolba KN-250.

> Biiret 1-2-25-01 DUIST 20292-74.

> Pipetlor 1-1-10, 1-1-25,DUIST 20292-74.

» Olgii kolbasi 2-100-2, 2-1000-2, DUIST 1770-74.

» FeS (vo ya NasS) «k.t»

» Yod DUIST 4159-79, 0.1 n. mshlul

> CdSO4- 8H,0 DUIST 4456-75.

> (CH;CO0),Cd - 2H,0 DUIST 5824-79. «a.i.t»
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Limon tursusunun kalium duzu, DUIST 5538-78, «a.ii.t»

FeCls+ 6H,0 DUIST 4147-74, «k.t»

Dimetilparafenilendiamin, 0.1%-li xlorid tursusunda mshiul (1:1)
«k.t»

Trietapelamen TU 6-09-2448-72 «t»

NazS;03 - 5H20 0.1 n. moshlul

NaOH, DUIST 4328-77 0.1 n. mahlul

Nisasta, hall olan, DUIST 10163-76, 0.5 %- li mohlul.

Xlorid tursusu DUIST 3118-77, 5%-li mahlul.

YVYVYVY VYVVY

5.69.3. Reaktivlorin, mahlullarin hazirlanmas:.

5.69.3.1. Uducu mahlulun hazirlanmas:. 5 qram kadmium-asetat va
ya 4.8 qram kadmium-sulfat vo 1 qram kalium-limonat 1 dm?3 6l¢ii
kolbasinda 500 sm? suda hall edilir vo 80 qram trietanolomin (400
sm?3 20 %-li mahlul) alavs edarak su ils xatts gadsr doldururlar. Ogar
mahlul rangs boyanibsa (sar1 rangden tiind-gahvayiyadak) onda onu
tomizlayirlor.

Uducu mshlulun saxlanma miiddati bir aydir.

5.69.3.2. Domir 3-xlorid mahlulu. 50 qram FeCls azaciq migdarda
suda hall edilib, hocmi 50 sm3-a g¢atdirthr. Mbahlulun saxlanma
miiddati bir aydir.

5.69.3.3. Hidrogen-sulfid gazi. Hidrogen-sulfid almaq igiin Kip
aparati diametri 1-2 sm olan FeS ils durdurulur vs sulfat yaxudda
xlorid tursusu tékiiliir (1:4 nisbatds durulasdiriimais).

Na;S-den hidrogen-sulfid almaq tigiin, onu ikibogazl siise qaba
yerlogdirir va yavas-yavas damci ilo, qifdan 5-10 %-li xlorid tursusu
tokiirlor, borabar islanmaq liglin qab1 silkalayirlor.(Ehtivath olun!
Cox migdarda tursu tixaci ata bilor ) Hidrogen-sulfidls sorucu skafda
islamali.

5.69.3.4. llkin hidrogen-sulfid mohluly. Tazs hazitlanmus 0.1
mol/dm? qatiligh natrium-hidroksid mshlulunu hidrogen-sulfidle
doydurmagla hazirlamr.  Ilkin  mohlulda  hidrogen-sulfidin
kiitlagatiifn yodametrik toyin edilir. Bunun iigiin 250 sm3? -lik
konusvarn kolbaya daqiq 25 sm3? 0.1 mol/dm3 gatiight yod mahlulu,
10 sm3 5%-li sulfat tursusu mehlulu vo 10 sm? ilkin hidrogen-sulfid
mohlulu  tokiib daim qansdirirlar. Kolbani baglayib 5 daq.
saxlayirlar. Sonra kolbanin igindakini zeif-sari rong alanadok 0.1
mol/dm3 qatiligh Na,S,03; mahlulu ilo titrlayirlor, bir ne¢s damct
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nigasta slavo edib, mshlul tam rangsizlogona qadar titrlomakds
davam edirler. Ug toyinatdan orta giymot segirlor. Eyni vaxtda
yoxlama titri aparilir, bunun ii¢iin 3 konusvan kolbaya 0.1 mol/dm3
yod moahlulundan 25 sm3, 10 sm3 5%-li sulfat tursusu mehlulu val0
sm? su slavs edilir. Titrloms yuxarida géstorildiyi sokildo aparhir.

Ilkin mohlulda hidrogen-sulfidin kiitle payr (X), mg/sm?
asagidaks diisturla hesablanir:

X = (VI—VZ)-1.7
10
Burada:
V, ~ yoxlama tacriibasina sarf edilon Na,S,0; mahlulunun
hacmi,
v, —numunaya sarf edilan Na,S,0; mahlulunun hacmi,
1.7 -1 s’ Na,S,0, mohluluna ekvivalent hidrog gen-sulfidin
kiitlasi,
10— titrlamaya gétiiriilan asas mahlulun hacmi, sm’.

5.69.3.5. 500 mkq/sm’ kiitls qatihigh standar hidrogen sulfid
mahluly. 1lkin mohluldan hazirlanir. Standart mohluldan hidrogen-
sulfid daqiqg miqdar: 5.69. 3.4 bondi iizro titriometrik toyin edir.

5.69.3.6. 5 mkq/sm’ kiitls gatihqh isci standar hidrogen-sulfid
mahlulu. Hazirlanmis standart mshlulu dorhal hazirlayirlar. Bunun
iigiin 100 sm3-lik 6l¢ii kolbasina 70-80 sm3 uducu mohlul tokiiliir ve
damci-damci 500 mkqg/sm? kiitlo qatiigh hidrogen-sulfid standart
mohluldan lazimi migdar slavas edilorak garigdirilir. Sonra kolbanin
menski xattinadak uducu mehlul doldurulur. Is¢i standart mohlul 24
saat yararhdir.

.5.69.4. Doracali grafikinin qurulmas:
5.69.4.1. Daracali grafiki qurmaq iigiin cadvel 1-0 miivafig 100
sm3- lik olgii kolbasinda bir ne¢s standart mahlul hazirlanr,
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Cadval 5.15.
Hidrogen-suifidin tsyin edilmasi zamani standart mohlullar skalasi
hazirlanmasi ligiin mshlullar

Standart mohlullarin némrasi

. Mohlul T [ 2 [3]4]5]6] 7
(4 Stancar! mahlu] 112 lals|iel 2] m
Uducu mahlul, sm* har kolbaya 100 sm3-dok

Ssm? standart mahlul
hidrogensul-fidin kiitlesi, {0,251 05 (1124 | 6 8
mkq

5.69.4.2. Standartlar skalasi hazirlamaq tglin hor bir smaq
siigasing 5 sm3 standart mohlul va biitiin omaliyyatlar 8. 6 analizin
gedisine uygun aparilir. Eyni vaxtda sifir niimunsnin optik sixligt
Olgiiliir. Daracali grafik 3-5 skalanmn nsticlorinin orta qiymsoti
ssasinda qurulur.

5.69.5. Niimunoanin gotiiriilmasi

Niimuna gétiiran borunun bir ucu niimunanin gotiirildiiyl yera
birlesdirilir ve analiz havasi ile tfiiriiliir. Sonra diger ucu, igarisine
5 sm? uducu mohlul doldurulmus Rixter uducusu ilo kip
birlegdirilir. Uducu mohluldan 20 daqiqo orzinds 4 dm3/daq siiratle
hava buraxilir. Buraxilan qazin miqdar1 qaz saygaci ila 6lgiiliir.
Niimuns gétiiron zaman uducu cihaz1 diiziine giinay giialarindan
miihafiza etmak lazimdir.

5.69.6. Analizin aparimas:

Uducu cihazda mshlulun saviyyasi distills suyu ila cizgiys 5 sm?
qalana gadsr doldurulur. Uducu cihaza 1 sm? dimetilparafenildiamin
(DMPFDM) vas 0.04 sm3 (1 damci) FeCl; mohlulu tokiiliir, Qabin
igindoki diqgstlo ¢alxalanir va 30 doaqige sonra 680 (670) dalga
uzunlugunda 10 mm igiq uducu qat galinligh kiiveytds suya nisbaton
optik sixhg olgiilir. Axirinci reaktivin slava edilmasinden optik
sixligin 6lgiilmasine gadar olan vaxt biitin nimunsler iiglin eyni
olmalidir. Eyni vaxtda sifir niimuns 6lgiiliir, bunun ig¢iin 5 sm3
uducu mohlul niimunays uygun analiz edilir. Sifir mahlulunun optik
sixliginin qiymati 0.02-don ¢ox olmamalidir.
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Niimunsde hidrogen-sulfidin  kiitlasi sifir vo niimuns
mohlullarinin optiki sixhiglarimn 6lgiilmiis naticalorinin forqins gors
doaraca grafikinin komoyi ils toyin edilir.

_ M-1000-154 M -154
T y.9-1000 V.9

Burada:

M — daraca ayrisindan tapilan, havadaka hidrogen-sulfidin kiitlasi, mkq,

V — buraxilan qazin hacmi, dni’; 3 — qazi n.s. gatirmak iigiin diizalis smsah;
1.54 — reaksiya granmum 100%4-3 gatirmak digiin amsal.

5.70 Kiikiirdli-qalovili ¢cirkab sularindan yaranan gaz
fazada yiingiil karbohidrogenlorin xromatoqrafik
toyin edilmosi iizra metodika

5.70.1.Tayinat: va mahiyyati

Metodika kikiirdlii-golovili ¢irkab sularindan qaz fazaya
desorbsiya edilan ytingiil karbohidrogenlari tayin etmok #igiindiir.

Metod ALO; ila doldurulmus (8%-1i Na,COs; ila modifikasiya
edilmig) kolonkada komponentlorin xromatoqrafik ayrilmasina
ssaslanir. Toyinat xatti programlagdirma rejiminds apariir. Cixan
komponentlsr istilikkegirici va ya alov-ion detektoru ilo qeyd edilir.
Xromatoqram miitlaq kalibrloma metodu ils hesablanir.

5.70.2.Cihazlar, reaktivlor

» Xromatoqgraf- istilikkegirici va ya alov-ion vo proqramlagdiril-
mis temperaturlu.

» Xromatografik kolonka paslanmayan poladdan, uzunlugu 5 m,
daxili diametri 3 mm.

> Kalonka doldurucu: aktiv, A-1 markali Al,Os, DUIST 8136-76,
zarranin Olgiisii 0.25-0.315. 250°C —do 3-4 saat hava corayaninda
kozardilmis.

» Qazdasiyici — texniki azot, sixilmig, DUIST 9293-74, DIP iiciin

v helium gaz1, DUIST 20461-76 katorometr iigiin.

Termostat.

Tibbi spris, hocmi 1 vo 5 sm?
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Saniya 6lgan, DUIST 5072-79
Olgii lupasi 10 x DUIST 8309-77
Taraz buxar almagq tigiin kolba.
Pipet-tubuslu, qgaz i¢iin

Etilen, DUIST 25070-81.

VVVVYYV

5.70.3.Xromotograf cihazimn hazirlanmast
5.70.4.Niimunanin gétiirilmosi

Niimunonin gétiirmozdon avval mohsulun temperaturu 18°C-
don agag1 olmamahdir.

5.70.4.1. Boru kamarindsn niimunanin_gotiirilmasi. Ovvalcadan
drenaj xattini iifiiriib, 0.5 dm? butulkaya kiikiirdlii — galavili niimuns
gotiiriiliir. Bu zaman els etmok lazimdir ki, karbohidrogen tabagasi
butilkanin konari ilo dagib axmasin vo tixacin altina oan az qaz
fazasi olsun (5 sm3). Butilka polietilen tixacla (ftoroplast) ortiiliir.
Nimunonin bagqa gaba bosaldilmasina yol verilmir. Gotiiriilmiis
nimuns diqgatls, otaq temperaturunda su va karbohidrogen
tabagasi arasindaki ayirici xstt yox olanadsk garigdinlir.

5.70.4.2.  Rezervuardan niimuns gotirilmasi. Condon  va
rezervuardan niimuns niimunagdtiran cihazla gotirilir (DUIST
2517-80, paslanmayan polad marka X18H10T). Karkasa polietilen
txach 0.5 dm3 siigo qab qoyulur. Niimuno gétiirilonadak qab karka-
sa barkidilir. Candon niimuns niimunagétiirani ¢onin dibins salmag-
la gotliriliir. Sonra kondirin kémayilo gabdan tixac ¢ixanrlar ki,
gab oan az1 0.99 hocm dolsun. Tam doldurulmur ki, agsr varsa
karbohidrogen tabagesi diigmasin. Mohsulun diger qaba bosaldil-
masmna yol verilmir. Sonra niimunagétiiron qablar yuyucu vasits-
lorls yuyulub, su ils yaxalanaraq qurudulur vs bagh yers qoyulur.

5.70.5. Analizin apariimas:

3.70.5.1. Niimunonin hazirlanmasi. Analiz edilon niimunasdan
bir hissa tamiz kolbaya kegirilir. Kolba rezinqath 6ziikiplasen tixac-
la tachiz olunub, tixac istifads edilmazdan svval 15 daqiqs arzinds
distills suyunda yuyulub ganadilmalidir. Maye fazanin qaz fazaya
olan nisbati 1:4 olmahdir. Qaz va maye faza arasinda tarazlig tayin
etmok Uglin tixach kolba termostata yerlogdirilir va 500C-da 15
daqiqa miiddstinds niimunoni ehtiyatla dévri qarigdirmaqgla saxla-
nir.
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5.70.5.2. Daraca garisigimn hazirlanmasi. Daracs gangig (005-
0.1 % hacm azota etilen) qaz pipetkasinda va ya 100 sm?3 tibbi
sprisds hazirlayirlar.

5.70.5.3. Analizin saraiti

Cadval 5.16.
. Olgii Parametrin givmeti
Ne Parametrin ad: vah%di DIP kat(alu)"grlnetr
1. [ Kalonkanin uzunlugu sm 500 500
2. | Daxih diametr mm 3 3
3. | Qaz-dagiyict azot helium
4. | Kalonka temperaturu 0.5
170 4l
a) baglangic oC 3.5daq 170
b) son sonra 1.5 daq
. | Program stirati 0/daq 12 25
6. | Qaz nimunosinin hacmi sm? 0.5 5
7. | Diagram lentinin siirati mnv's 720 720

5.70.5.4. Analizin aparilmasi. Analizin aparilmasi goraiti band 5.3-da
gostarilib.Qaz faza 1 vo ya 5 sm? hacmli tibbi sprisi ilo gotiiriiliir.
Sprisin temperaturu tarazligin miisyyan edilmosi temperaturundan
agagt olmamaldir ki, onun daxili sothinds toyin edilon maddslor
asorbsiya getmasin. Analiz qazi ilo gprisi yiimagq iigiin, iynani sinaq
stisosindon ¢ixarmayaraq,bir ne¢a dofs (3-4) qaz gétiirmali va
kolbani geri buraxmali, sonra goétiirmali vo derhal xramatoqrafa
daxil etmoli. 2-3 niimunani analiz etmak lazimdir.

Daracs gangiginin analizi do homin seraitds hayata kegirilir.

Komponentlorin ¢cixma gaydasi.

Hava, metan, etan, etilen, propan, propilen, izobutan, butan,
allen, aitilen, buten-1, buten-2, izopentan, n-pentan, divinil, Cs, Cy,
benzol, toluol, Cs, C¢va C; piklorinin miqgdar: piroqazin tarkibindsn
asth olariq dayisa bilar.

5.70.6. Naticalorin tahlili

Yiingiil karbohidrogenlor qangigmi toyin etmok iigiin pikin
sahosini élgiirlor vo doraca qangigindaky etilen pikinin sahssi ilo
miigayiss edirlar.

Hesablama bu diisturla hayata kegirilir.

Ci=0;ix §;
Burada:
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C,, O, va S, — hacm pay, diizalis smsal va tayin edilon pikin sahasi;
S,, va B,, - pikin sahasi va etilenin diizalis amsah.
C., — daraca gqanisigindak: etilenin gatilig;

Anoloji natico kimi 2-3 §l¢iinlin orta qiymati gotiirilir.

5.71. Cirkab sularinda fenollarin tayin
edilmasi iizra metodika

5.71.1. Mahiyyati va tathiq sahasi
Metod galovi mithitds fenolun diazotlagdirilmis p-nitroanilinle
asagidaki reaksiya iizra boyaq smals galmasine ssaslanr.

HCl-NO;- (O -N=N +{ -OH-

—-NO;- O -N=N- (O -OH + HCl

Boyagin rongi fenolun gatihigindan asihi olaraq narinci rangdan
qirmizi rangadak dayisir.

Metod ¢irkab sularinda 0.05-1,5 mg/dm? qatihgda fenollar
tayin etmok iigiindiir.

Analiz miiddsti 25-35 daqigadir. Orta xata 4-14 %-dir.

5.71.2.Cihazlar, qablar, reaktivilor

FotokolorimetrKFK.

Olgii kolbasy, icra 1 va ya 2, hacm 50, 100, 200 sm? daq. sinif 2,
DUIST 1770-74.

Olgiilii silindr, icra 1, hacm 10, 25, 100, 200 sm?, DUIST 1770-
74.

Pipetlar, icra 1, hacm 1, 2, 5, 10, 100 sm3 vs jcra 6, hecm 5, 10
sm3, d.s.1. DUIST 20292-74.

Fenolun qovulmasi iigiin cihaz:

a) yumrudibli kolba, icra 1, hacm 500 sm3

b) K S tipli soyuducu, icra 1, govdenin vzuniugu 400 mm

v) damcitutan, icra KP.

Cini kasa Ne 4 va ya Ne 5, DUIST 9147-80.

VD tipli qif, icra 1, DUIST 25336-82.

Universal indiqator kagiz1.

VVYVVVVY VY VY VYV
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n- nitroanilin, TU 6-09-258-77. v

Xlorid tursusu, DUIST 3118-77, «a.ii.t» 1n va duru mahlul.
Na,COs «a.i.t, DUIST 83-79, 1n mohlul.

NaNOQ,, DUIST 4197-74, «k.t» 2%-1i mohlul.
CuSO4*5H,0, DUIST 4165-78, 10%-1i mahlul.

sulfat tursusu, DUIST 4204-77, hacmcs 1:3 nisbatda duru.
Fenol, DUIST 6417-72, «k.t»

NaOH, DUIST 4328-77, «k.t» 50 %-li mahlul.

CCly, DUIST 20288-74, «k.t» va ya «a.i.t»

VVVVVVVVYYVY

5.71.3.Reagentlsrin, mahlullarin hazirlanmasy

5.71.3.1. NaNQO, mahlulu. 2.0 gram NaNO; 100 sm3-lik olgii
kolbasinda distills suyunda hall edilib, xatts godar doldururlar.

J.71.3.2. Paranitroanilin mahlulu. 0.69 gram paranitroanilini 1
mol/dm3 qatiligh 65 sm? HCI tursusunda hall edib, 1 dm3 hacma
gader distills suyu ilo durulagdirirlar. Moahlul tiind rengli bankada
saxlanir.

5.71.3.3. Diazotlasdirilms paranitroanilin. 20 sm3 paranitroani-
lin mohlulu, kip tixach silindrs tékiib, 2 sm3 2%-li NaNO; mahlulu
slava edarak qarisdirirlar. Sari-yasil rengli mohlul diazotlasdigda
rangsizlosir. Mohlul 1 sutka davamldir.

5.71.3.4. Standart fenol mohluly. Standart fenol mshiulu (1
mg/dm3 qatiligh) 1 gram tomiz fenol 1 dm? distille suyunda holl
etmoklo hazirlayiriar.

Isci standart mohlullar1 ssas standart mohlulu 10 dafs
durulasdirmagla hazirlayirlar.

0.01 mg/sm3 gatihglh Ne 2 standart ig¢i fenol moahlulu, ssas
standart mahlulu 100 dafs durulagdirmaqla hazirianir.

5.71.4. Daracali grafikinin qurulmasi
Igindo 10-15 sm? distillo suyu olan 100 sm3 6l¢ii kolbasina 1 Ne-
It ig¢i standart fenol mohlulundan 1-10 sm3 tékiilb, 1 mol/dm?
gatiliglt 10 sm? Na,CO; mohlulu, 22 sm? diazotlasmis n-nitroanlin
alava edirlor va kolbani distille suyu ile doldururlar. 15 dsgiqaden
sonra 450-500 km dalga uzunlugunda 50 mm uducu gat qalinhgh
kiivetds bos nlimunays nisboton moshlulun optik sixhg olgiiliir.
Alinmig naticays osason absis oxuna niimunodoki fenolun kiitlasi,
ordinat oxunda iss miivafiq optik sixhigi qoymaqgla kalibr ayrisi
qurulur,
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Anoloji olarag, Ne 2 standart fenol mohlulu ilo deraco ayrisi
qurulur (uducu gat 30 mm).

5.71.5. Niimunonin gotiriilmasi va hazirlanmase

Su niimunosi, kimysvi davamh, soffaf siigo qaba yigilib, kip t1-
xacla ortiiliir. 100 mg/dm3 gatiliqli niimuns, gétiiriildiyi giin analiz
edilmirsa, onda hor 1 dm3 niimunays 4 qram NaOH slave etmaklo
saxlamlir. Niimuno saxlanildigdan sonra, analizin aparilma miid-
doti mohdudlasdirdmur, xiisusi saxlama soraiti talob edilmir. Torki-
binds 100 mg/dm? fenol olan niimuns konservlasdirilmir, onu an az
5 sutka analiz edirler.

0.05 mq/dm3 qatiigh niimuns ds saxlanilmir, analiz darhal
aparilir.

Ayiricr qifa 100 sm3 tadqiq edilon su tokiiliir. ©ger nimuna
saxlanilmayacagsa, pH 12-12.5 olanadek 50%-li NaOH mohlulu
alava edirlor,

Niimunada karbohidrogen olduqda, biitiin niimuna 12-12.5-
adak galavilasdirilir, 5-10 daqiqe ekstraksiya edilir. Bu zaman biitiin
fenollar su tabogosine kegir. Su tobagasi ayrildigdan sonra siiziiliir
va analiz edilir, karbohidrogenlar atilir.

Analiza mane olan 1{zvi qarsiglart  ¢ixarmaq  {gln
galavilosdirilmis niimuns 2-3 daqigs ekstraksiya edilir. (hor 100 sm3
niimunsys 5-10 sm? hissslorle karbon 4-xloridls).

Y& 100

14

Burada:
a — daraca grafikindan tapilan fenolun kiitlasi, mg;
V — analiz suyunun hacmi, sm’.

5.71.6.Analizin aparimast

5.71.6.1. Fenollarin tayin edilmasi. Bunun iiglin avvalca onu go-
vurlar. 100 sm3 analiz suyuna 10-15 mq CuSOs (sulfidlori
¢okdiirmak ciin) slavs edib, sulfat tursusu ilo tursulasdirirlar ve
govma aparirlar. (kolbada 30-40 sm3 maye qalanadak). Qaliga 100
sm3 distills suyu slavs edib, qovmani davam etdirirlor. Qovmamn
tam aparmaq 1iglin smaga soyuducudan ¢ixan mayedon bir nego
damci yigib, p-nitroanilin slave etmokls onda fenolun oldugunu
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yoxlamali. Distillatt 250 sm3 6l¢i kolbasina kegirib distillo suyu ilo
xatts qader durulagdirir vo analiz iiglin alikvot hisso gotiiriliir.

5.71.7. Naticalarin tahlili
5.71.7.1. Cirkab sularinda fenollarin tmumi qatiligi (X)
mqg/dm?, bu diisturla hesablanir:
Yo 100

14

Burada:
a — daraca qrafikindan tapilan fenolun kiitlasi, mq;
V — analiz suyunun hacmi.

5.71.7.2. Uducu fenollarin (X;) kiitla qatiifi mq/dm3, bu

diisturla hesablanur:
X, = a-250-1000
100-V
Burada:
a - daraca grafikindan taprlan fenolun kiitlasi, mq,
250

—— - gqovulmamn durulagdirilmasi;
100

V -~ qovulmanin hacmi.

5.71.7.3. Analizin noticosi kimi iki analizin orta giymati
gotiiriiliir. Nisbi xata + 14 %-dir.

5.72. Suda sarbast karbon turgusunun tayini

Karbon qazi — tobii sularin terkibinde genis yaylmis qazlardan
biridir. Qaz halinda olan karbon 4-oksid CO, suda hall olduqda bir
hissasi hidratlasib dissosiyaya az ugrayan karbon tursusu H>COs
omola gatirir. Bunun da asasini karbon 4-oksid tagkil edir. Karbon
4-oksidin hacmi, qazometrik va coki metodlari ilo tayin olunur.

Tarkibindos CO;-nin miqdari 200 ml/l-dsn ¢ox olmayan rangsiz
sularda CO;-ni tayin etmak ii¢giin hacii metoddan istifads olunur.
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Tarkibinds CO-nun migdarn 50mq/l-den ¢ox olan miixtalif tobii
sularda COyni toyin etmok iigiin daha degiq metod olan
gazometrik metoddan istifads olunur.

Torkibinde ¢ox migdarda CO; olan karbon tursulu sularda
COg2-ni tayin etmok iiglin daha dagiq, lakin ¢ox vaxt ve amak talsb
edan ¢aki metodundan istifads olunur.

5.72.1. Metodun mahiyyati

Hocmi metod-fenolftalein igtiraki ile hall olunan karbon 4-
oksidin galovi mahlulu ils titrlonmasins ssaslanir.
NaOH + CO; = NaHCO;
C02 +H20 — H2C03
Indiqator kimi fenolftaleindsn istifads olunur. Titrloma
pH=8,3-8.4 olana gador aparilmalidir, bunu da alinan itmaysn a¢ig-
¢ohray: rong tesdiq edir. Reaksiyanin qurtarmasini daqiq tayin et-
mok asandir. Bozi hallarda bu magsadls nazarat tiglin mineral stan-
dartlardan istifads olunur.

5.72.2. Mane olan tasirlar

Moéveud metodla CO2-nin 1q/l-3 qadar olan vs ciizi ranglonmis
sular tg¢iin yararhdir. Tadqiq olunan suyun codlugu yiiksok oldugda
va tarkibinda demir olduqda titrlomomisden avval 1ml! seqnet duzu
alava olunur.

5.72.3. Avadanliq va reaktivior

200 ml hacmli 6l¢ii kolbalan

50 ml hocmli 6lgii silindirlar:

10 ml hacmli mikrobiretlor

0,05%-1i natrium galevi mahlulu

0,1%-li fenolftalein mohlulu (0,1q fenolftalein 100 ml spirtds
hall olunur)

VVVVYV

5.72.4.Analiza hazirhyq

Mineral standart.

Standart mahlulu hazirlamagq ti¢iin 2qram CaCl;*6H,0 va 2,01
gram CuSO45H,0 200ml-lik kolbada hsll edib, iizarins 2 ml HCI
(sixlig1 1.19) slava edib hocmi 200 ml-s catdinirlar.
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Standart igci mohlul

Osas mineral moehlulu tadqiq olunan su io 10 dafs
durulagdirirlar. Bunun iigin 200 ml hocmli kolbaya 20 ml assas
mineral mohlulu tékiib, tadqiq olunan su ilo sifon vasitasi ilo hacmi
200 ml ¢atdirilir. Seqnent duzu mohlulu, 30%.

5.72.5. Analizin aparimasi

2 adod 200 ml hocmli 6lgii kolbalarim tadqiq olunan su ilo
yaxalayirlar. Birinci kolbada yuxarida géstorilon kimi standart
mohlulu hazirlayirlar. Sifon vasitaesi ils (sifon kolbanin dibins
catmaldir) ehtiyatla ikinci kolbada tadqiq olunan su ilo hacmi 200
ml-o ¢atdirirlar. Bu kolbaya 2 ml fenoftalein slavs, tixacla baglayib,
ehtiyatla galxalamamaq sorti ilo kolban gevirirlor. 9gor kolbada
¢ohrayr roang ahnirsa, geyd olunur ki, niimunads karbon tursusu
yoxdur. Suda ¢ohray: rong abnmadiqda onu kigik hissalorle daimi
sakit gangdirmagla natrium galavisi ils ehtiyatla titrlayirlar. Alinan
rong 3-5 daqige srzinds itmamslidir vo onun ronginin intensivliyi
standart igci mohlulunun rangi ilo uygunlagsmahdir. Ogar kolbadaki
suyun rongli 3-5 doqige arzinds standart mohlulun rongi ils uygun
qalarsa, titrloma baga ¢atmis hesab olunur.

5.72.6. Hesabatin apariimas:
Saerbast karbon tursusunun miqdan (X) mq/l asagidaki dustur
il hesablanir:
a-N-44-100
vV

X=

Burada:
a - karbon 4-oksidin tayinina sarf olunan NaOH mahlulunun hacmi, ml;
N - NaOH moahlulunun gatihgr (normalhgi);
44 — hazirk: reaksiyada CO,-nin ekvivalent hacmi,
V — tadgiq digiin gotiiriilmiis suyun hacmi, ml
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5.73. Sarbast va birlasmiy xlorun tayini

5.73.1. Hipoxloridds aktiv xlorun tayini
5.73.1.1. Metodun _mahiyyati. _Bu metod turs miihitds natrium
hipoxloridin tasiri ilo kalium yoditdon yodun ¢ixarimasina
osaslanir.

Cixarilan sorbast yod nigastann istiraki ils tiosuifat moahlulu ilo
titrlanir.
5.73.1.2. Avadanhq v reaktivior

Kip tixagh 250ml hacmli konusvari kolba
25 ml hocmli biire

10%-1i kalium yod mshlulu

0,01 n- natrium goslovi mohlulu

0.2 n sulfat tursusu

0,01n natrium tiosulfat mohlulu

1% nisasta mahlulu

VVVVVVY

5.73.1.3. Analizin apardmasi. 50 ml distills suyu olan konusvari
kolbaya biiret vasitosi ilo doqiq miqdarda 0,2 n sulfat tursusu
(hipoxloridda aktiv xlorun miqdarindan asih olaraq 20 mil-dan -
40ml-s gadar) va 20 ml kalium yod mshlulu slavs edirlor. Kolbanin
agzim tixacla baglayib 0,01+0,02 gram daqiqliyi ilo texniki torazids
¢okirlar.

Sonra kolbaya 1+1,5qram tadqiq olunan Hipoxlorid mshlulu
slava edib agzini tixacla baglayib yenidon torazids ¢okirlor. Alinan
sorbast yodu 0,1n natrium tiosulfat mahlulu ils titrlayirler.
5.73.1.4. Hesabatin apariimasi. Aktiv xlorun (X) miqdarmi goki %-
ilo agagidaki diistur ilo hesablayirlar (xlora gora)

X = a-K-0,00355100
q

a - niimunanin titrina sarf olunan 0,1n tiosulfat mohlulunun miqdari, mi;

K - natrium tiosulfat mahlulun daqgig 0,In qatihga gatirmak tigiin diizalis amsal;
0,00355 - 1 ml daqiq 0,In natrium tiosulfat mahluluna ekvivalent olan xlorun
migdari;

q - tadgiq olunan hipoxlorid mahlulunun ¢akisi, gram.
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5.73.2. Umumi qahq xlorun tayini
5.73.2.1. Metodun_mahiyysti. Metod turg miihitde qalq xlorun
tosiri o kalium yodiddan yodun cixarilmasina vo alinan yodun
kraxmalm istiraki ilo natrium tiosulfat mshlulu ilo titrlonmosine
ssaslamir. Azad vs birlosmis xlorun comins iimumi qaliq xlor deyilir.
5.73.2.2. Mane olan tasirlsr. Niimunonin tsrkibindo izvii
maddalarin miqdart cox oldugda bu metod 6ziinii dogrultmur.

5.73.2.3. Avadanliq va reaktivisr
Kip tixach 250 ml hacmli konusvar: kolba
25 ml hacmli biiret
25,100 ml hacmli 6lgii silindirlori.
0,01n- natrium tiosulfat mohlulu
Kalium yodit
30 %-li sirks tursusunun mshlulu
Sirks asetat bufer mshiulu —~ 102 ml In sirks tursusunun moahlu-
I vo 98 ml 1n natrium asetat mohlulunu qarigdirib hacrai distil-
ls suyu ils 1 litra gatdirirlar.
a) ln sirks tursusu, 57 ml qat1 sirks tursusunun hocmini distills
suyu ila 1 litra catdirilir.

b) 1 n natrium asetat mohlulu 136 q natrium asetat: 1 litr distil-
la suyunda hall edirlor.

VVVVVVYV

5.73.2.4. Analizin aparimas:. Konusvar1 kolbaya 50-100 ml
analiz olunan niimunani tékiib lizarine 0,5 qram kalium yodit va 10
ml 30 %-li sirko tursusu slavs edirlor. 5 daqigedan sonra ayrilan
yodu 1-2 ml 0,5%-li nisasta mohlulunun istirak: ilo 0,01N natrium
tiosulfat mohlulu ila titrloyirlar.

5.73.2.5. Hesabatin aparilmasi. Qalig xlorun miqdarn (X) ma/l
asagidaki dusturla hesablanir.

a-K-0,00355-100
X= ,
q
Burada:
a - titrlamaya sarf olunan 0,01 N natrium tiosulfat mahlulunun hacmi,
mi;

- K — natrium_tiosulfat mohlulunu daqiq 0,0In gqatihgina gatirmaok
iiciin, diizalis amsah;
V- analiz digiin gotiiriilmiig numunanzn hacmt mi.

273



0,355 — Iml 0,01n natrium tiosulfat mahluluna ekvivalent olan xlorun
migdari, milligramm,

Qeyd. Niimunonin tarkibinds damir (3 valentli), nitritlar cox
olduqda, sirks tursusunun avazina har 100 ml analiz niimunasina 6 ml
bufer mahlulundan istifads olunur.

Suyun golaviliyi 4mq-ekv-don ¢ox oldugda slavs olunan bufer
mohlulunun migdarim uygun olaraq artirirlar (1,5 ml goloviliyinin
hor mqg-ekv-ts).

Metodun hassashigr — 0,05 mq/l. Nisbi sarf - 1%. Analizin da-
vamiyyati — 20 daqiqa.

5.74. Ceyran-Batan suyunda hall olan
silikatlarin kalerimetrik tayini

5.74.1.Metodun mahiyyati

Moshluldak: biitiin  formal silikatlar qalovi hidrolizi ilo
ortasilikatlara kecirilir.Ortosilikatlar1 turs miihitds molibdat
reaksiyasi ils tayin edirlor.

Reaksiya mohsulu sar1 rangli heteropolitursudur. Hy [Si(Mo3Oi0)a] -
H,0 v onun miqdar: kolometrik iisulla tayin olunur.

Bu iisulla 20,5 mq/l daqigliyi ilo 1-den 20 mg/l-s gadar SiO:
miqdari tayin olunur.

Toyino tam olan hidrogen sulfidi hava iifiirmakle konarlas-
dirirlar. Niimuns rongli vo bulanig oldugda onun optik sixhigs
olgiiliir va analiz olunan niimunanin optik sixligindan cixilir.

5.74.2. Avadaniq va reaktivlar

» Bonévsoyi filtirli fotometr (A=410 nm)

» 2-Ssm qalinhg oln kiiveyt

» 20%-li NaOH mohlulu ils islonmis platin kasa

> 10%-li ammonium molibdat mshlulu, 10q. (HN4)s Mo70;7 -
4H,0 az miqdar distills suyunda hall edib, hacmi 100 ml-2 cat-
dirilir.

» Durulagdirilmig (1:1) xlorid tursusu

> Oksalat tursusu 10 gram H>C;042H;O distillo suyunda holl

edib hacmini 100 ml catdirirlar.
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20%-li natrium galovi mahlulu
20%-11 sulfat tursusu mohlulu
0,2%-1li dinitrofenol mahlulu
Kalium xromat, standart mahlulu 0,223 qram K,CrQO, distillo
suyunda hall edib hacmi 200 ml-s catdirirlar.

Bu mohlulu onun 50 ml-a qadsr durulagdirdiqda 1 ml aldig:
rang 4 mq SiO/ litr uygun olur.

VVVY

5.74.3. Daracali qrafik

Skalam1 qurmaq iigin 50 ml hocmli 6i¢ii kolbalarina asag
hacmds standart kalium xromat mahlulu daxii edirlar.

0; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0; 1.5; 2,0; 3.0; 4,0; 5,0 va hacmi distills suyu ila
50 ml-» ¢atdinrlar.

Alman mohlullarin qatihgr: 0; 1; 2,0; 3,0; 4,0, 6,0; 8,0; 12,0;
16,0; 20,0 SiO; mq/l .Optik qatilig: 6lgiib, reaktiviarin tamizlik do-
racalarini nazars alaraq, qatiliqdan asih olarag sixhin qgrafikini qu-
rurlar.

5.74.4. Analizin aparilmas:

Filtirdon (gby lent) siiziilmiis 50 ml niimunsni platin kasaya
tokiib, tizarina 1 ml 20%-li NaOH moahlulu slavs edib qaynayan su
hamaminda 20 dogigs qizdirirlar. Soyudugdan sonra pH 4-5 olana
qader sulfat tursusu ila neytrallagdirirlar (indigator - dinitrofenol).
MBoshlulu 50 ml hacmli 8¢l kolbasina kegirib taxminen 2/3 hacmine
qadar distills suyu ilo durulagdirirlar. Yoxlama tacriibs mohlulu da
hamin bu isulla hazirlanir. Kolbaya 2 ml molibdat mahlulu slave
edib qangdinrlar. Sonra 1 ml xlorid tursusu slava edib yens
qangdirirlar. 5 doqiqadon sonra 1,5 ml oksalat tursusu mohlulu
slava edirlor. Qarigdirtb hacmi 50 ml-e ¢atdinb optik sixligim
olgiirlar. Eyni vaxtda yoxlama 6l¢iinii aparib, diizalisi nazars alarag
kalibr ayrisi tizra silikatlarin miqdarn: tayin edirlar.

5.74.5. Hesabatin aparilmas:
Suda hall olan silikatlarin miqdart (X) mq/l asagidak dtstur ilo

hesablanir.
_C50

\Y

X

Burada:
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C - S0, gatihgr mg/l (doracali qrafik ayrisindsn tapllmls ),
V — analiz olunan niimunanin hacmi, mi;

50 — durulasdiriimis niimunaonin hacmi.

5.75. Cirkab sulannda sintetik yuyucu maddolorin sulfanolun,
nekahnin toyini

5.75.1. Metodun mahiyyati

Bu metod anionlu sintetik yuyugu maddolarin (sulfanol, nekal va

s.) metilen géylo xloroformda holl olan kompleks birlasmslarin smaloa
gotirmasing osaslanir. Metilen gdyiin 6zii xloroformda hall olmur.
Kompleks birlosmoalorin ekstraksiyas: avval gslevi milhitde (bufer
mohlulu, pH10) aparihr, sonra birlagsmis xloroform ekstraksi-yalarm
metilen goyiin turs mohlulu ile yuyulur. Bu ikigat ekstraksiya yolu ilo
reaksiyaya mane olan xlorid, nitrat, rodanid vs zilallar kenarlagir.
Reaksiyaya mane olan sulfidlorthidrogen piroksidle oksidlogdirarak
konar edirlar.

5.75.2. Avadanhq va reaktivior

YVVVVYY

Qirmuzi filtirli FEK - 56 kolorimetr

Qalinlig: 30 va 10 nm kiivet

200-250 ml hacmli ayirig1 qif

Pipetlar (5,10,15)

Qum saati (1 dogiga)

Olgii kolbalari(50,100 mi)

Fosfat bufer mahlulu. 10q susuz natrium hidrofosfati suda hoall

edib, natrium golovi mahlulu ile pH —~ 1 10 catdurib, 1 litra qader

distilla suyu ils durulasdinib qangdirirlar.

Metilen géyiin neytral mshlulu.0,35q metilen goyii llitr hocmli

olgii kolbasinda hall edib distills suyu ila 1 litrs catdirirlar.

Metilen goyiin turs moshlulu. 0,35q metilen goyii 500 ml distillo

suyunda hall edib, iizerins 6,5 ml qat1 sulfat tursusu slavs edib

hocmi 1 litrs catdirirlar.

Xloroform

Yuyugu maddonin standart mshlulu. Tayin olunan maddoani

0,1 gram distillo suyunda hall edib haocmi 1 litre catdirirlar. Bu

mahlulun 10 ml- 100 ml-o gadar durulagdinlir. Alinan durulagdi-

rilmus mahlulun 1 mi-nin terkibinds 0,01 mq yuyucu madds vardir.
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5.75.3. Analizin aparilmasi :

Analiz iigiin gotiiriillon ¢irkab suyunun hacmi elo gotiiriiliir ki,
torkibindaki tayin olunan maddenin migdar 20 mkq-dan 300mkg-a
gadar olsun. Oger 100 ml ¢irkab suyunun torkibinde maddanin mig-
dan 20 mkq-dan azdirsa, su buxarlandirilir.

Gotiiriilon niimuna 200-250. ml hacmli ayirigr qifa tokiiliir, distiila
suyu ilo 100 mi gader durulagdinihib, iizarina 10 ml fosfat bufer mohlulu,
5 ml metilen g6y neytral mahiulu va 15 ml xloroform slave edirler.
Tabagalore ayirmagq tgiin 1 dagigs ehtiyatla ¢alxalayirlar. Sonra xlo-
roform toboagosini, avvaldon 110ml distills suyu vo 5 ml metilen géy
tursu mohlulu tokiilmiis ikinci eyni hacmli ayiric: qifa bosaldirlar. Tkin-
ci qifin i¢indakilorini birinci qifdaki kimi qanigdirirlar va tabagalenmani
gozlayirler. Asagidaki xloroform tobagssi, icinde avvalcaden xloroform
hopdurulmug diametri 5-6 sm olan filtir yerlegdirilmis kigik gifin 50 ml
hacmli 8l¢ii kolbasina siiziiliir. Sonra birinci gifa yens 10 ml xloroform
slava edib, yuxarida gostorilon omoliyyatlar tokrar edilir. I dofo
ekstraksiya 10 ml, II dofs 5 ml xloroformla aparilir. Olgii kolbasinda
40 ml gadar xloroform ekstrakti yigilmalidir. Hocmi xloroformla 50 ml
catdirirlar ve qarigdirirlar. Rengli xloroform meohlulunu fotokalori-
metrin galinhig 20 mm va ya 30 mm olan kiivets tokiib, optik sixligin
olgiirlor. Tkinci kiivetds yoxlayicr mshlul yerlosdirilir. Yoxlayici
mohlulu hazirlamaq iigiin 100 m! distille suyu gotiiriiliir va niimunsnin
islonmasinds istifado olunan reaktivlerdon vo yuxarida gostarilen
amaliyatlardan istifade olunur. Olgilinii qurmuz filtirls aparirlar.

Daracsli grafiki qurmagq tigiin 100 ml 6l¢ii kolbalarina 2;5; 10;
15; 20;25;30 ml yuyucu maddenin standart mahlulu tékiiliir ve hac-
mi distills suyu ilo 100 ml ¢atdinirlar. Yuyucu maddanin migdar:
daracali grfike gors tapilir.

5.75.4. Hesabatin aparilmas:
Suda hall olan nekalin miqdar1 (X) mq/l, asagidak: diistur ils
hesablanir:
a'100

A"

a — daracali qrafika gra tapilan nekahn migdan, myg;
V — analiz iigiin gétiiviilan riimunanin hacmi, ml

X =
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5.76. Suyun torkibinda akrilonitrilin toyini

5.76.1. Akrilonitrilin vasfi analizls tayini

5.76.1.1. Metodun mahiyyati. Bu metod akrilonitrilin natrium
sulfidle gedan reaksiyasina ssaslanir.

Reaksiya noticasinds ayrilan azad golovi timolftalein istiraks ilo
tadqgiq olunan niimunani gy rengs boyayir.

5.76.1.2. Mane olan tasirlor. Turs va gelovi xarakterli natrium
sulfitls qgolovi omals gotiron (aldehidlor) qarisiglar analizin
apariimasina mane olur.

Azad karbon 4-oksid reaksiya noticssinds ayrilan golovi ilo
karbonatlar amale gatirir, bu da teyinin hessasligmi azaldir.

3.76.1.3. Avadanhq va reaktivior

» 2 ml bélgili sinaq siisesi (hiindiirliyii 180 mm, diametri 23

mm)

» 2N natrium sulfat moahlulu

» 0,1%-1i timolftaleinin (indigator) spirtde mohlulu

5.76.1.4. Analizin aparidmasi Sinaq siisosine 4 ml natrium sulfit v
6 ml analiz olunan niimunadon tékiib, tixacla baglayib 2-3 deqiqe
garigdiraraq iliq suda saxlayirlar.

Sonra 5 damai timoeftalein adave edarak rengin doyismesini qeyd
edirlor. 1 ml hacmds 0,01 mq akrnilonitril olmas: reaksiyanin has-
sashgidir.

Analiz olunan niimunads akrilonitrilin migdari 0,002% oldugda
zaif mavi reng, 0,01% olduqda - intensiv mavi rong,0,02% va gox
oldugda - géy rong miisahids olunur.

3.76.1.5. Akrilonitrilin _caki _analizi ilo _tayini. Bu metod
akrilonitrilin natrium sulfitle reaksiyasi naticasinds alinan galovinin
timolftalenin istiraki ila turs mohlulu ils titrlanmasina asaslanir.

Reaksiya asagidaki kimi gedir:

CH,=CH - CN+Na;S03;+H,0—CH; - CH, -CN+NaOH

SOgNa
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5.76.1.6. Avadanliq va reaktiviar

VVVYVY

>

>

300 ml hacmli kip tixach konusvari kolbalar.

50, 25 va 100ml 6l¢ii silindirlari.

Qum saat).

2 N npatrium sulfit mohlulu:126 gram NaSOs 1 litr suda hall
edirlor. (Mohlulun saxlama miiddsti 5 giindiir). Mahlulun ney-
traligim yoxlamaq iigiin analiz apardan soraitds yoxlama
tacriibasi aparnlir. Moshlul rangsiz olmahdir vo 1-2 damci 0,1n
goalovi mohlulu holl etdikds géy rang alimir. Lazim olduqda moh-
lulu hesablanmig miqdarda tursu ils neytrallagdirirlar va onun
neytralligini timolftaleinin igtiraki 1ls yoxlayirlar.

Mohlulun titri 0,01 gram akrilonitrile barabar olan 1n xlorid va
ya sulfat tursusu.

0,1%-1i timolftaleinin spirtds mahlulu.

5.76.1.7 Analizin _aparimas:. Titrlama {gin istifads olunan

kolbaya 50 ml natrium sulfit moahlulu va 25 ml analiz olunan sudan
tokiib, tixagla baglayib 3 doqiqa ihq (30-36°C) suda quzdirihir va
sudan g¢ixarilmamaq sgorti ilo hardon qarngdirilir. Sonra kolbani
sudan ¢ixarib 1 dogigo ¢alxalayirlar, 6-7 damci indigator slava edib
g0y rang itans kimi tursu mohlulu ils titrlayirlar.

5.76.1.8. Hesabatin aparimasi. Akrilonitrilin migdarini (X) ¢aki

%-1 ils agagidaki diistur ils hesablanir:

a-0,01100
25

X =

Burada:
a - titrlamaya sarf olunan tursu mohlulunun miqdan, mi;
0,01 - Iml tursu mahluluna ekvivalent olan akrilonitrilin migdar:.

5.77. i¢mali suyun tarkibinds misin tayini

Bu metod zsif ammonyak mohlulunda ikivalentli mis ionlarinin

natrium dietilditiokarbonatla reaksiyast noticasinds sari-qonur
rangli mis dietilditiokarbonatin alinmasina ssaslanur.

2[(C2H5)2NCSz]Na + CuSO4= [(Csz)zNCSz] 2Cu + Na,SO4
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Reaksiyaya mane olan domirin tasirini seqnet duzunun mohlu-
lunu slavs etmoklo konarlagdirirlar.

5.77.1. Avadanhq v reaktivlor

Fotokalorimetr

Stigo qif, diametri 60 ml

Kagz filtir (ag lent)

50-200 ml 6lgii silindri

1 va 10 ml 6l¢ii pipeti

200 ml farfor kasa va 200-300 ml kimyavi stakanlar.

50-100 ml ayric1 qif

Universal indigator kagiz1

Natrium dietilditiokarbanat, 1% mahlul. Iqram natrium dietil-
ditiokarbanati az migdar suda holl edib siiziirlor va distillo suyu
ils 100 ml-s ¢atdirirlar; mohlulu bir ay arzinds tiind rongli siigoda
saxlayirlar

Segnet duzu, 33 %

5 % ammonyak

4-xlorlu karbon

1:3 sulfat tursusu mohlulu

Standart mahlul. 0,3928 qram mis sulfat1 CuSO4 5H,O 1 litrlik
Olgii kolbasinda holl edib, hocmi distille suyu ilo 1 litra -
¢atdirirlar. Ahnan mahlulun 1 ml terkibinds 0,1 milligram Cu
vardir. Kalibr ayrisini qirmaq t¢iin standart masluiu 10 dfs du-
rulagdirirlar vo alman mohlulda misin miqdarn 0,01 mqg/litr bu
mohluldan 3-4 giin srzinda istifads etmok olar.

\ A4

VVYVVVVYVY
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5.77.2. Analizin apariimas:

Mexaniki qarnsiglart konar etmok iigiin analiz olunan ¢irkab
suyunu siiziirlor. 50-200 ml ¢irkab suyuna(tarkibinds misin miqdarn
0,01-0,07 mq oldugda) pH-2 olana gadar sulfat tursusunun mshlu-
lunu alavas edirlor vo hacmi 20 ml qalana gadsr buxarlandinrlar.
Sonra mohlulu ayirict qifa kegirib, stakani vo kasam 5-10 mi distills
suyu il yaxalayib mshlulun iizarino tokirlar. Qifa 1 ml seqnet du-
zunun mohlulunu slave edib, mahlulu gangdinrlar, indiqator kagi-
zina gora ammonyakla neytrallagdirirlar. Neytrallagdigdan sonra 1
ml ammonyak va 1 ml natrium dietilditiokarbanat mshlulu slavs
edirlor.Mshlulu yaxs1 qanigdirirlar 10 daqiqaden sonra daqiq 10 ml
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dérdxlorlukarbon slava edirlor va 1 dsqiqe arzinds ekstraksiya
edirlor. Mayenin tabagolosmoasini goézloyirler vo rongli dordxlorlu
karbon gatim quru kagiz filtirden quru kiivets siiziirlor. Mohlulu
goy filtirlo kalorimetrds tayin edirlsr. Bununla barabar 20 ml distilla
suyu ila vo hamin reaktivlorls yoxlayig1 tacriibs aparirlar.

5.77.3. Hesabatin aparidmast .

Suda misin miqdarim1 X ma/litr asagidaki diistur ilo hesab-
layirlar.
_al100

\"

X

Burada:
a — daracali qrafika gora tapilmig misin migdart, mq;
V — analiz iiciin gétiriilmiis suyun hacmi, ml.

5.77.4.Daracali grafikin qurulmas:

Ayiria qiflara mikrobiiret vasitasi ilo 1; 2; 3; 4;5;6 ml tarkibinds
0,01 mg/ml olan standart mahlulu tékib distille suyu ils hocmi 20
ml ¢atdirir]ar.

Sonra qiflara herssinden 1 ml, seqnet duzu, ammonyak va
natrium dietilditiokarbanat mohlullar1 slave edib garisdirirlar. 10
dagigadon sonra 10 ml ddrdxlorlu karbonla ekstraksiya edib,
tabagalogmani gézlayirlar vo asagidaki qati 10 ml kiiveyts siiziirlor vo
g6y filtirlo kalorimetrik tayin edirlor. Bununla barabasr yoxlayici
tacritbs aparnirlar.

Farqlondirici kiiveto distilla suyu tokiirlar. Yoxlayici tacriibani
nazers alaraq mis mshlulunun konsentrasiyasindan optik sixhgmn
asthliq grafiki qurulur.

5.78. Divinil istehsalatinda ¢girkab sularinda misin tayini

5.78.1. Metodun mahiyyati
Bu metod mis ionlariun natrium dietilditiokarbanatla reaksiy-
as1 noticasindo rangli kompleks birlosmoanin alinmasina ssaslanir.

28S=C-SNa+Cu*—=S8=C-S S-C=8 +2Na+
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N(C2H5)2 N(C2H5)2 Cu N(CZHS)Z

Fotokalorimetrik iisulla rangin intensivliyino gérs suyun torki-
bindaki mis ionlarimin migdarn toyin olunur.

5.78.2. Avadanhg va reaktiyvlar

Fotokalorimetr FEK - M

300 — 500 ml hacmli ayricr qif

1; 5; 20ml hacmli Mor pipet

5 ml hacmli 6l¢ti pipet

50 ml hacmli 6l¢ii silindri

50 ml hocmli 6l¢ii kolbalari

Qat1 azot tursusu

10 % ammonyak mahlulu

Izoamil spirti

0,1 % natrium dietilditiokarbanat mshlulu

Mis duzunun standart mahlulu

0,3939 gram CuSO4-5H,0 distillo suyunda hall edib hacmi 1litra
catdirirlar. Bu mohlulu 100 ml bagqa 6lgii kolbasinda 1 litrs qadar
durulasdirirlar. Bu mohlulun 1 ml torkibinds 0,01 mq mis var.

VVVVVVVVVVY

5.78.3. Daracoli qrafikin qurulmas:

150-200 mi distills suyu tokilmiis ayrig1 gqiflara 1;2;3;4;5;....10
ml standart mohlulu slavs edirlor. Sonra da 10 ml qat1 azot tursusu
slava edib, ganigdirirlar ve zaif qoxu galons kimi 10 % -li ammonyak
mohlulu ila neytrallasdinb {izorine 3 ml ammonyak mohlulu slava
edirlar.

Qifa 5 ml 0,1 % -li natrium dietilditiokarbonat mohlulu alave
edib 3 daqigo arzinds qanigdinirlar. Sonra 30 ml izoamil spirti slava
edib, 3-4 daqigs garisdirib, tabagalesmays qoyurlar. Tabagslesondon
sonra rangli tabageni quru filtirden 50 ml hacmli kolbaya siiziirlar.
Roangin intensivliyi ¢ox oldugda 15-20 ml izoamil spirti ilo ekstrak-
siya yenidon tokrar olunur. Ranglonmis tobagsni do bu kolbaya
siiziib izoamil spirti ilo hacmi 50 ml ¢atdirirlar vo goy filtirli foto-
elektrokorimetirds sixligin Slgirlar. Kiivetin qalinligi 30 mm-dir.
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Miigayiso kiivetinds yoxlayi¢l niimunas olmalidir. Alinan natics-
lora gora deracali qrafik qurulur. Absis oxunda- misin miqdari,mq,
ordinat oxunda - optik sixligin gostaricilari geyd olunur.

5.78.4. Analizin aparimas:

300-350 ml ayiric1 qifa 10-20 ml ¢irkab suyu tokab (misin gati-
higindan asili olaraq), izarina 10 ml qat1 azot tursusu alavs edib ta-
zadan qangdinriar. Qifdaki mehlulu zsif qoxu alinana kimi 10 % -li
ammonyak mahlulu ile neytrallagdirirlar va 3 ml ammonyak mah-
lulu slava edirlor.

Analizin davamt kalibr ayrisinin quragdirmasi zamani aparilan
analizlo eyni olur. Bununla barabar «yoxlama» tocriibssi aparilir.
Moshlulun ahnan optik sixhigina géra daracali grafikdsn analiz tgiin
gotiiriilon ntimunads misin miqdarint tayin edirlor.

5.78.5. Hesabatin aparilmas:
Misin miqdan X mgq/litr agsagidaki diistur ils hesablayirlar:

X=a-1000
14

Burada:
a —daracsli gqrafikdan tapilan misin migdan, mq;
V — analiz iiciin gétiiriilmiis ¢irkab suyun hacmi, mil.

5.79. Cirkab sularinda polimer
denagiklorinin miqdarnin tayini

5.79.1.Metodun mahiyyati
Metod filtirasiya ils sudan polimerin ayrdmasi va qurudulub
¢akilmasing asaslanur.
Avadanhg
> 2 Ne-lt Sotta filtiri
» 50 ml hacmli 6l¢ii silindiri.

5.79.2. Analizin apartilmas:

Analiz olunan suyu saxlayib 20-25 ml (polimerin migdarindan
asth olaraq) silindra tokirlor. Sonra silindirdoki suyu sotta
filtirdon(1059C-5 sabit ¢akiya gatirilir) stizilir.
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Analizin aparima miiddatini azaltmaq ligiin siizmani vakuum
nasosunun kémayi ils aparmagq olar.

Silindir1 distills suyu ils yaxalayib, filtirs bosaldirlar. Cokiintii
ilo birlikds filtiri 1,5 saat arzinds 105°C qurudulur, eksikatorda
soyudulur ve analitik tarezids gokilir.

5.79.3. Hesabatin aparimas:
Polimerin miqdarini X g/litr asagidaki diistur il toyin edirlor.
X = (a—-b)1000

A
Burada:
a - ¢ékiintii ils birlikda filtirin ¢akisi, gram;,
b - bos filtirin ¢akisi, gram;,
V — analiz tiiin gotiiriilmiis suyun hacmi, mi.

5.80. Caxar tursusunun istirak ilo ¢irkab sulaninda
vanadimun tayini

5.80.1. Metodun mahiyyati
Bu metodla vanadiumu kalium permanqanatla oksidlogdirarak
besvalentliys ¢atdirirlar ve miqdarini hacmi metodla toyin edirlar.

5 80.2.Avadanhgq vs reaktivior

500 ml hacmli konusvari kolbalar.

25 va 50 ml hocmli biiretlsr.

1; 10; 20 ml hacmli pipetlor.

25; 200 ml hacmli 6l¢ii silindirlori.

5 % oksalat tursusunun mahlulu.

1 : 3 sulfat tursusu.

Ortofosfat tursusu, xiisusi ¢akisi - 1,7 g/sm3.

0,1 % -li fenilantranil turgusunun mohlulu

0,1 gram fenilantranil tursusunu 30-40 ml isti suda hell edilir,
sonra onun {izarine 0,2 qram susuz natrium karbonat ya da ki 0,6
qram kristallik natrium karbonat slave edib imumi hocmi distille
suyu ilo 100 ml-s ¢atdirirlar. Alinan moahlul siiziilir, tind rongli
siisaya bosaldilir va qaranhiq yerds saxlayirlar. Mohlul 3 ay srzinds
istifadays yararhdir.

YVVVVYYV!
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9. 0,01 N Mor duzunun mshluly; 3,95q Mor duzunun torkibin-
do 50 ml qati sulfat tursusu olan 200 m! suda hall edirlar va hacmi 1
litrs ¢atdurtir.

10. 0,01N kalium bixromat mahlulu.

5.80.3. Analizin aparilmas:

500 ml konusvari kolbaya 20 ml analiz olunan ¢irkab suyunu
tkiib, iizarina 20 ml sulfat tursusu olavs edib, tursunun buxarlari
¢ixana godsr buxarlandirirlar. Kolbani soyudub iizerine 100 ml su
va 5 ml fosfat tursusu olavas edib, vanadiumu begvalentliyine gader
davamli ¢ahray: rong alana kimi kalium permanganat slava etmakls
oksidlegdirirlor. 5 dogigadan sonra bir nega damci oksalat tursusu
aslavs edib, ¢ahray: rong itons qader qargdirirlar. 2 deqgiqedan sonra
yena bir damci oksalat tursusu slave edirlor. Sonra kolbaya 120 ml
soyuq halda 1:3 nisbstindo sulfat tursusu moahlulu v 0,5 ml! fenilan-
tranil tursusu (¢ohrayr rang alinana kimi) slave edib,gohrayr rong
zoif rongo kegana kimi Mor duzu ils titrlayirler.

5.80.4. Hesabatin aparilmas:
Vanadiumun migdarmi  (mq/l) asagidaki  diistur  ile
hesablayirlar:

X = AK-0,509421000
A%
Burada:
A - titrlamays sorf olunan 0,01N Mor duzu mahlulunun hacmi,

mi;
K — Mor duzu mohlulunun qatthgimin dagiqg 0,01N-a ¢atdiran
diizaliy amsah;
0,50942 - 0,01 N Mor duzu mahlulunun 1 ml-2 uygun olan vanadiumun
miqgdari, mq;
V  —analiz tigiin gétiiriiloan ¢irkab suyunun hacmi, m]

» Qeyd: Diizolis amsalm tapmaq t¢iin 200 ml hecmli konusvari
kolbaya 10 ml 0,01N kalium bixromat mahlulu tokiib, tizerine 100 ml su,
10 m! sulfat tursusu, bir nego damci fenilantranil tursusu slave edib rangi
¢ohrayidan yasila kegons kimi Mor duzu mohlulu ils titrlayirler.
Diizolis amsali K agagidaki diistur ilo hesablanir.
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_ VK,
Vi

K

Burada:

V — analiz iiciin gétiriilmiis K,C,0, mahlulunun hacmi, ml;
V, — titrlamaya sarf olunan Mor duzu mahlulunun hacmi, ml;
K, — kalium bixromat mahlulunun diizalis amsalr.

5.81. Cirkab sularinda liiminissent metodu ils
neft mahsullarinin tayini

5.81.1.Metodun mahiyyati

Metod xloroform vasitasi ilo sudan neft mshsullarinin
¢xarilmasi, onlarin xromotografik kagizda qatilasmas: vo alinan
fluoresensiyanin intensivliyinin fliiorometr vasitssi ilo olglilmisine
asaslanir.

5.81.2.Avadanhq va reaktivior

GF-3M fliiorometr.

Liiminessen isiqlandirigist (cive-kvars lampas:t PRK-4; PRK-2;
UFS-3; UFS-4; UFS-6) ya UM-1 va KP-1N tipli cihazlar.
Analitik tarazi.

Quruducu skaf.

Su hamami

1 litr hacmli ayricr qif

70-100 ml hacmli kimyavi stakan

Kip tixacli sinaq siigasi

10 ml pipetka

100 m] hacmli 6l¢ii kolbasi

Universal indiqator kagizi

«B» xromotogqrafik kagiz va ya xloroformla iglanmig 0,7 x 20
mm olgiilii zolaglarla kasilmis filtir kagizi

Xloroform

Heksan

10 %-li sulfat turgusu mahlulu

10 %-li ammonyak mahlulu

VVYVV VYVVVYVYVVYVVYY VY
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5.81.3.Tayins hazirliq

Xromotografik kagizin islonmasi

«B» xromotoqrafik va ya adi filtir kagizini 0,7x20 mm zolaqla-
ra kasib, igina 5-7 ml xloroform tékiilmiis sinaq siigasine yerlosdirilir
va xloroformun tam buxarlanmasina gadar saxlayirlar.

5.81.4.Analizin aparimas:

Ayiricr qifa 500 ml ¢irkab suyu tokiib, sonra miihitdon asili
olaraq onu ya 10 %-li sulfat tursusu yada ki, 10%-li ammonyak
mohlulu ils neytrallagdirirlar. Reaksiyanin neytralligini universal
indiqator kagizi ils yoxlayirlar.

Sonra neft mohsullarini 15 ml xloroformla 2-3 doaqigs
calxalamaqla 2 dofs ekstraksiya edirlor. Mayeni tobagolosmoys
qoyurlarva sonra alt tabaqani 70-100 ml hacmli stakana siiziirlar.

Xloroformda neft mohsullarinin alinan ekstraktint 40-45°C-ds
quruducu skafda vo ya su hamaminda 10-15 ml hocms qodor
buxarlandirirlar.

Sonra neft mohsullarinin qatillagsmasini xromotoqrafik- kagiz
zolaglarinda aparirlar. Bunun Ugiin igarisinds ekstrakt olan stokana
xromotoqrafik kagizin zolagmi els yerlosdirirlor ki, o stakanin
divarlarina toxunmasin va onun ucu stokanin dibins ¢atsm.

Bu kagzi 16-18 saat xloroform tam buxarlanana qodor bu
vaziyyatds saxlayirlar. Eyni zamanda xloroformla yoxlama
tacriibasi aparirlar. Bunun tigiin kimyavi stokana 10 ml xloroform
tokiib, yuxarida gostsrilon kimi xromotoqrafik kagizi yerlogdirirlor.

Xromotoqrafik vo yoxlayic tacriibonin kagizlarinin analizinin
novbati marhalosi agagidaki ardiciligla apariir. Qatilasma aparilan
stokanlara pipet vasitasi ilo 7 ml heksan slava edib 40-45 doqigs
gozlayirlor. Sonra garanhgda liiminissent igiqlandiricisinin altinda
kagizlara baxib karandasla liminissent zamant sarhadlorini geyd
edirlor. Sonra qeyd olunan isigsagan sahalori kaosib agzi kip
baglanan sinaq sligesina yerlogdirib {izarins 10 ml heksan slavs edib,
saxlayib vo 30 dagigs saxlayirlar.30 dagigadon sonra alinan heksan
mohlulunu fluorometrin sinaq siigasino kecirib va onun fluores-
sensiya intensivliyini fliiorometritds 6lgiirlar.

Analiz olunan nymunods neft mohsullarinin migdarim kalibr
oyrisina gors tapirlar.
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5.81.5. Daracali gqrafikin qurulmas:

Doaracali grafiki qurmag iiglin 5-6 litr ¢irkab suyunu universal
indiqator kagizina géra pH 7-8 gader neytrallagdirirlar. Ayirigt gifa
500 ml su tokiib tizarina 15-20 ml xloroform slavas edib 2-3 dafs neft
mohsullarini ekstraksiya edirlor.Xloroform mshlullarim birlogdirib
ozlili tiind-qonur neft mohsulu alinana kimi 40-450C -ds su
hamaminda buxarlandirirlar. Sonra 3-4 saat orzinds 60+30C
temperaturda qurudurlar. 0,01+0,03 gram neft mohsulunu 100 ml
Ol¢li kolbasinda xloroformda hsll edilarak standart mohlul
hazirlanir. Sonra stakanlara 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5; 4,0; 4,5;
5,0 ml standart mohlul tokib, tizarina 10 ml xloroform slavs edib,
xromotoqrafik kagiz zolaglarinda neft mohsullarim1 qatilagdirirlar
vo vyuxarida gostorildiyi kimi, Himinisensiyanin intensivliyini
olgiirlor. '

Paralel olaraq yoxlayigi1 tacriibo aparirlar.

Ordinat oxunda fluorometrin gostarigilorini, absis oxunda iss —
neft mshsullarinin miqdari mithqramla geyd olunur.

5.81.6. Hesabatin aparilmasi
Suda neft moahsullarmin migdan X (mq/l) asagidak: diistur ils
hesablanir:

_ 21000
v

X

Burada:

X — analiz olunan suda neft mahsullarimn migdari, mq/litr;

a — kalibr ayrisina gora taptlan neft mahsullarinin migdari, mq;
V — analiz iigiin gotiirilmiis tadgiq olunan suyun migdar, ml.

5.82.Cirkab sularinda infraqirmiz spektirin sahasinds
spektrometrik metodla yaglarin toyini

5.82.1.Metodun mahiyyati
Metod 2925 sm-! tezlikds olan infraquirmizi siialanma enerjisini
udmagq gabiliyystina asaslanur. Bu da yaglarin ssas hissasini (8010
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%) taskil edon CHj qruplarinin miqdarna uygun oldugundan, qru-
plarin toyini yaglarin iimumi miqdarmin tayinins imkan verir.

Cirkab sularinda yad dordxlorlu karbon vasitasi ilo ekstraksiya
olunur. Ekstrakti quruyana gadar CCls - buxarlandirmagla qati-
lagdinirlar. Quru qaliq CCli- 1o islonilir.

Qatilagdirilmis ekstraktin spektri 2730-3085 sm!- diapazonda
IKS-14 infraqurmuzi spektrometrds yazihir va 2925 sm!- tezlikds op-
tiki sixlig hesablanir. Yagm miqdari optiki sixhigin optiki qatiigdan
asihligini gostoron formula ilo hesablanur.

5.82.2.Avadanhq va reaktiviar .

LiF prizmal IKS-14 (KS-14A, IKS-22 va's.)
Maye ¢alxalayan cihaz

Kiiveyt

Kip tixach 3 litrlik giigo qablar

1,5 litr vo 100 ml hacmli ayrict giflar

10 ml va 50 ml pipetlar

Biikslor

Dordxlorlu karbon

VVVVYVVY

5.82.3.Analizin aparilmas:

3 litrlik siigo gaba 1 litr ¢irkab su tékiib tizarina 50 ml dérdxlor-
lu karbon slava edirlor.20 daqigs srzinds gangdirirlar. Siigs gabda
olan mshlulun 1 litrini ayrig1 qifa bogaldirlar.

Tabogalors aynildigdan sonra doroxloriu karbon tabaqssini az
miqdarda analiz suyundan gétiirmoakls 100 ml hacmli ayric1 gifa bo-
saldirlar. Mayenin ikinci dafs tobsgolagmasini gozlayirlar.

Ekstraksiyam 2-3 dofo aparirlar. Ekstrakti filtirdon kegirib
izarina 20 ml CCl stokana bosaldilir. CCls sorucu skafda 709C-do
su hamaminda buxarlandiriir. Ekstraktla baraber bagga 100 ml
stokanda eyni su hamaminda 50 ml tomiz dérdxlorlu karbonu bu-
xarlandinriar.

Alnan ¢okiintilorin izarine 10 ml doérdxlorlu karbon slava
edilir. Sonra ig¢i kiiveto analiz olunan suyun gatilagdilmis yag
ekstrakti, miigaiso kiivetina isa 50 ml tamiz dordxlorlu karbonun
buxarlanmasindan ahnan ¢6kiintii mohlulu tékiilir.
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2730-3085 sm-! diapazonda spektr qeyd edilir. Barabanin siire-
tinin tezliyi 4,5-dir, kagiz barabanm siirsti 3-diir. Qeyd olunan spek-
tirin ug néqtasindan fon xatt ¢akilir.

Optik sixliq D agagidaka diistur ilo hesablanir.

D=lmZe
J
Burada:
C, — niimuna iizarina diigan siialanmanin intensivliyi,
C — niimunadan kegan siialanmarun intensivliyi.

5.82.4.Hesabatin aparilmasi
Yagin qatiigini (C) mg/!l agagidaki diistur ilo hesablayirlar:
0,417-V,-D 4]17-D

C=
v, 7
Burada:
0,417 - CH,-nin bir qrupunun udma amsali,
V, - qurudulmus ekstraktnn hall olunmasina surf olunan 10 ml
dordxlorlu karbonun hacmi,
D ~ 2925 sm! tezlikda optik sixhq,
/ - kiivetin uducu tabagasinin qalinhig1, 1sm;
V, — analiz diciin gétiiriilan ¢irkab suyunun hacmi

5.83. Caxir tursusunun istirak ils girkab sularinda
kalorimetrik @isulu ils aliiminonla aliiminiumun toyini

5.83.1.Metodun mahiyyati

Bu metod aliiminium duzlarinin miioyysn soraitds aliiminonla
al-qurmuzi rangli lakin alinmasna ssaslanir.

Kolorimetrik iisulu ilo aliiminola aliiminiumun tayinine
domirin, floridlarin, polifosfatlarin, hidrogen sulfitin, xlorun, ¢axir
tursusunun, boyaq maddslarinin va civanin istiraki mane olur.

Mane olan domirin vo g¢axir tursusunun konarlagdirilmasiu
analizin gedisatinda gérmak olur.
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5.83.2. Avadanhq v reaktivlor
Fotoelektrokolorimetr FEK-H-57
Mufel sobasi.
100,250 ml hacmli 6l¢ii kolbalari.
50 ml hocmli ¢ini tigel.
1,2,5 ml hacmli pipet.
25 ml hocmlm ayrici qif.
1 N va qats xlorid tursusu.
8 5 N-ammonyak mahlulu.
Amil spirti.
10.3 N ammonyak asetatin mahlulu.
11. Dietil efiri
12. 10 %-li kalium rodanit mehlulu
20 %-li natrium qalevi mahlulu
0,1 % -li aliminon (anrintrikarbon tursusunun ammonium du-
zu) mohlulu 2 saatdan sonra istifads olunur.
100 ml/l standart aliiminium moehlulunu aliimokalium zayinden
hazirlayirlar.

VVVVVVVVVVVVVY

5.83.3. Tayinata hazirhiq

Daracali grafikinin qurulmasi

Doaracsli grafiki standart mohlulun istiraki ilo qurulur. 250 ml
ol¢ti kolbasinda 437 ml aliimokalium zayin holl edilmasi ilo standart
mohlul hazirlanir, 100 ml 6l¢ii kolbalarina pipet vasitssi ils 0.,2; 0,3;
0,4ml vo saira standart mohlul tokiib {izarins 20 ml su,5 ml 1 N
xlorid tursusu mohlulu, 5 ml 3N ammonium asetat va 2,5 ml 0;1%
aliminium karbonat slave edib hacmi distilla suyu ils 100 ml
catdinilir. Sonra alinan mohlulu yasil filtirlo Smm galinhig: kiiveytda
kolorimetrlayirlor. Miiqaiss kiiveytina distills suyu tokiirlar.

Doaracoli grafikin qurmaq {iglin ordinat oxunda standart
moahlulu (yoxlayici mahlulun optiki sixligi nozars alinmaqla) optik
sixhgin1 absis oxunda iso aliminiumun miqdan, mg/litrs geyd
olunur.Yoxlayici mohlulda aliiminiumun miqdarini tayin edarkan
analizds istifads olunan biitiin reaktivlordon istifads olunur.
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5.83.4.Analizin aparimas:

Aliiminiumun kalorimetrik tayinina domir va ¢axir tursusu ma-
ne olur. Buna gérs do domir avvsicaden kenarlagdiriimall, ¢axir tur-
susu isa par¢alanmalidir.

Aliiminonlla_aliiminiumun_tayini. Istifado olunan reaktiviorin
nisbati, temperaturu va mohlulun hacmi aliiminonla aliiminiumun
tayinina giiclii tosir edir. Buna gors ds ranghi mohlullarin hazirlanma
qaydalarma ciddi riayst etmok lazimdir. Damirin tayini tiglin 25 ml
hacmli ayinic1 qifa 10 ml analiz olunan suyu tékiib, tizerine 2 damci
qati xlorid tursusu, 1 ml 10%-li kalium rodanit mohlulu ve 5 ml
(1:1) efir-amil garisig1 slava edirlor.

Qifdak mayeni qarigdirib suyu ayirirlar. Efir-amil tobagasi
rangsiz olana kimi ekstraksiyan tokrar edirlor. Sonra pipet ilo su-
dan els hacmda gétiiriirlor ki, onun torkibinds aliiminiumun miqdar:
0,01+0,1 mq olsun. Gétiiriilon su niimunasini ¢ini tigele bosaldirlar
vo tigeli elektrik sobasinda buxarlandirirlar. Sonra tigelin i¢indaki
¢axir tursusunu pargalamaq iigiin, ag ¢okiintii alinana kimi 600°C
temperaturda mufel sobasinda kézardirlar. Tigel soyudugdan sonra
¢okiintiini 5 ml xlorid tursusunda 1:1 nisbatinds hall edib, mahlulu
100 ml olgii kolbasma bosaldirlar. Tigeli distillo su il yaxalayib,
hamin kolbaya bosaldirlar. Allnan mshlulu agiq ¢ohray: rong alina-
na qadar fenolftaleinin istiraki ilo 20%-li natrium golavisi ilo neytral-
lagdirirlar. Sonraki morhsloler standart mohlulun analizinds oldugu
kimi aparilir.

Fotokalorimetrds optiki sixlig: tayin etdikdan sonra kalibr ayri-
sino gore niimunads aliiminiumun miqdarnni tayin edirlor. Sonra
durulagmani nozars alaraq, ilkin gétiiriilmiis suda aliiminiumun mi-
qdarin1 X(mgq/litr) tayin edirlar.

X=C-P
Burada:

C — kalibr ayrisina asasan tapilan aliiminiumun qatihgr, mg/litr,
p - durulagmanin daracasi.
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5.84.Tabii suyun torkibinds misin tayini
(qurgusun dietilditiokarbominatla)

Tabii suyun torkibinds mis hom ion, ham da miixtalif iizvi ve
qeyri-izvi maddslarlo kompleks birlosmolor formasinda olur. Tobii
sularda misin migdart adston bir nego mkg/l-e ¢atir. Umiimsanitar
gostorigisine gora igmali su anbarmnda suyun terkibinds misin bura-
xila bilan haddi 0,1mq/] olmalidir.

Misin an asan ve hessas tayini disulu qurgusun dietilditiokar-
bominatdan istifads iisuludur. Bu metod ¢irkab sular: iigiin nazsrds
tutulub. Suyun tarkibinds olan misin kompleks birlssmalarini par¢a-
lamaq ve ion formasina gotirmok iiglin todqiq olunan suya
gabagcadan kiilsiizlsgdirirlor.

5.84.1.Metodun mahiyyati

Bu metod tursu miihitinds (pH 1+2) ikiqat qovulmus xloro-
formda hall olunmus qurgusun dietilditiokarbominatla - [N(C,Hs)»
CS;] Rb mis ionlar1 arasinda geden yerdsyisma reaksiyasina ssasla-
nir.

Mis karbominatin rangi saridir, qurgusun karbominat iss rang-
sizdir. Mis qurgusunu sixigdiraraq xloroform tobaqasina kegir vo
onu sar1 rangs boyayir. Bu metodika ilo 2+60 mkq/¢ Cu+2ionlarinin
miqdanni tayin etmak olar.

5.84.2.Misin tayinins mane olan tosirlor

Suda bismutun miqdarn 30 mkgq/litrdan gox olduqda (bu nadir
hallarda olur) misin dietilditiokarbominatla tayin olunmasina mane
ola bilar.

5.84.3. Avadanhq va reaktiviar

Fotoelektrokolorimetr

Olcii kolbalan

Ayrict qiflar

Pipetlar

Sinaq siigesi

Qurgusun dietilditiokarbomina t504100 ml bidistillatda
0,1gram qurgusun asetati hall edib, iizsrins suda holl olmus 0,1
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gqram natrium slavs edib dietilditiokarbominatin ag ¢okiintiisii
amsls galir. Cokiintii ilo barabar mahlulu ayiric1 qifa kegirib {izo-
rina 250 ml xloroform slave edib, qansdirirlar. Cokiintii xloro-
formda holl olur. Su tobagssini kenarlasdirib xloroformu qutu
filtirdon 500 mi-lik kolbaya siiziirlar va hocmi xloroformla 500
ml-o catdinirlar. Reaktivi tiind rongli siisodo 3 ay arzinds saxla-
magq olar.

Ikigat qovulmus xloroform

Tomizlanmis HC} 1:1. Tomizlonmis tursunu almagq Ugiin onu
1:1 nisbatinds bidistillatla durulagdinib qovurlar. Ilk qovulan
hisso atilir. Alinan bidistillatin qatiligs 6 N olmalidir.

Misin asas mahlulu.

0,3228 q Cu SO4 5H,0 bidistillatda hall edilir va 1 litrs ¢atdirilir.
Alman mahlulun 1 ml-in tarkibinds misin migdari 0,1 mq-dir.
Osas mohlulu 100 dofs durulagdirmaqla is¢i mshlul alimir. Bu
mohlulun 1 mi-ds mis 0,001 mq olur.

Toamizlonmis ammonyak. Qapagi kip baglanan eksikatorun
icinds qati ammonyak mahlulunun tizerinds olan kationitlosdi-
rilmis suyun ammonyakla doydurulmas: ils hazirlanir.

5.84.4. Qablarin tomizlanmasi

» Xlorid tursusu (qovulmus) ils yaxalayirlar.

» Bidistillo suyu ils yaxalayirlar.

» 1%-litrilon V ilo yaxalayirlar.

» 5-6 dofs bidistillatla yaxalayirlar.

Quruduqdan sonra lazim oldugqda biitin gablar xloroformla

yaxalanir.

5.84.5. Analizin aparilmas:

100 ml tursulagdirilmis suyu metilorancin istiraki ils am-

monyakla neytrallagdirib 250 ml hacmli ayrici qifa kegirirlor, {iza-
rina 5 damci xlorid turgusu (1:1) ve biiretkadan doqiq 10 ml
xloroformda hall olunmus qurgusun dietilditiokarbomiat mshlufu
olave edib 2 daqigs arzinds intensiv qarisdirirlar. Maye tobagelos-
dikdan sonra, xloroform tabaqgasini agz: kip baglanan sinaq siisasina
bosaldib, goy filtirh FEK-ds 10mm kiivetds optiki sixlig1 Slgiirlor.
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Miigayiss mohlulu kimi 200 m! bidistillat gotiiriib {izarins 10
dama xlorid tursusu (1:1) va 20 ml qurgusun dietilditiokarbominat
alava edirlar va 2 dagigs qarisdirirlar.

5.84.6. Doracali grafikin qurulmast

Daracali grafiki qurmaq iigin asagidaki miqdarlarda ise¢i
mohluldan gétiiriirlar: 0; 0,2; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0

Is¢i mohlulun 1 mi-da misin migdan 0,001mq-dir(1mkq).

Ekstraksiyan metodikada gostardiyi kimi aparirlar.

Qaranliq yerds saxlamaq sorti ilo is¢i moahlul 5-6 giin srzinds
davamhdir.

5.85. Hacmi iisulu ils suda yodun tayini

5.85.1. Metodun mahiyyati

Bu metod yodun bromla oksidlogsmasi naticasinds yodatin
alinmasina vo alinan yodatin natrium tiosulfat mohlulu ile titrlomo-
sins asaslanir.

Jo + 5Br; + 6H,0 = 2HJO; + 10HBr
2HJO; + 10KJ + 5H,S80, = 5K;3S80, +612 + 6H,0
Jz + 2Na3S203 = NayS40¢ + 2Nal

5.85.2. Avadanhq va reaktivior

250-300 ml dl¢iili konusvari kolbalar
Pipetlor

Biiretlar

30 %-li sulfat turgusu mohlulu
Kalium yod

Qati brom

0,005N natrium tiosulfat mahlulu

1 %-1i kraxmal mohlulu

VVVVVVVY
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5.85.3. Analizin apariimasi

Konusvari kolbaya 100 ml ikigat govulmus distills suyu tokiib,
pipet vasitasi ila 1-2 ml siiziilmiis ¢irkab suyu slavas edirlor. Kolba-
nin igindoki mayeni 2 ml sulfat tursusu ilo tursulagdirirlar (konqo
kagiz1 géy rangs boyanir), 2-3 ml brom slavs edib, brom tam hall
olana qodar qarigdirirlar. Bromun artiq hissasini mshlul rongsizle-
$an2 va brom qoxusu yox olana gadsr 15 daqigs qaynatmagla ko-
narlasdiririar.

Kolban: soyudurlar, 2 mi 30 %-l sulfat turgusu v 2 ml 10 %
kalium yod mahlulu slave edib, qarigdirirlar. S dagiqgeden sonra ay-
rilan yodu 0,05N natrium tiosulfat mohlulu ils titrlayirlar.

5.85.4. Hesabatin aparilmas:

Cirkab sularinda yodun miqdart (X) mg/l asagidak: diistur ilo
hesablanir.

_ ak0,105751000V
v

X

a - niimunanin titrlanmasina sarf olunan 0,005 N catcirilan diizalis amsal;
0,10575 ~ Iml 0,005N natrium tiosulfat mahluluna uygun olan yodun migda-
ri;
V — analiz iiciin gétiiriikiinan cirkab suyunun hacmi, ml.

Yoxlayict tacriiba aparildiqda, hesabat asagidak: diistur ilo
hesablanir.

(a-b)-k-0,10575-1000

7

Burada b - yoxlayic: tacriibsnin titrlonmasins sarf olunan 0,005 N
natrium tiosulfat mshlulunun hacmi.

5.86. Potensiometrik metodla suda yodun tayini

5.86.1. Metodun mahiyyati
Bu metod turs miihitds kalium permanganatla yodun oksid-
losmoasine asaslanir.
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10KJ + 2KMnO4 + 8H2S04 = 6K,SO4 + 2MnSOs + 5J; + 8H20

5.86.2.Avadanhq va reaktivisr

pH- metr, platin vo kolomelelektrodlu potensiometr
5 — 10 ml hacmli avtobiiret

50 mi titrlomok liciin stakan

15, 70 ml hacmli pipet

Elektromaqnit qarigdiric

0,01 N kaliumpermanqganat mshlulu

4 N sulfat tursusu mahlulu

VVVVVVY

5.86.3.Analizin apariimasi

Analiz aparilmasi ti¢lin quru stokana 10 ml su niimunassi ils 5 ml
4N sulfat tursusu qarigdinlir vo mohlula elektrodlar yerlosdirilir.
Hor bir analizin aparilmasmndan avval elektrodlar distillo suyu ila
yaxsi yuyulur vo filtir kagizi ils qurudurlar.

Titrlomoada avval stokanin igindakini yaxsica qarigdirib, ilkin
potensiali geyd edirlor. Qarigdirma elektromaqnit qarigdiricida apa-
rlir. Qarigdirma zamani elektrodlar maye ilo 6rtilli olmalidir va
stokanda olan maye ilo otrafa sigramamalidir.

Titrlomanin siirati 3 saniyads 1 damcidir. Titrloms prosesinds
hor dofs permanganat slavs etdikds mohlulu garigdiraraq gostarici-
lori geyd edirlar.

Hor dofs mahlulun potensialmi géstorsn ox gskalanin axirina ¢a-
tanda dlgmo hoaddi tutqaci vasitasi ilo gorginlik tanzimlsnir.

Titrlomonin svvalindo elektrodlararasi potensialin dayismasi
clizidir (5-10mv).

Ekvivalent néqtssino gatdiqda potensiallar forqi 15-20 mv qe-
dar yiiksalir va ekvivalent noqtasinds birden ¢oxalaraq 70 va 70-den
ds gox mv-a gatir. Ekvivalent ndqtssine ¢atdiqda, 6lgiinti daqiglas-
dirmak tgiin 0,05 ml 0,01 N kalium permanganat mohlulu slava
edirlor. Mahlulun potensialinin an yiiksak glymati suyun tarklbmds
olan yodun miqdarina ekvivalent sayilir.

Titrlomadon sonra elektrodlar: distills suyu ils yuyurlar.

5.86.4.Hesabatin apariimasi
Suda olan yodun miqdarm (X) mg/l asagidak: distur ilo
hesablayirlar:
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_a-k-0.001269-1000-1000
= 7

X

Burada:
a — titrlamaya sarf olunan 0,01N kalium permanganat mshlulunun
hacmi, ml;
k - kalium permanganat mahlulunun qatahgim dsqiq 0,01 N-a gatiran
amsal;
0,001269 — 1 ml 0,0IN kalium permanganat mahluluna uygun olan
yodun migdari;
V — analiz iigiin gotiiriilon niimunanin hacmi, ml

Qeyd: Suda yodun migdari ¢ox olduqda titrlamak iiciin 0,1N kali-
um permanganat mahlulundan istifads olunur.

5.87.Qolavili cirkab sularinda
sulfidli kiikiirdiin tayini

Bu metod polisulfidlarin natrium sulfitls qarsiligh tasirins ssas-
lanur.
NasSs + 3Na,;SO; = NaS + 3NaS,03 ‘
Bu zaman alnan natriumtiosulfat: yodla titrlayarak toyin edir-
lar.

2Na;S;0;3 + J; = NaJ + NaxS40¢

5.87.1. Avadanhq va reaktivior
Konusvari kolbalar (250-300ml)
Biiret (50 ml)

Mor pipets1 (20 va 50 mi)

Ol¢ii silindirlari (10;25 va50ml)
Ol¢ii kolbasi (200 ml)

5 %-li tazohazirlanmus natrium sulfit mohlulu
30-40 % formaldehid mahlulu
10 % natrium asetat mshiulu

10 % sirks tursusu mahlulu

10 % sink sulfit mahlulu

0,1N yod mshlulu

0,5% kraxmal mahlulu

VVVVVVVVVVVY
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5.87.2. Analizin aparilmas:

Konusvan kolbaya pipet vasitasi ilo 40 ml durulagdiriimus galo-
vili ¢irkab suyunu tokiib 30 ml natrium sulfit mahlulu slavs edib 10-
15 daqigs 500C-ys qadar su hamaminda quzdirirlar. Mohlulun
rongsizlogmasine natrium sulfitlo gedsn reaksiyanin qurtarmasimni
gostorir.Sonra mohlulu soyudub, natrium sulfiti ¢6kdiirmak ii¢giin 20
ml sink sulfit slave edib, qarigdirirlar. Alman mshlulu 6l¢ii kolbasi-
na siiziirlor, filtirds galan g¢okiintiinii distills suyu ilo yuyurlar va
kolbadak: mahlulun hocmini 200 ml-s ¢atdirirlar. Qarigdirdigdan
sonra alman mohlulun 50 mi-ni pipet vasitasi ilo konsvari kolbaya
bosaldib, artiq qalan natrium sulfitin neytrallagmas: iiglin 5 ml
formaldehid mahlulu ve sonra {izorina 20 ml sirks tursusu slavs edib
20 daqiqge gozlayirlor. Kolbanin igindakilari mahlul rang alana gador
kraxmalin igtirak: ilo yod mohiulu ils titrloyirlar.

5.87.3. Hesabatin qaydast
1 ml durulagdirilmis galovi girkab suyunda olan lmkurdun bir-
losmasina sarf olunan 0,1N yod mahlulunun migdar (y:)- ml
V-K-200-500

: 10-50-40

Burada:
b - titrlamaya sarf olunan 0,1N yod mahlulunun migdar:;

K - yod mohlulunu daqiq 0,1N-a catdiran diizalis amsali;

X, - 1 ml tetrasulfid mohlulunda olan natrium tiosufidin birlagsmasina
sarf olunan 0,IN yod maglulu - polisulfidlorin qatihigim miiayyanlasdi-
rildikds tayin edilir;

y;-da olan kiikiirdiin gram-atomlar: asagidak: diisturla hesablanr :

V.0,003207-1000
Y, = +
X, 32,07

burada:

0,003207 -1 ml 0,1IN yod mahluluna uygun olan kiikiirdiin migdari, qram;
32,07 — 1 mol kiikiirdiin ¢okisi, gram;

X, — polisulfid moahlulunun gatihginin tayini zamam hesablanan 1 litr mahlu-
lun tarkibindski polisulfidlarin mollarimin migdari.
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5.88.Cirkab sularinda izopropil spirti, diizopropil efiri
va toluolun tayini

5.88.1. Metodun mahiyyati

Bu metod komponentlsrin xromotoqrafik ayriimasina va daxili

standartlarn istifadasi ile onlarin migdaririn tayinina asaslanir.

5.88.2.Avadanhq va reaktiviar

>
»

YVVVVY VVVVVY

Alovlu ionlagma detektorlu xromotograf

Korpicin ¢okisinin 10 5-i qadesr sothins trietarolaminin tri-p-
sianetil efiri hopdurulmus diatomit karpici (0,25+0,5 mm frak-
siya) ilo doldurulmus uzunhugu Im, daxili diametri 4mm olan
xromotografik kalonka

10 mkl! hacmli gpris — 2adad

Hidrogen

Dastyict qaz - helium yaxud arqon

Qurudulmus va lizvi gansiqlardan tamizlenmis hava

25 ml hocmli pipet

Slifi d=12,5 mm tutqagh texac olan konusvari kolba (hacmi
50 ml)

50 ml hacmli 6lgi silindri

200 ml hacmli yumrudibli kolba

Tetrahidrofuran

Qovulmus izopropil spirti

Qovulmus diizopropil efiri

Toluol

5.88.3. Analiza hazirig

200 ml hocmli yumrudibli kolbada 2 saat 9000C-do kézordilen

20 sm3 diatomit karpici (0,25+0,5 mm fraksiya) ¢okilir. Kolbani su
hamamuna qoyurlar (40°C-ds) vs vakuum altinda asetonu qovurlar.
Asetonun goxusunu konarlasdirmagq iigiin kolbam dasiyici ile bir-
likda 30-40 dagigs quruducu skafa qoyurlar (60°C). Bu tsulla hazir-
lanmus karpicin tozunu konarlagdirmagq tigiin onu slokdon kegirib
0,25+0,5 mm 6lgiili denavaer fraksiyasina yigirlar.
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5.88.4. Kolonkamn doldurulmasi

Doldurmadan svval kolonkani benzin, aseton va ya efirls yuy-
ub hava axin ilo qurudurlar. Sonra daima ddyaclomakls kolonkani
hazir doldurucu ils doldururlar.

5.88.5. Analizin aparilmasi
50 ml hacmli 6lgii kolbasina 25-40 ml su niimunesindan

gotiiriib, tutgacl tixac ilo baglayib 0,0002 qram daqiqlikle ¢akirlor
vo spris vasitasi ilo 1 damct daxili standart-tetrahidrofuran slavs
edib yenidon ¢okirlor. Tetrahidrofuramin ¢okisini tapirlar. Xromo-
toqrafda tacriibonin parametrlarini tayin edirlor.
1. Kolonkanin temperaturu — 560C
2. Buxarlandiricinin temperaturu — 100°0C
3. Qazdastyicinn siirsti — 28 ml/dag
4. Artma skalasi 1; 3; 10
5. Girig miigavimati — 107 va 10° om
Cihaz is¢i rejimina ¢ixdigdan sonra xromotoqrafin buxarlasdi-
ricisina 8 mkl analiz olunan su niimunasi daxil edirler.
Komponentlarin ¢ixma ardicillig: sokil 5.2-da gostarilib.
Ahnan xromotoqramlara gora daxili standartin kémayi ilo dii-
zopropil efiri, izopropil spirti vs toluolun migdarini (mg/f) asagida-
k1 formula il hesablayirlar.

_4,-C-1000-K
4,-B

X

Burada:

A, — izopropil spirtinin (diizopropil efiri va toluolun) pikinin sahasi, mm?;
A — tetrahidrofuran pikinin sahasi, mnt’;

B — analiz sigiin gotiiriilmiis niimunanin hacmi, mi;

C — daxil olunan tetrahidrofuramin migdari, mq;

K — diizalis amsah.
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Sakil 5.2, Komponentlarin ¢ixma ardicilligi: 1 diizopropil efiri, 2 -
tetrahidrofuran, 3 — izopropil efiri, 4 — toluol.

K-n1 tayin etmsak iigiin suda hall olmus vo ¢akilmis toluol, dii-
zopropil efir va izopropil spirtinden bir negs siini qarsiqlar hazirla-
nir.

Qarisiglar analiz olunub asagidaki diistur ils hesablanir:

K= G- Ao
CCT 'Al
Ayri-ayri komponentloar iigiin K-nin orta giymati hesablanr.
Burada:
C, - qangsiga daxil olan daxili standartin (tetragidrofuramin) migdari, mq;
A, — tayin olunan komponentin pikin sahasi, mm’;
A tetrahidrofuran pikinin sahasi, mm’;
C; - hazirlanmag daxili standart (tetrahidrofuran), mq.
Hor bir niimunonin 2-3 dofs analiz edirlar vs toyin olunan
komponentin qatilifinin orta qiymatini tapirlar.

5.89.Cirkab sularmda asetonun toyini
5.89.1.Metodun mahiyyati

Bu metod iisulu analiz olunan su niimunassindon qovulmus ase-
tonun daxili standart isulu il xromotoqrafik teyinina asaslanir.
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5.89.2.Avadanliq va reaktivisr

> Alovlu ionlagma detektorlu «Svet -1» xromotoqrafi

> Sothino korpi¢in ¢okisinin 2%-1 godar polietilenglikol -400 va
17%-1 trikrezilfosfat hopdurulmus diatomit korpici (0,25 +
0,5mm fraksiya) ilo doldurulmus uzunlugu 1 metr vs daxili
diametri 4mm olan xromotografik kalonka

Mikrosipris 0,01ml hacmli

Elektrolitik hidrogen

Uzvi qansiglardan va sudan tomizlanmis hava

Dagiyic1 gaz- helium va ya arqon

Deflegmatorun uzunlugu 250 mm olan 200 ml hscmli Viirs
kolbasi

Libix soyuducusu

Alonj

14,5 mm-li slifmuftali hacmi 40 ml olan gabuledici (kolba)
Tutgach tixac

Elektrik pe¢i

Qabuledicini soyutmagq tigiin qab

5000C-ds kozardilmis stige pambiq

Aseton

Qovulmus tetragidrofuran

VVVVVVVVY VVVVY

5.89.3.Absorbentin hazirlanmas:

Diatomit korpici ¢ini hovangdastada azib, slokdan kegirib, 20-25
ml fraksiyalan yigirlar. Sonra tozdan tomizlemak iigiin distillo suyu
ils yuyurlar. Yuyulmus karpi¢ 1200C-do quruducu skafda qurudu-
qdan sonra 3 saat arzinds 900°C-ds mufel sobasinda kézardilir. Ha-
zir karpic agz1 kip baglanan siigo gabda saxlayirlar.

5.89.4.Bark dagtyiciya harakatsiz mayenin hopdurulmast

Uzunlugu 1 metr va daxili diametri 4 mm olan kalonka tgiin 15-20
sm? quru dasityicint tarizads ¢akilir. Sonra karpicin ¢akisinin 2% qs-
dar polietilenqlikol va 17%-5 gadar trikrezilfosfat ¢okirlor. Cakilmig
quru dagtyicini ¢ini kasaya bogaldib silkalamokls iizorina 60 ml hoil
olunmug polietilenqlikol slavs edirlor. Kasani su hamamina qoyub
silkalamakls asetonun qoxusu tam yox olana qader qizdirirlar.

Polietilenglikolla modifikasiya olunmus karpi¢in fizerino trikre-
zilfosfat hopdurulur. Bunun iigiin igorisinds diatonit ksrpic olan
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kasaya 60 ml efirds hall olmus triresilfosfat slavs edib, silkalayarak
efir tam buxarlanana qadar quzdirirlar. Bu isulla hazirlanmis da-
styicini alayib 0,25+0,5 ml fraksiyalar: gotiiriirlar.

5.89.5.Kolonkamn doldurulmasi

Doldurmazdan avval aseton, spirt va ya efirla yuyurlar, sonra
quzdiraraq hava ils qurudurlar. Daimi eyni siiratle ddyacloyarak
kalonkaya hazirlanmus dasiyict doldururlar. Cihazin talimatinda
gostarildiyi kimi kalonkanin har iki ucunu siigo pambiqli tamponla
baglayib, doldurulmug kalonkam xromotoqrafin termostatina bar-
kidirlor.

Cihazin optimal igloma soraiti

Kolonkanin temperaturu — 60°C

Buxarlandiricinin temperaturu — 150°C

Qaz-dasiyicinn siirati — 34ml/daq

Daxil olunan niimunsenin hacmi - 34ml/dag

Olgms haddi 1:1, 1:3, 1:10 vahid

Girig miigavimati 107om va 10%0m

5.89.6.Analizin aparimas:

Libix soyuducusuna birlesdirilmis Viiris kolbasina 100 mi tad-
qiq olunan ¢irkab suyu tokiib va onun 25 ml-ni qovub alonj vasitosi
ilo daqiq ¢okilmis qabulediciys yigirlar. Torkibinds gat1 aseton olan
kondensati buzla soyudulan gebulediciys yigirlar.

Qovduqdan sonra qobulediginin agzini tutqach tixacla
baglayib, analitik tarazida gokirler. Sonra sprisla tixaci desarsk qo-
bulediciys daxili standart kimi 2-4 dama tetrahidrofuran (THF)
slavs edib, yenidon gokilorak ve THF-in ¢okisini tapirlar. 0,04 ml
hacmds niimunsni xromotografin buxarlandiricisina daxil edirlor.
Xromotogramda avvslcs asetonun piki sonra tetragidrofuranin piki
cixar (yazilir).

5.89.7.Hesabat qaydas:

Suda olan asetonun miqdarim (mgq/f) asagidak: diistur ilo he-
sablayirlar:
_ S, -4-K-100

S,-B

X
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A - THF-in ¢akisi, mq;

S, — aseton pikinin sahasi, mnt;

S;— THF pikinin sahasi, mnt’;

B — govulmag tigiin giotiriilniy su niimunasinin hacmi, ml (100);
K — eksperiment naticasinda aseton tigtin tapilan diizalis smsah.
Asetonun tayin olunmasmmn asagi haddi 0,5 mq/¢

5.90. Cirkab va tobii sularda toluol, ksilol, stirol
vd alfametilstirolun toyini

5.90.1. Metodun mahiyyati

Bu metod karbohidrogenlerin fenetolla ekstraksiyasina, xromo-
tografik ayrilmasina vs daxili standart metodundan istifadasi ila
migdarinin toyinine asaslanir.

5.90.2. Avadanliq va reaktivior
» Alovlu ionlagsma ditektorlu «Svet» xromotoqrafi
» Uzunlugu 1m, daxili diametri 4mm xromotoqrafik kalonka-
nin sathi karpicin ¢okisinin 10%-i qader trietaholanidiatomit
karpigls doldurulur.
1 mk! hacmli mikrosipris
Rezin tixacla baglanan 20 ml hacmli konusvari kolba
10 ml hacmli 6l¢ii kolbast:
I ml hacml pipet
2,58 hocmli ayric1 quf
10 litrlik siigo qab
Qovulmus fenutol
Toluol
Ksilol
Qovulmus stirol
Qovulmus alfa-metilstirol
N — propilbenzol 2
Balonda arqon
Balonda hidrogen

VVVVVVVVVVVVVYYVY
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5.90.3.Analiza hazirhyq

Inert bark dasiyici kimi istifads olunan diatomit karpicini he-
vangdostads azib, slokdan kegirirlor. Alinan 0,25 +0,5 mm fraksiya-
siu tozdan tomizlomok idigiin distilla suyu ile yuyub, 120°C-ds quru-
durlar vo 900°C-do 2-3 saat mufel sobasinda kozordirlor. Soyudu-
gdan sonra sathino maye faza hopdururlar.

20 sm? diatomit karpicini ¢ini kasaya tokiib qarigdiraraq iizari-
na karpicin ¢okisinin 10%-na qadar gotiirilmiis 80 ml asetonda hsll
olunmus trietanolaminin trisianetil efiri slava edirlor.

Kasan: su hamamima qoyub asetonu qoxusu yox olana gadar
qovurlar. Hazirlanmig dasiyicin1 60°C—ds 30 daqgiqs quruducu skaf-
da qurudurlar. Soyuduqdan sonra slokdon kegirib 0,25+0,5 mm
oleiilii fraksiyasmi yuyulmus va qurudulmus xromotografik kolon-
kaya doldururlar. Kolonkani xromotografin termostatina yerlagdi-
rirlar.

Cihaz asagidaki parametrlorls iglayir:
Kalonkanin temperaturu - 110°C
Buxarlagdiricinin temperaturu - 160°C
Qaz dasiyicimun siirsti - 46ml/daq
Daxil olunan niimunsnin miqdar1 — 2mkl
Giris miqgavimati — 107 vo 10° om
Skalann artiricis1 ~ 1; 3 va 10

Al

5.90.4. Analizin aparimas:

Ayirict qufa 1-2 litr analiz olunan suyu tékiib, iizarine 8 ml qo-
vulmus fenetol alava edib 7 dagigs arzinds méhksm ¢alxalayirlar.
Toabagslasdikdan sonra ekstrakti (yuxari tabageni) kolbaya bosal-
dib, tixacla baglayirlar. Tokrar ekstraksiyani 4 ml fenetolla aparir-
lar; alman ekstrakt hamin kolbaya bosaldirlar. Uzarins 0,5ml daxili
standart slave edirlor. Xromotografin buxarlandiricisina texminan
2mkl fenetol ekstrakti daxil edirler.

5.90.5.Daxili standartin hazirlanmasi
1 gram n-propilenbenzolu 100ml fenetolda hall edirlor.Almnan
mohlulun 0,5ml tarkibinds 0,005 gram n-propilbenzol var.
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5.90.6.Hesabatin aparilmasi
Daxili standart metodu ilo xromotogramaya ssasan suda holl

olmus aromatik karbohidrogenlerinin miqdarmi (C;) mgq/¢ tayin
edirlar,

_4,-Cep-100-K

C
Acr - B

Burada:
A — tayin olunan karbohidrogenin pikinin sahasi;
Aecr - daxili standart kimi xromotografa daxil edilon normalpropilben-
zolun pikinin sahasi, mm’;
Cer —daxili standartin ¢akisi;
B — analiz digiin gotiiriilmiis suyun hacmi, ml;
K - diizolis omsah.

K-nm1 tapmagq iiglin toyin olunan komponentlorden va daxili
standartdan stini kalibr qarisign hazirlayirlar. Diizolis smsalini
asagidaki diistur ilo hesablayirlar:

K = C Ay
CCT ) Al

Ayri-ayn diizalis amsalimin orta qiymatini 3, 4 analiz ssasinda

hesablayirlar.

~ .

‘) B N
Sakil 5.3. Komponentlsrin ¢ixma ardicilhgi: 1 — benzol 2 - ttoluol, 3 — etil-

benzol, 4 — stirol, 5 — alfa-metilstirol, 6 - fenetol.
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5.91. Cirkab sulaninda domir, sink, mis, titan va aliiminiumun
birgs istirak il onlarm tayini

5.91.1.Metodun mahiyyati

Bu metod ammonyakla aliiminium, domir ve titan hidroksidls-

rin ¢okdiiriilmasi, onlann filtir vasitasi ilo siiziilmoesi va sinkin, domi-
rin, aliiminiumun - trilonometrik, titanin vo misin - kalorimetrik
dsulla tayin edilmasins asaslanir.

5.91.2. Avadanhyq va reaktiviar

YVVVVYVVVVVVYVYVYY

Fotoelektrokolorimetr FEK - M

200, 300 ml hacmli kimyovi stokanlar

Kimyovi qiflar (@ 6+8sm)

Konusvari kolbalar 250m]

Pipetlar 1,5 +50

Olgii silindirli 10, 100m]

Biiret 10ml

5% va 20+25%-li ammonyak mahlulu

Xlorid tursusu (sixlig: 1,4 qram/sm3)

Sulfat tursusu (sixhig1 1,84 qram/sm3) vo 3N-Ii mohlul

40%-li kalium hidroksid mahlulu

3% -li hidrogen peroksid

Titan 2-oksid

Ammonium sulfat

0,05N trilon B. 9,3 gram trilon B-ni suda hall edib, filtirden ke-
¢irib, filtirin hocmini 1litro ¢atdirirlar. Mahlulun faktorunu
ammonyak-bufer mohlulunun istiraki il magnezium sulfatla
toyin edirlar.

0,02M damir-ammonium zoyinin moahlulu. 9,64 gqram zayi 1,5
ml gatitursusu ilo (s1xlig1 1,84 gram/sm?) tursnlasdinb hacmi su
ilo 1litrs ¢atdirirlar.

Ammonyak-bufer mahlulu. 20 gram ammonium xlorid mahlu-
lunu 900 ml suda hall edib itizarina 100 ml 20+25%-h ammonyak
mohlulu slavs edirlar.

Asetat bufer mshlulu.275 gram natrium asetati, 500 ml suda
hall edib, 500ml 1n asetat tursusu ilo qarigdiririar.

Natrium sulfasalisil tursusunun moshlulu.10 gram sulfasalisil
tursusu 60ml suda hall edib, iizarina 35 ml 2n natrium galovi

308



mahlulu slave edirlor (mshlulun miihiti metiloranja gora turs
olmalidir).

Izoamil spirti va ya xloroform

Xromogen goy (indigator).0,5 qram xromogen goyii 20ml am-
monyak bufer mahlulunda holl edib hacmi distille suyu ils 100
ml-o ¢atdirirlar.

» Konqo-qirmizi kagiz: (indigator)

» Potasl sodanin qansig: (1:1)

» Kalium biosulfat

vYv

5.91.3. Analizin aparilmast

Kézardilmis qaliq olan kasaya 5-10 ml xlorid tursusu (1:1 mah-
lulu) qaynayana kimi plitads qizdinirlar. Kasanin divarlarinda qa-
lan ¢okiintiinii rezin ucluglu siiss ¢ubuq ilo yigirlar. Alinan mahlulu
stokana bosaldib, yens ds kasan: tursu ilo yuyurlar. Comt sarf olu-
nan tursunun miqdari 20-30 ml olmalidir. Hall etmeni avvalca tursu
ilo aparirlar, sonra su ilo hacmi 100 ml gatdirirlar. Kézardilmis qaliq
tursuda tam holl olmadiqda, hall olmayan qalig1 kagiz filtirden
siiziib, filtirls garisiq platin tigelo goyub, yandirib, mufel sobasinda
kozardirlor. Sonra tigeli soyudub tizerine 0,5 qram potasla soda qa-
. nisigi (1:1) ya da ki 1 qram kalium (natrium) bisulfat alavs edib yens
do mufel sobasina qoyurlar.

Tiqeldski kiitlo tam maye halma keg¢dikds orintinin alinma pro-
sesi qurtarmis hesab olunur: potasla 10 daqigadan; kalium bisulfitls
2-5 dagiqadan sonra. Alinan arintini kézordilmis qalig kimi xlorid
tursusunda hsll edib, mahlulu stakana bosaldirlar. Stokana 1-2 ml
gat1 azot tursusu aslavs edib bir neg¢o daqiqa qaynadirlar. Sonra sta-
kana kongorot kagizi alirlar vs indiqator kagizi qizarana kimi
damci-damc1 gati ammonyak mohlulunu slavs edirlor. 2 ml am-
monyak slave edib, sobada qaynayana kimi qizdirirlar. Alinan
¢okiintii mahlulu kagiz filtirden kegirib, filtirat1 konusvar: kolbaya
stiziirlar. Cokiintiinii 5-6 dafs vo har dafs 15-20 ml hacmli isti su ila
yuyurlar.

Filtiratda - sinki ve misi, ¢okiintiids iss — aliiminiumu, domiri va
titani toyin edirler.
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5.91.4. Filtiratin analizi.

Sinkin tayini

Filtirat olan kolbaya 5 ml natrium dietilditiokarbonat mohlulu,
10 ml bufer moahlulu va bir ne¢o xromogen goyiin kristallarini alave
edirlor. Kolbadakim rengi tiindqirmizidan géy rangs kegone kimi
0,05N trilon B mahlulu ils titrloyirlor.

Niimunada sinkin miqdarim (X) mq/l asagidak: diistur ile he-
sablayirlar.

X = a-K-1,635
V
Burada:
a - titrlamaya sarf olunan 0,05 N trilon B mahlulu migdari, mi;
K - trilon B mahlulunun konsentrasiyasimt daqig 0,05 N gotiran amsal;
1,635 — 1ml 0,05N trilon B mahluluna ekvivalent olan sinkin migdari;
V  —analiz iiciin gétiiriilmiis girkab suyun migdari

Qeyd. Natriumdietilditiokarbonati slava etdikds alman sar
rang onu gostarir ki, suyun torkibind> mis var. Misi izoamil spirti
vasitasi ilo kanarlagdiririar.

Misin tayini

Filtirats 350 ml hocmii ayirig1 qifa bosaldib iizerine 10 ml qats
azot tursusu alavs edib, qangdirirlar. Zsif qoxu amals galons kimi
10%-li ammonyak mohlulu ilo neytrallagdirirlar. Sonra gifa -5 mi
natriumdietilditiokarbonat slavs edib qarigdirirlar. Mshiulun terki-
binds mis oldugda onun rangi saralir. Reng saraldigda qifa 30ml
izoamil spirti alava edib 3-4 daqigs garigdirib tabaqalesmays qoyur-
lar. Sonra asagidaki tobaqoni konusvari kolbaya siiziib, galacokds
sinkin toyini iiglin istifads edirlor, yuxaridaki rangli tabaqgeni iss qu-
ru kagiz filtirdon 50 ml hacmli kolbaya siiziirlar. Rang ¢ox intensiv
oldugda izoamil spirti ilo ekstraksiyam tokrar edirler. Ekstraksiya
ii¢lin 15-20 ml izoamil spirti gotiiriirlor. Alinan ekstrakt 6l¢ii kolba-
sina bosaldib, izoaml spirti ila hocmi 50 ml-s ¢atdirib qangdinrlar
va galinkigi 30 ml olan kiivets tokiib, goy filtirli fotokalorimetrlorde
optiki sixhiga 8lgiirlor. Miigaisa kiivetine izoamil spirti tokiiliir. Tapi-
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lan optik sixlig1 vo kalibr grafikine asasen analiz olunan niimunada
misin miqdarim tayin edirlor.
Misin miqdarm asagidaki diisturla hesablayirlar

_a-1000
2

X

Burada :

X — misin migdari, mg/t;

a — qrafiks asasan tapilan misin migdari, mq;

V - analiz iigiin gotiriilmiis cirkab suyun hacmi, m;

5.91.5.Daracali qrafikinin qurulmas:

Qrafiki standart mahlulun kémayi ils qururlar. Standart mohlu-
lu 1€ hocmli ol¢li kolbasinda 0,3928 gram mis sulfatin
(CuSO4:5H:0) suda halli ilo hazirlayirlar.

Kalorimetrlomanin aparilmasi iigiin standart mohlulu 10 dafs
durulasdirirlar. Alman mohlulun 1ml-i toerkibinds misin miqdan
0,01 mg-dir. Ayirict qufa 150-200ml distills suyu tékiib, mikrobiiret
vasitasi ilo 1; 2; 3 va s. ml misin miqdan 0,01 mg/ml olan mohlulu
slava edirler. Sonraki marhalolori yuxarida géstorilon kimi aparirlar.
Alnan naticolors gors deracali grafiki qurulur: ordinat oxunda -
optiki sixhigl, absis oxunda iss — analiz ii¢iin gotiiriilmils niimunada
misin migdanni qeyd edirlar.

5.91.6.Cékiintiiniin analizi

Cokiintii ilo birgs filtiri hidroksidlorin ¢6kmasi aparilan stakana
goyub, 40 ml 3n sulfat tursusu slavs edib, ¢okiintii tam hsll olunana
gader quzdirirlar.

Isti mohlulu 100 ml hecmli 6l¢ii kolbasma siiziib, filtiri isti su ilo
yuyurlar. Kolbadaki mahlulu soyudub distills suyu ils 100 mi ¢atdi-
rib qangdirirlar.

5.91.6.1.Damirin va aliiminiumun tayini
Damirin toyini
Konusvan1 kolbaya alman mshlulun 50 ml-ni tékiib igins
konqort kagizi qoyub kagiz qizarana kimi damci-damect 40%-li
kaliumun galovi mshlulunu olave edirlor. Sonra 10 ml 1n xlorid
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tursusu mohlulu slavs edib, 60-70°C-3 gadar qizdirib, 1 ml natrium

sulfasalisil slavs edirlor. Domir olduqda mohlul tind qirmiz: rang

alir. Rangli moahlulu rang itons kimi trilon B mahlulu ils titrloyirler.
Niimunads domirin migdan (X) mg/f asagidaki distur il

hesablanir.

_a-K-14-2-1000

V

X

Burada:

a ~ titrlamaya sorf olunan trilon B mahlulunun hacmi, mi;

K~ trilon B mahlulunun gatihigi dagiq 0,05 N gatiran diizalis amsal;
1,4 Im{0,05N trilon B mahluluna ekvivalent olan damirin migdar:;
V - analiz tigiin gotiriilan ¢irkab suyun hacmi.

Aliiminiumun tayini

Doamiri toyin etdikdan sonra kolbamn igindaki mahlulu 5 dagi-
g gaynadirlar. Aliminiumun miqdarindan asih olaraq isti mehlu-
lun {izerina 5-10 ml trilon B mshlulu slave edib, yenidan 5 dagiqs
qaynadib konqgorot kagizinin istirak ile kagiz qizarana qadsr 5%-li
ammonyak mohlulu slavs edirlor. 10 ml 2 némrsli bufer mshlulu
slavs edib, soyudurlar vs narinci rang alinana qodor domir ammo-
nium msahlulu ils titrloyirlor. Eyni zamanda trilon B mohlulu ils de-
mir ammonium zayin mshlulunun nisbotini toyin edirlor. Bunun
iiclin konusvari kolbalara 1; 3; 5 ml trilon B mohlulu tékiib, hocmi
distills suyu ils 100 ml-s ¢atdirirlar. 5 ml 2 némrsli bufer moahlulu va
1ml natrium sulfosalisil slava edib, alinan mohlulu domir ammoni-
um zayinin mahlulu il narinci rong alinana gadar titrlayirlor.

Niimunads aliminiumun miqgdarmi (X) mq/{ asagidaki diisturla
hesablayirlar.
_(b—-a-k)-K-0,675-2-1000

X
V
b - analiz iigiin gotiiriilnais 0,05N trilon B mahbulurun migdan, mi;
a - miimunanin titrlamasina sorf olunan damirammonivim zayi mahlulunun
miqdan, mi;
k - Imd damirammonium zayi mohluluna uygun olan trilon B mahulu;
K - trilon B mohlulunun qanhgim dagiq 0,05 n gatirmak ficiin diizalis

amsal,; -
0,675 - Imi 005N trilon B mahluluna ekvivalent olan aliiminiunmn migdari,
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mg;
\Y% — analiz li¢lin gotiiriilen, suyun hacmi, ml.

Titann toyini

Aliiminium va domirin toyinindan sonra 50ml-lik 6l¢ii kolba-
sinda galan metallarin sulfat tursusunda mohlulunun izarina 5 ml
3%-li hidrogen piroksid mshlulu slava edib, hacmi 50 ml-a ¢atdirib
ganigdirirlar vo 30 mm qalinhg kiivetds g6y rangli filtirls fotoelek-
trokalorimetrds optiki sixligini tayin edirlar.

Tapilan optik sixhiqlar ve deracsli grafike ssassn niimunenin
torkibindaki titanin miqdari (mq) toyin olunur va sonra 1 litr ¢irkab
suyunda asagidak diisturla hesablanir:

r=2 2-1000
: V
Burada:
x — titamn migdari, mg/{; a - daracali grafikdan tapilan titamn
migdari, mq;

V — analiz iiciin gotiriilmiis ¢irkab suyun miqdari, mi.

5.91.7.Daracali grafikin qurulmas: ,

Doaracsli grafiki qurmagq figiin standart mohlul hazirlayirlar. 100
ml hacmli 6l¢ii kolbasinda 0,1 qram titan 2-oksidi, 5,6 qgram ammo-
nium sulfat1 va 25-20 ml qat1 sulfat tursusunu (1,849 g/sm3) qarigdi-
rirlar. Qarigigr titan 2-oksid tam holl olunana gadar plitads qizdinr-
lar, soyudurlar va distilla suyu ils hacmi 100 ml-a ¢atdiririar. 100 ml
hacmli 6l¢ii kolbalarina 20-30 m#£ distillo suyu tokiib, iizerins 1; 2; 3
va s. ml standart mahlulu, 20 ml 3 n sulfat tursusu mohlulu va 5 ml
3% hidrogen peroksid mohlulu slava edib hacmi 100 ¢atdirib, gars-
dirirlar ve 30 mm qalinhqda kiivetds goy rongli filtirlo kolorimetr-
loyirlar.

Miiqaiss kiivetina distills suyu tokiirlor. Tapilan optiki sixligla-
ra gora daracali grafik qururlur. Ordinat oxunda optik sixliglar, ab-
sis oxunda isa titanun miqdari (mq/l) geyd olunur.
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5.92. Qatran vo yag tursularinnin birga tayini

5.92.1.Usulun mahiyyati

Qotran va yaglh tursularimin cominin tayini onlarin zvi holle-
dicilorls (efir, xloroform) ¢irkab sulardan ¢ixarilib, birbasa galavi ila
titrlanmasins osaslanir.

5.92.2. Avadanliq va reaktivlor
Ayiricr qiflar 250 - 300 ml
Pipetlor

Silindirlar

Kip tixach kolbalar 250 ml
Etil efiri

Xlorid tursusu

Natrium gslovisi 0,5n moahlul
Metiloranj 1%-li mohlul
Fenolftalein 1%-li spirth mohtul
Etil spirti, rektifikat

VVVVVVVVYVY

5.92.3.Analizin gedisi

250-300 m! hocmli ayinci qifa 100 ml girkab suyu daxil edirlar
vo metiloranja goro rongi saridan qurmiziya kegona kimi damci-
damca xlorid tursusu slavs edirlor. 25 ml doymus natrium xlorid
mohlulu va 25 ml efir alavs edib gatran va yagh tursularin ekstrak-
siyas: ugiin 3 daqiqs saxlayirlar. Efir ekstraktim basqa aywict qifa
bosaldib, 25 ml efirlo qalan su tobaqasini tokrar ekstraksiya edirlor.
Ayiria qifa birlagdirilmis efir ekstraktlarini metiloranja gérs neytral
reaksiyaya godar natrium xloridin doymus mohlulu ilo yuyurlar.
Neytrallagdiriimig ekstrakt: kip tixach konusvari kolbaya daxil
edib, 25 ml spirt va 10 damai fenolftalein slavs edib 1 dagigs arzinds
dayamgh ¢ohrayt rong alinana kimi 0,05n natrium gslevisi mshlulu
ils titrloyirler.

Titrlomanin axirmda niimunani intensiv saxlayirlar. Titrlomoni
mikrobiiret ilo aparirlar. Paralel olaraq 100 ml distills suyu ils kon-
trol (xolostoy) tacriibs apanilir.
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5.92.4.Hesablama qaydalar
Kanifola gore gatran ve yagh tursulariin migdarim asagidak:
diisturla hesablayirlar

_(V-1)-K-0,0151-0,01075-1000

X
100
Burada:
Vv - niimunonin titrlamasina sarf olunan qalavi mahlulunun hacmi,
mi;
v, - kontrol tacriibaya sarf olunan galovi mohlulunun hacmi, mi;
K - qalavi mohlubunun qanhgim dagiq 0,05 n Na gatran diizalis
amsah
160 - niimunsnin hacmi, ml;
0,0151 - 1 ml 0,05n natrium qoalovisina ekvivalent olan gatran

tursularin (abiyetin turgusuna géra) migdan, q;
0,01075 - Iml 0,05 n natrium qalavisina ekvivalent olan yag tursularinin
(fraksiya C,~C,,) migdari, q.

5.93.Cirkab sularinda
gatran tursularimn tayini

5.93.1.Usulun mahiyyati
Bu metod gotran tursularinin xloroformla ¢ixardilmasina va
alinan mohlulun natrium golovisi ils sonraki titrlomasine esaslanr.

Ci1oH2sCOOH+NaOH —» CsH3yCOONa +H>O

5.93.2. Avadanhq va reaktivior

Ol¢ti silindirlari, hecmi 10, 25, 100
Avyirict qif hacmi 250ml
Konusvari kolba 250ml
Xloroform

Sirks tursusu, 10%-1i mahlul
Natrium xlorid, doymus mohlul
Barium xlorid, 10%-1i mahlul

Etil spirti, hidrolizli

Natrium golovisi 0,1N mshlulu
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» Indigatorlar 0,1%-li metiloranj mshlulu vo 1%-li fenolftalein
mahlulu

5.93.3.Analizin gedisi

100 ml analiz olunan sudan 250 ml konusvan kolbaya daxil
edib, iizarins 25 ml 10%-1i barium xlorid mahlulu slavs edib, qayna-
ra c¢atdinb otaq temperaturuna goder soyudurlar. Niimuneni
stiziirlor va 10-20 ml distillo suyu ils yuyub ¢okiintii olan filtire bosal-
dirlar, filtirati sonraki tayin iigin saxlayirlar, filtirli qifi iss bagqa
kolbaya yerlosdirirlor va filtirds olan ¢okiintiinii 25 ml 0,1N xlorid
tursusu mahlulu ile yuyurlar vo neytral miihit alinana qader distille
suyu ilo yuyurlar, yuduqdan sonra filtirat1 atirlar, ¢ékiintii ilo olan
filtirat: birinci siizmads ahnan filtirata daxil edirlar va metiloranja
gora damci-damar sirks tursusunu alave etmakloe ¢ahrays rongs gadar
mohlulu tursulasdinirlar.

25 ml natrium xloridin doymus mshlulunu slave edib, filtir tam
aglq vaziyyata diigona kimi yaxsica qanigdirirlar. Kolbadaki mahlulu
ayiric qifa kegirirlar, filtiri 2 dafs 20 ml distills suyu ile yuyurlar ve
ayirici qifa bosaldirlar. Sonra ayirici gifa 25 ml xloroform daxil
edirlar va 3 daqigs srzinds galxalayirlar, qoyurlar durulagir, sonra
alt tabaqgeni titrlamok iigiin konusvari kolbaya bosaldirlar. Ekstrak-
“siyam 25 ml xloroformla 2 dofs tokrar edirlor. Yigilmis ii¢ paya 50
ml etil spirti vo 10-12 damc: fenolftalein slava edib, intensiv qarigdi-
raraq bir degiqs srzinds itmayen ¢ohray reng alana kimi qarisig
0,1 N natrium galavisi mshlulu ilo titrloyirlar. Paralel olaraq 100 ml
distills suyu ils kontrol tacriibs apanlir.

5.93.4.Hesablama gqaydas:
Tursularin migdarin: tursusuna gérs migdarini X g/l asagidaki
diisturla hesablayirlar.

_(a=b)-K-0.0302-1000

X
100
Burada:
a — niimunanin titrlsmoasina sarf olunan 0,1 n galavi moklulunun
migdari, mi;
b — «kontrol» tacriibanin titrlamasino sarf olunan 0,In qalavi

mahlulunun migdar, mi;
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K — galsvi mahlulunun qatthgim dogiq 0,1 n-a gatiran diizalis
amsal.
0,0302 ~ 1 ml 0,1n golavi mahluluna iiySun olan abiyetin tursusunun
migdar1, gramm;

Qeyd: 1 serumun analizinds 25-50 ml prob va 75-50ml distill>
suyu gotiirirlr.

5.94. Divinilnitril kaucuk istehsalatimn ¢irkab sularinda
akril tursusunun nitrilinin tayini

5.94.1.Usulun mahiyyati
Metod akril tursusunun nitrilinin galovi ils ammonyaka gader
sabunlagsmasina, onun sonraki qovulmasma ve sulfat tursusu ils
udulmasina ssaslanir.
Reaksiyanin tanliyi
CH: = CH-CN + NaOH + 2H>0 — CHz = CH - COONa + NH; + H.0
2NH; + HaS04 — (NH4)2S804

5.94.2.Mane olan amillar

Tayins ammonyak ve ammonium duzlari mane olur, onlarin
miqdar1 ayr1 nimunada teyin olunur va son naticonin hesabinda
nazars ahnr.

5.94.3. Avadanhgq va reaktivisr

Yiimru dibli kolba 500ml

Damecilayic gif

Damci tutan

Libix soyuducusu

Allonj

Natrium golovisi 25%-li vo 0,05n mahlul

Sulfat tursusu - 0,05n mohlul

Qarislq indigator 0,1%-li metilenli géylin spirtli mshlulunu
0,1%-1i metilenli qirmiz1 moshlulu ilo 1 : 2 nisbstinds qarigdirir-
lar. Mahlul tiind rangli siigs qabda saxlanilir.

Fenolftalein, 1%-li spirt mahlulu

VVVVVVVY
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5.94.4. Analizin aparilmas:

Konusvar: gsbuledici kolbaya biiretdan 25 ml 0,05 n sulfat tur-
susu mohlulu, 25 ml distillo suyu va 5-7 damei qarisiq indigator da-
xil edirlor va kolbant soyuducunun altina birlagdirands alonjun
ucunu bir az mayenin i¢ins salirlar. Akril tursusunun nitrilinin tax-
min edilon migdarmdan asihi olaraq, distille kolbasina 30-50 ml
¢irkab suyu daxil edirlar va kolbadaki hacmi distills suyu ils 300 ml-
2 gatdirirlar.

Kolbaya moesamali material daxil edirlor vo damcii qif va
damcitutan taxilmig tixacla kip baglayirlar. Kolban: damcitutan
vasitesi il soyuducuya birlegdirirlor. Bundan sonra qif vasitasi ilo
kolbaya 25 ml 25%-li galevi mohlulu tokib va qarigigt quzdiririar.
Ayrilan ammonyak gabuledicids sulfat tursusu il udulur. Kolbanin
igindakinin hacmi avvalinci hocmin 2/3 gader azaldigda govulmani
saxlayirlar. Qovulmamin tamhgin yoxlamagq tigiin saat slisesine bir
negs damci qovulan mayedon gétiiriib, iizerine bir damci fenol-
ftalein mohlulu slava edirlor. Rongin olmamasi ammonyakm ta-
mamile qovulmasini gostarir. Qovmani qurtardigdan sonra gabul-
edicidoki mohlulun morugu (tiind qiurmuzi) rengin ag¢ig-yasi ronge
kecona kimi 0,5n galovi mohlulu ilo titrlayirlsr. Bununla beraber
yoxlayicl tacriiba aparirlar. Yoxlayici tocriibado suyu, gelovini ve
tursunu tadgiq olunan suyun analizindski gadar gétiiriirler.

5.94.5.Hesabat qaydas:
Akril turgunun nitrilinin migdarim (X) mq/l asagidaki diisturla
hesablayirlar.

_{a-K-b-K)-C-K-2,65-100
14

X

Burada:
a - gabuledicids ammonyakin udulmasi iigiin gotirillmiis 0,05n
sulfat tursusu mahlulunun migdari, mil;
K - sulfat tursusu mohlulunun gqahgmn dsqiq 0,05n gatiran
diizalis amsali;
b - tadqgiq olunan niimunads artiq qalan sulfat tursusunun titr-
lomasing sarf olunan 0,05n galavi mahlulunun migdari, mi;
K, - galovi mohlulunun qatihigim daqiq 0,05n gatiran diizalis
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omsali;
V' - analiz iigiin gétiriilmiis cirkab suyunun hacmi, ml.
C Amonyakin qatihg.

2,65 -1 ml 0,05n sulfat tursusu mahlulunun ekvivalent olan akril

tursusunun nitrilinin migdari, mq,

5.95 . Cirkab sularmda nekalin vo
leykonolun ayri-ayr tayini

5.95.1.Usulun mahiyyati

Metod nekalin va leykanolun etil spirtinda fargli hsll olunmasi-

na vs sonra onlarin miqdarmin spektrofotometrik iisulu il tayinine
ssaslanir.

5.95.2. Avadanhq va reaktivlor

VVVVVVVVVVVYVYY

Spektrofotometr SF -4

Xromotografik kalonka, uzunlugu 58 sm va diametri 8 mm
LATR -1

Ustii ortiilii elektri sobasi

Yumru dibli kolbalar 50-100 ml

Kalonkani qizdiran sistem

Cini kasalar 50 ml

Silindrlar 50 - 100 mi

Nekal

Leykanol

Distills suyu

Etil spirti, rektifikat

Xromotoqrafiya ii¢iin narmn aliiminium oksidi

5.95.3.Tayinata hazirhq

Bark dasiyict kimi istifads olunan aliiminium oksidi, tozdan

azad etmoak iiglin, distills suyu ilo yuyurlar, 120-150°C-ds quruducu
skafda qurudub, 350°C-das 3 saat miiddoatindo mufe! sobasinda k&-
zardirlor. Hazir dasiyicini kip bagh qabda saxlayirlar.
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5.95.4. Analizin aparilmas:

50-100 ml (nekahn vs leykanolun miqdanndan asili olaraq) ¢ir-
kab suyunu yumru dibli kolbada hacrmi 5-10 ml ¢atana kimi elektrik
sobasinda buxarlandinb ¢ini kasada olan aliiminium oksidin (0,2-
0,4 q) iizorins bosaldirlar. Kolbam 2-3 dafs 3ml distille suyu ils ya-
xalayib, kasaya bosaldirlar. Niimunoni quruyana qader buxarlandi-
rirlar va avvalcaden aliiminium oksidls doldurulmus (gat 1sm) xro-
motografik kolonkaya kegirirlor; ¢ini kasam 2-3 dofs 3 ml etil spirti
ilo yuyub, ehtiyatla xromotografik kalonkada olan Al;Os-iin layina
bosaldirlar (sakil 5.4.)

N =100

450

!

Kolonka 50 mm diametrli siigs borudan hazirlanmis kéynak,
Koynayin agag hissasine sistemi qizdirmaq igiin iki elektroddan
ibaratdir. K6ynayin yuxari hissasinds ilanvari soyuducu yerlos-
dirilib. K6ynsyin asagi hissasine 100-150 ml etil spirti tokirlar. Etil
spirtinin buxarlanmasi vo buxarlarin kondensasiyas: hesabimna sis-
temdos 78°C temperatur sabit saxlanilir.

Nekali kolonkadan etil spirti (¢irkab suda nekalin migdarindan
asih olaraq 50-75 ml), leykanolu iss distills suyu ilo (50-75 ml
3ml/daq siiratls) ilo yuyub ¢ixarirlar.

Sokil 5.4.
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5.95.5.Nekalin va leykanolun migdarimn tayini

Nekalin v leykanolun spirtde va suda miqdarim spektro-
fotometrik isullu ilo tayin edirlar. UF oblastinda dalgalarin uzun-
lugu 289 vo 285 nm uygun olaraq, nekalm va leykanolun udma
spektrindan istifado olunur. Bu dalga uzunluglarinda 0,0005--0,03
mq/ml qatihglarda optik sixhgimin qatibqdan diiz xatli asiligs
miigahids olunur, yoni Lambert-Ber ganuna riayat olunur. Nekalin
va leykanolun qatihqlari qrafika asason tapihr.

5.95.6. Daracali qrafiklarinin qurulmasi. »

100 ml-lik 6l¢ii kolbalarinda nekalin spirtds va leykanolun dis-
tillo suyunda miisyyan olunmus (0,0005-dan - 0,03mq/ml-a qadar)
mahlullar hazirlamr. Hazirlanmig 0,005 mg/mé qadar olan mohlulla-
r1 qalinligs 3 sm olan kvars kiivetlords 6lgiirlsr, yuxar1 qatihglarda
1so gqalinhig1 1sm olan kiivetlordan istifads edirlar.

Yoxlama kiiveti eyni gahinliqda olmaqla nekal iigiin spirtls, ley-
kanol uciin 1sa distilla suyu doldurulur. Kvarsh spektrofotometrda
nekal tigiin 285 nm dalganin uzunlugunda gatiligi malum olan neka-
lin vs leykanol mshlullarmin optiki sixliglari olgiiliir. Alinan qiy-
matlors asason qrafik qurulur, absis oxunda mshlulun gatilig: ~ ne-
kahn spirtds (mg/m¢f) ya leykanolun suda (mg/mf) —, ordinat oxun-
da iso onlara uygun optik sixliglar geyd olunur.

Qrafiklar optiki sixhgn gatihgdan diiz xsth asiligim gostorir.

5.95.7.Namoalum konsentrasiyalarin tapimasi

Kolonkadan yuyulmus nekalin spirtds va leykanolun suda
mahlullarini qatiligi az oldugda 1sm qahnhqh kiiveto tokiirlor.

Miiqayisali eyni qalinhigh kiivetlar isa uygun olan hslledicilarls
doldurulur, leykanolun 285 nm vas nekalin 289 nm-da optiki
sixliglan1 6lgiiliir. Optiki sixhiglarin 6lgiilmils qiymstlarine ssasan
grafikdsn kolonkadan yuyulmus nekalin vs leykanolun qatihigint
tapiriar.

Cirkab sularda leykanolun vo nekalin qatiligimi asagidaki
diisturla hesablayirlar:
_C-a-100

b

X

Burada:
X - ¢irkab sularinda nekahn va leykanolun qatiligh
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C - daracalonma grafiking géra tamlan nekahn va liiykanolun qanhg,

mg/mi;
B - analiz iiciin gétiirilmiig cirkab suyun hacmi, ml;
A - nekalin va leykanolun yuyulmas ticiin sarf olunmus spirtin ya da

distills suyun hacmi, ml

5.96.Divinilnitril kauguklari istehsalatimn ¢irkab sularinda
spektrofotometrik iisulu ils nekahn toyini

5.96.1.Usulun mahiyyati

Usul dibutilnaftalinsulfotursulu natriumun maksimal udulma-
sina dygiin olan dalga uzunlugunda nekalin su mshlulunun optiki
sixhiginin 6l¢iilmasina ssaslanir.

5.96.2. Avadanhq va reaktiviar

» Spektrofotometr (SF-4A ya SF-4)

> Olgii kolbasi 50 ml

»  Daracolare boliinmiis pipet (5 ml, 2 ml, Iml)
> Butil spirti ilo Tomizlonmis quru nekal.

5.96.3.Daracali qrafikinin qurulmast

Qatiigs daqiq olan nekal mohlulundan istifade etmokls, qati-
hgin optiki sixhqdan asilliginin grafikini qururlar. 9sas standart
mohlulunun hazirlanmasi iigiin svvalcadan butil spirtin ekstraksiyasi
vasitasi ilo mineral duzlardan tomizlonmis, quru nekaldan istifads
olunur. Osas standart mahlulunun nekalin migdan 1g/l olmahdir.

Osas standart mohlulunun durulagdirilmasi yolu ils nekalin qa-
tilig1 10 mq/l; 20 mg/l; 30 mg/l vs saira. 100 mq/l-o gadar standart
mohlullar seriyas1 hazirlamir. Tadqiq olunan moshlullarin spektrofo-
tometrds 6Slgiilorini apararksn optiki sixligin 0,05-1 intervalinda ol-
- masi arzu olunandir.

Alinan mohlullarin optiki-sixhg: 285 nm-ds tobaganin qalinhgt
0,5 sm olan kvars kiivetds Sl¢iiliir. Miiqaisa kiivetinds distilla suyu
olgiilir. Alinan optiki sixhgin qiymatlorine asasen onun qatiliqdan
asilihq grafiki qurulur.
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5.96.4. Tayinin aparilmas:

Isci kiivetine tadqiq olunan ¢irkab suyu niimunssini tokiirlar.
Cirkab suyunda nekalin migdar1 100 mq/€-s gadsr oldugda, niimu-
nani durulagdirmurlar,

Miiqaisa kiivetine isa girkab suyunun tarkibinds olan nekaldan
bagqa biitiin kompmonentlari daxil edirlor.

Analiz miiddeti 15-20 dagigadir.

5.97.SKMS -10S, SKN -40S, SK-18S, SKS-30 ARKM-15,
SKS-30S kauguk istehsalatlarmin ¢irkab sularinda
leykanolun spektrofotometrik tayini

5.97.1.Usulun mahiyyati
" Metod leykanolun ultrabanévsayi sahads udulma spektrinin ve-
rilms gabiliyyatins asaslanir.

5.97.2.Mane olan tasirlar _

Leykanolun tayinine kanifol mane olur. Kanifolu toyin etmak
{iglin niimunoni dietil efiri ilo ekstraksiya edirlor. Dietil efirinin suda
hall olmasini azaltmagq ligiin natrium xlorid slavs edirlor.

5.97.3.Avadanhq va reaktivlor
Spekrofotometr

Ayirici gif - 50 ml

Pipet - 10 ml

Silindr - 10 ml

Olg¢ii kolbast 25 ml
Damcilayict

105°C-do sabit ¢okiys gatirilmis texniki leykanol
Dietilefiri, tibbi

Qat1 xlorid tursusu

Natrium gpalovisi 10%-li mohlul
Natrium xlorid

Universal indigator kagizi

VVVVVVVVVVVY
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5.97.4.Tayinatin aparidmas:

25 ml siiziilmils ¢irkab suyunun iizerina universal indigator
kagizina gora pH 2-2 ¢atana kimi damci ils qati xlorid tursusu slave
edib, dietilditiokarbonatin pargalanmasi tigiin 2 daqiqe elektrik so-
bada gaynadirlar. Soyudulmus mohlulu 6i¢ii kolbasinda hacmi dis-
tilla suyu ils 25 ml ¢atdirirlar. Kolbanin igindakini universal kagizin
pH=4 olana qodar 10%-li natrium qalevisi mshlulu ilo neytrallagdi-
rirlar. Qurudulmus ayirici qifa 10 ml neytrallagmis niimuns daxil
edib tizorina 1 qram natrium xlorid, 10 mi dietil efiri slava edib 2
daqigo saxlayirlar. Asagidaki tabsgeni bosaldib onun optik sixhigmni
spektrofotometrds 278 nm dalga uzunlugunda toyin edirler.

Miiqaiss kiivetina distills suyu tokiirlor, dlgi iigiin tabaqa qalin-
g1 1 sm olan kiivetlordan istifads olunur. Daracslonme grafikine
gora ¢irkab sularinda leykanolun qatiligin: tapirlar.

5.97.5.Daracalanma grafikinin qurulmasi

Qatiligs 5, 10, 15, 20, 25, 50 mq/l olan leykonolun sulu mohlul-
larimin optiki sixlig: tabagenin qalinhigl 1sm olan kiivetlorda vo 278
nm dalga vzunlugunda 6lgiilir. Miigaise kiivetina distills suyu tok-
rlor. Alinan giymotlors goro daracolonme grafiki qururlar, absis
oxunda mohlullarin gatihigini, ordinat oxunda iss onlara uygun
olan optiki sixliglari geyd edirlar.

Usulun hassashigy 2 mq/l

Analiz miiddati 30 daqgiga

5.98. SKN-18S, SKN-26S, SKN-40S butilakrilat kauguk
istehsalatinin girkab sularinda natrium alkilsulfatin tayini

5.98.1.Usulun mahiyyati

Metod xlorid turgulu miihitds natrium alkilsulfonatin metilen
goyla birlagmasi noticssinds géy rangin alinmasina ssaslanir.

Cirkab sularinda rongin intensivliyi natrium alkilsulfonatin
miqgdart ilo diiz miitenasibdir.

5.98.2. Avadanliq v reaktivior
» Fotokalorimetr FEKN-57
¥»  Ayina qif - 150 mi
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Silindrlar - 25 mi

Pipetlor - 25 ml

Damcilayici

Olgii kolbalan 1,2,5,10 ml

Natrium xloridden temizlonmis texniki natrium alkilsulfonat
Xloroform

Metilenli géy 1%-li su mahlulu

Xlorid tursusu, gaty

VVVVVVVY

5.98.3.Toayins hazirhq
5.98.3.1.Daracali qrafikin qurulmas:

150 ml hacmli ayirict qifa ardicil olaraq 1,2,4,6,10,12 ml 10mq/l
qatiligli natrium alkilsulfonatin sulu mohtulunu daxil edib, iizerine
20ml distills suyu alavs edirlor.5 damci gati xlorid tursusu, 1Imi 1%-
li metilenli gdyiin sulu mahlulunu va 20 ml xloroform slavas edirlar.
Niimunani | daqiqs saxlayib, durulasana goder gézloayirlor. Alinan
xloroform tabagasini basqa ayirici qifa bogaldirlar. Qalan suyu tok-
rar 20 ml xloroformla ekstraksiya edib 1 daqiga saxlayirlar.

Xloroform ekstraksiyalarinin ikisini da birlegdirirlar, 20 mi dis-
tills suyu, 3 damci gati xlorid tursusu olave edib 1 daqigs
¢alxalayirlar. Xloroform taboqasi ayrildigdan sonra, onu 50mi
hacmli 6l¢ii kolbasinda titrlayirler, filtiri xloroformun kigik porsiya-
lart ilo yuyurlar va kolbadaki mohlulun hacmini xloroformla 50 mil-
o ¢atdinirlar. Alinan mohlulunun optiki sixliginit FEKN-57 tipli fo-
toelektrokolorimetrds tayin edirlar.

Miigaisali niimunsni yuxarida gostorilon kimi hazirlayrrlar, la-
kin 20 ml distills suyu gétiiriirlor. Hesablaman sol barabana goérs
aparirlar. Alinan giymsatler asasinda doracsli grafik qururlar, absis
oxunda analizo gétiiriilen natrium alkilsulfonatin migdarm (mq),
ordinat oxunda iss uygun olan optiki sixliglan qeyd edirlar.

5.98.3.2. Analizin aparilmas:

150 ml hacmli ayiric1 qifa, natrium alkilsulfonatin migdarindan
asilt olaraq, 20 ml-s qadar niimuna daxil edirlor ve analizi yuxarida
gostarilon kimi davam etdirirlor.
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Cirkab suyunda natrium alkilsulfonatin qatiigint asagidaki
diisturla hesablayirlar.

XY= a-100
|14
Burada:

X - girkab suyunda natrium alkilsulfonatin migdan, mq/t;

a — daracali qrafiks gors taplmig natvium alkilsulfonatin migdari, mgq,
V — analiz iigiin gétiiriilmiiy ¢irkab suyunun hacmi, ml.
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