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ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Moévzunun aktualhi@i. Ayirma vo qatilasdirmanin sorbsion
metodlart mineral xammallarin vo texnogen tullantilarin emalinda,
hamginin analitik praktikada bir sira toyini metodikalarinin lazimi hassasliq
va segiciliyini tomin etmak ligiin genis istifads olunur. Xelatomologatirici
polimer sorbentlorin totbiqi ilo sorbsion analitik sistemlor son doraca
perspektivli hesab olunur. Sintetik polimer sorbentlorden istifado etmoklo
yaradilan sorbsion analitik sistemlor haqqinda adebiyyat mslumatlarinda
bir sira imumi ganunauygunluglarin olmasina baxmayaraq har bir konkret
halda optimal naticays nail olmaq tliglin sistemli todqiqat aparmaq lazimdir.
Belo ki, heterogen sistemds (sorbent - maye faza) tarazligin yaranmasi bir
sira amillordon asihidir vo kifayst qader miirokkab xarakters malikdir.

Hazirda agir metal ionlarinin canli orqanizmlars monfi tasiri tosdiq
edilmigdir. Otraf miihitin ¢irklonma doracesini todqiq etmok, qida
mohsullarinin keyfiyyatini qiymstlondirmak, bioloji obyektlords agir metal
ionlarmin ki¢cik miqdarlarinin toyini hazirda aktual massladir. Analiz
olunan obyektlorin miirakkeb torkibs malik olmasi, maneedici matrisa
fonunda toyin olunan mikrokomponentin miqdarinin ¢ox kigik olmasi
analizi ¢otinlosdirir, bazi hallarda isa etibarli analiz naticalorinin alinmasini
geyri-miimkiin edir. Bu problemin perspektivli hslli yollarindan biri ilkin
sorbsion gatilagdirma maorhslasinin daxil oldugu kombins olunmus analiz
metodlarinin islonib hazirlanmasidir. Dissertasiyada sorbsion-spektrofoto-
metrik toyini metodikalari islonib hazirlanmigdir.

Dissertasiya igi Baki Dovlet Universitetinin  Kimya fakiiltosinin
«Analitik Kimya» kafedrasinin apardigi elmi islorine miivafiq olaraq (dévlet
geydiyyati Ne 01870009955) yering yetirilmigdir.

Isin maqsadi. Malein anhidridi-stirol sopolimeri osasinda
torkibindo funksional analitik qruplar saxlayan sorbentlorden istifads
etmoklo mis(II), kadmium(Il), nikel(Il) ionlarinin yeni gqatilasdirma
metodlarinin iglonilmasi
va alinmis tocriibi naticalors osason miixtslif tabii vo sonaye obyektlorinds
hamin ionlari mikromiqdarlarimin qatilasdirilaraq toyini

Qarsiya qoyulmus mogsads ¢atmaq liglin asagidaki masalslar hall
edilmigdir.

- Ni (II) ionunun toadqiq edilon reaktivlerlo amoals gotirdiyi kompleks
birlogsmalorin toadqiqi vo onlara bozi sothi aktiv maddolorin, hidrofob



aminlarin tasirinin dyronilmasi, kadmium(II), mis(II) vo nikel(II) ionlarmin
statik vo dinamik soraitds sorbsiya va desorbsiya proseslorinin dyronilmasi;
- binar vo miixtolifligandli kompleks birlogsmolorin fiziki-kimyavi vo
analitik xassolorinin Oyronilmosi, yiiksok analitik gostericiloro malik
komplekslorin se¢ilmasi;

- Real obyektlordo kadmium (II), mis (II) vo nikel (II) ionlarmin
ayrilmasi, qatillagdirilmast vo toyini liglin optimal sorbsion sistemlorin
secilmo prinsiplarinin dyranilmasi;

Tabii va sonaye obyektlorinds mis (II), kadmium (II), vo nikel (II)
ionlarmin fotometrik vo sorbsion-spektrofotometrik toyini metodikalarmin
islonilmasi.

Elmi yenilik. Malein anhidridi stirol sopolimeri osasinda
torkibindo xelatomslogatirici qruplar saxlayan sorbentlorden istifads
etmoklo real obyektlordo mis (II), kadmium (II), nikel (II) ionlarmin
ayrilmasi, qatillagdirilmast vo toyini liglin optimal sorbsion sistemlorin
secilmo prinsiplarinin dyranilmasi.

Nikelin (I) analitik praktikasina piroqallolun vo B-diketonlarin
yeni azotdromolori vo onlarin sothi aktiv maddslor, hidrofob aminlorls
modifikasiya olunmus formalar1 daxil edilmisdir.

Praktik ahamiyyati.Mis (II), kadmium (II) vo nikel (II) ionlarmin
neft slaminda, doniz suyunda, standart arintilorde qatilagdirilaraq sorbsion-
fotometrik analiz metodu ilo toyini metodikalart islonib hazirlanmigdir.
Islonilmis metodikalar1 digor tobii vo sonaye obyektlorino do totbiq etmok
olar vo neft emali zavodlarinin axint1 sularindan, lay sularindan vs s. tobii
va texnogen sulardan agir metal ionlarinin ayrilmasinda va gatilagdirilma-
sinda totbiq oluna bilar.

Isin aprobasiyasi. Dissertasiya isinin materiallar1 asagidaki
konfranslarda moruzs vo miizakirs edilmisdir. Gérkomli Azarbaycan alimi,
omokdar elm xadimi, akademik Hason ©liyevin 105 illik yubileyins hasr
olunmus “Ekologiya: Tobiot vo comiyyat problemlori” mdvzusunda II
beynolxalq (Baki, 2012), Toloboalorin beynolxalq istiraki ilo I Umumrusiya
“XXI osrin Kimyas1 vo kimyavi tohsili” (Moskva, 2013), Umummilli lider
Heydor Oliyevin anadan olmasmin 91-ci ildoniimiine hasr olunmusg
doktorant, magistr vo gonc tadgiqat¢ilarin “Kimyanin aktual problemlori”
movzusunda VIII Respublika (Baki, 2014), Akademik S.C.Mehdiyevin 100
illik yubileyino hosr olunmus respublika elmi-praktiki (Bak1, 2014), Uciincii
imumrusiya elmi «Sintez vo kompleksomologolmonin  ugurlari»
materiallart (Moskva, 2014), XI beynalxalq “Koordinasion birlosmslorin
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spektroskopiyas1” (Tuapse-2014), gorkomli alim akademik Togrul
Sahtaxtinskinin 90 illik yubileyine hesr olunmus respublika elmi
konfranslarinin materiallar1 (Baki, 2015).

Nosr edilma. Dissertasiyanin movzusuna aid 9 moqals, 8 tezisi nasr
edilmigdir.

Dissertasiyanin haocmi va qurulusu. Dissertasiya girig, [-IV fasil,
natico vo istifado edilmis odobiyyat siyahisindan ibarst olmagla 136
kompyiiter sohifasindon ibaratdir. Aparilmis tadqiqatlarin naticalori 34 gokil
va 47 cadvaldos verilmigdir.

ISIN QISA MOZMUNU
ISTIFADO® OLUNMUS REAGENTLOR

Isda pirogallol vo B-diketonlar asasinda sintez edilmis reagentlordon vo
malein anhidridi va stirol sopolimeri asasinda torkibinds xelatomologatirici
gruplar saxlayan sorbentlordon istifads edilmisdir : 2,2°,3,4-tetrahidroksi-
3’-sulfo-5'-nitroazobenzol  (R;),  1-fenil-2,3-dimetilpirozalon-5-azo-4-
pirogallol), 3-(1-fenil-2,3-dimetil-pirozolon-5) azopentadion-2,4 (Rj), 3-(4-
Karboksi fenilazo)-pentadion-2,4 (Ry) vo 3-(2-Hidroksi-3-Sulfo-5-
nitrofenilazo)-pentadion-2,4 (Rs). Reagentlorin sorti isarssi, qurulus
formulu, adlar1 cadval 1-do verilmisdir.

Toklif olunan 3 reaktivin(R,~R,) hor birinin nikel (II) ionu ilo omalo
gotirdiyi  kompleks birlosmalor spektrofotometrik todqiq edilmisdir.
Miioyyan edilmigdir ki, bu metal ionu toklif olunan reaktivlorlo intensiv
rongli kompleks birlogsmalor omsla gotirir. Mis ionunun qatiligini toyin
etmok iiciin stilbazo reagentinden, kadmium ionunun gatiligin toyin etmak
liciin isa ksilenolnarinci reagentindon istifads edilmisdir.

Isdo todqiq edilon  kompleksloro  sothi-aktiv  maddolorin
(setilpiridinxlorid (SPCI), setilpiridinbromid (SPBr),
setiltrimetilammonium (STMABY)) Vo hidrofob aminlorin
(diantipirilfenilmetan (DAPFM), 8-oksixinolin (Ox)) tesiri dyronilmis vo
miiayyon edilmisdir ki, geyd edilon birlogsmalarin tasirinden nikelin (II) R;-
R; reaktivlori ilo omolo gotirdiyi kompleks birlogsmalorin udma spektrinds
vo optimal pH-da miioyyon doyisikliklor bas verir. Belo ki,
kompleksomoalogolmonin optimal pH-1 turs miihits dogru siirliiir, optimal
pH-da optiki sixligin qiymati artir, maksimum isiqudmasinda gipsoxrom va
ya batoxrom yerdoyisma bas verir.



Cadval 1.

Reagentlorin qurulus formullari vo adlar
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Toklif olunan 3 reaktivin(R,—R;) hor birinin nikel (II) ionu ilo
omalo gotirdiyi kompleks birlosmalar spektrofotometrik todqiq edilmisdir.
Miioyyan edilmigdir ki, bu metal ionu toklif olunan reaktivlorlo intensiv
rongli kompleks birlogsmalor omsla gotirir. Mis ionunun gatiligini toyin
etmok iiciin stilbaza reagentindon, kadmium ionunun qatiligini toyin etmok
liciin isa ksilenolnarinci reagentindon istifads edilmisdir.

Isdo  todqiq edilon  kompleksloro  sothi-aktiv ~ maddolorin
(setilpiridinxlorid (SPCI), setilpiridinbromid (SPBr),
setiltrimetilammonium (STMABY)) Vo hidrofob aminlorin

(diantipirilfenilmetan (DAPFM), 8-oksixinolin (Ox)) tasiri dyronilmis vo
miiayyon edilmisdir ki, geyd edilon birlogsmalarin tasirinden nikelin (II) R;-
R; reaktivlori ilo omolo gotirdiyi kompleks birlogsmalorin udma spektrinds
vo optimal pH-da miioyyon doyisikliklor bas verir. Belo ki,
kompleksomoalogolmonin optimal pH-1 turs miihits dogru siiriiiir, optimal
pH-da optiki sixligin qiymati artir, maksimum isiqudmasinda gipsoxrom va
ya batoxrom yerdoyisma bas verir. Cadval 2-do nikelin tadqiq olunan binar
vo  qarisigligandli kompleks  birlogsmolorinin  spektrofotometrik
xarkteristikalar1 verilmigdir.
Cadval 2.
Nikelin(I) tadqiq olunan binar va qarisiqligandli kompleks birlagsmalarinin
spektrofotometrik xarkteristikalari

Kompleks | pHopt | Amac € Kompleksin | Ber q.-na tab., Lk
nm torkibi mkg/ml !
Ni-R; 4 459 | 16000 1:2 0.12-2,32 4.24+0.04
Ni-R;-SPCl 3 467 | 18600 1:2:2 0,12-2,32 4.98+0.03
Ni-R;-SPBr 2 471 | 20500 1:2:2 0,07-2,32 5.85+0.05
Ni-R;- 2 472 | 21200 1:2:2 0,07-2,32 6.12+0.07
STMABr
Ni-R, 6 510 | 10000 1:2 0.12-2,32 8,75+0,05
Ni-R,-SPCl 3 537 | 18600 1:2:2 0,07-2,32 9,35+0,05
Ni-R,-SPBr 4 541 17250 1:2:2 0,07-2,32 9,05+0,05
Ni-R,- 5 563 | 15000 1:2:2 0,12-2,32 8,90+0,03
STMABr
Ni-R; 7 411 6250 1:2 0.37-2.78 4.24+0.04
Ni-Rs- 6 321 12800 1:2:1 0.37-2.78 4.75.£0.05
DAPFM
Ni-R;-Ox 6 315 | 18000 1:2:1 0.23-2.83 4.98.£0.03




Nikelin (II) fotometrik metodla tayini. Nikelin(I) R;-Rs
reaktivlori ilo omolo gotirdiklori binar vo miixtslifligandli kompleks
birlogsmolor fotometrik metod vasitasilo todqiq edilmisdir. Biitiin
metodikalarda tocriibi is plan lizro aparilmigdir: kompleksomoslogolmenin
optimal soraitindo derocali qrafik qurmagla nikelin(II) toyin olunma
intervali tapilmigdir.

Islonmis hor bir metodika ii¢iin segicilik dyronilmis vo odobiyyatda
nikelin (II) tayini ii¢iin malum metodikalar ilo miiqayiss edilmisdir. Yiiksok
seciciliys malik olan metodikalar nikelin (II) miirokkob torkibli obyektlordo
tayini ii¢iin istifads edilmisdir. Tadqiq olunan reaktivlarin Ni (II) ionu ils
kompleksomoalagalmasina konar ionlarin tasiri, yani secicilik dyronilmisdir.
Alinmig noticolorin analitik parametrlorinin odabiyyatdan molum olan
reagentlorin totbiqi naticesinde alinmis naticolorlo miiqayisesi gostarir ki,
bu reaksiyalarin hossasliglart1 odsbiyyatdan moslum olan reagentlorin
hassasliglarina nisbaton asagi olmasina baxmayaraq, segiciliklori yiiksokdir.

3-(4-Karboksi fenilazo)-pentadion-2,4 ils nikel (IT) ionunun
amals gatirdiyi kompleks birlosmonin molekulyar qurulusu

3-(4-Karboksi fenilazo)-pentadion-2,4 (R4) reagenti ilo nikelin(II)
omalo gotirdiyi kompleksi bork halda sintez edib, rentgen qurulus analiz
metodu il tadqiq edilmisdir. Birlosmani sintez etmoak iiglin kimyovi tomiz

NiSO4-7H,O vo 3-(4-Karboksi fenilazo)-pentadion-2,4 (R4 reagentindon
istifade olunmusdur. Rentgenqurulug analiz metodu ilo bu birlosmonin

qurulusunu miiloyyan etmok tdglin 0.20 x 0.16 x 0.12 mm’ olguli
monokristal gotiiriilmiisdiir. Tocriibo Bruker Smart APEX (MoK, -
siialanma qrafit monoxromator, @ vo ® skaynerlogsma) difraktometrinda
aparilmgdir. NiCy4H34N4O14 kristalinin difraktometrdo alinmms parametrlori
asagida verilmisdir. a = 7.2585(5) A; b = 7.7735(5) A; ¢ = 13.9705(9) A,
a= 79.6720(10)°; B= 77.0370(10)°; y = 69.3200(10)°, triklinik sinqoniya,
faza qrupu P-1, Z = 2, d = 1.538 mq/m’, V = 714.34(8) A’, 6=3,01-27.99°,
R1=0.0380, wR2 = 0.1061kimidir. Tacriibanin kristallografik parametrlori
daha otrafli cadval 3-ds, qurulusu iss sakilds verilmisdir.



Cadval 3.
Kristallografik parametrlor

M 661.48
Temperatur, K 296(2)
Sinqoniya Triklinik
Foza qrupu P-1

Xananin dlgiilori, A

a=7.2585(5)A; b=7.7735(5) A; c =
13.9705(9) A

a, B,y o= 79.6720(10)°; = 7.0370(10)°; y =
69.3200(10)°
v, A’ 714.34(8)
7z 1

R-faktor (I>20(1))

R1=10.0334, wR2 =0.1020

R-faktor (biitiin hal-
larda/; hkl)

R1=0.0380, wR2 = 0.1061

GOOF, F’

1.000

Saokil. 1. NiCyH34N4014 kompleksinin molekulyar qurulusu

3-(2-Hidroksi-3-sulfo-5-nitrofenilazo)-pentadion-2.,4 ilo mis (II)
ionunun amals gatirdiyi kompleks birlogsmanin molekulyar qurulusu

3-(2-Hidroksi-3-Sulfo-5-nitrofenilazo)-pentadion-2,4 (Rs) reagenti
ilo misin (II) omolo gotirdiyi kompleksi bark halda sintez edib, rentgen
qurulus analiz metodu ilo tadqiq etmisik. Birlogsmani sintez etmak ii¢iin

kimyavi tomiz CuSO4-5H,O va 3-(2-Hidroksi-3-Sulfo-5-nitrofenilazo)-
pentadion-2,4 (Rs) reagentindon istifads edilmigdir. Rentgenqurulus analiz
metodu ilo bu birlosmenin qurulugunu miisyysn etmak ti¢tin 0.30 x 0.27 x
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0.20 mlrn3 Ol¢iilii monokristal gotiiriilmiisdiir. CyHyCu,NgOsS, kristalinin
difraktometrdo alinmis parametrlori asagida verilmisdir. a=7.7563(4),
b=24.0157(12), ¢=24.6353(13) A, p=91.9490(10)°, monoklinik sinqoniya,
faza qrupu P2(1)/c, Z = 2, d = 1.713 mg/m’, V = 4586.2(4)A°, 6=1.70 -
28.32°, R1 = 0.0427, wR2 = 0.0946 kimidir. Tacriibsnin kristallografik
parametrlori daha atrafli cadval 4-da va sokil 2-do verilmisdir.

Codvol.4
Kristallografik parametrlor

M 848
Temperatur, K 296(2)
Sinqoniya Monoklinik
Faza qrupu P2(1)/c
Xananin dlgiilori, A | a=7.7563(4), b=24.0157(12), c=24.6353(13)
a, B,y =91.9490(10)°.
v, A’ 4586.2(4)
V4 2
R-faktor (I>25(1)) R1=10.0427, wR2 = 0.0946
R-faktor (biitiin hal- R1=0.0695, wR2 =0.1048
larda/hkl)
GOOF, F 1.061

??N——- & 03a
é-—- —2 04
OSA o8 Sy ﬁ
M 01A NZ /

N s

m@_%/‘“g/ﬁ

\.

Sakil. 2. C»H0CusNgO,5S, kompleksinin molekulyar qurulusu
Isdo malein anhidridi-stirol sopolimeri miivafiq aminlorlo (cadval 5)
modifikasiya olunaraq xelatomologatirici sorbentlorden istifads edilmisdir.
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Cadval 5
Sorbent zvenolarma daxil edilmis fraqgmentlor

Sarti isara Fragment
OH
M] HO5S i NH,
NO3
M, OH
Hoas\©/NH2
Cl
1\/[3 OH
)
P
HoN N~ SH
M, NHy
ass
N
v~
NH,
M5 AsO3H»
NH>
M(, NHz
i OH
COOH

SORBENTLORLO Cd (II), Cu (IT) VO Ni (II) IONLARININ
SORBSiYA VO DESORBSiYA TARAZLIGININ TODQIiQi

Sorbentlorin Cu (II) Cd (IT) va Ni (II) ionlarmnin miixtslif tabii vo senaye
obyektlorinds qatilagdirilmas1 vo toyininde totbiqi mogsadilo gdstarilon
metal ionlarmin sintez edilmis sorbentlarlo sorbsiya vo desorbsiya tarazligi
tadqiq edilorak optimal sorait miiayyan edilmigdir.
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Cu (), Cd (II), vo Ni (II) ionlarimin sorbsiya prosesino miihitin
tursulugunun tasiri. Metal ionlarmm sorbentlorlo kompleksamologatirmo
reaksiyasinin tarazhgma tosir edon miihiim amillordon biri maye fazada
hidrogen ionlarinin gatiligidir. Bu onunla sortlonir ki, elementlorin ayrilmasi,
gatilagdirilmast vo toyini Uiglin totbiq olunan oksor {izvi reagentlor vo
xelatomoalogatirici polimer sorbentlor zaif tursu xassoli birlogsmalardir. Yoni,
pH-dan asili olaraq makromolekullarda ionlagsmis vo ionlagsmamis funksional
gruplarin miqdar nisbati dayisir. Homginin, pH-in qgiymetinden asili olaraq
metal ionlarinin mohlulda vaziyyoti miixtolif olur. Belslikls, har bir konkret
halda metal ionunun sorbent torsfindon sorbsiyast maye fazammn pH-nmin
giymatinin miioyyan intervalinda maksimumdan kegir.

Cu (II) Cd (II), va Ni (II) ionlarinin optimal sorbsiya pH-nin giymoti
(pHopt) tocriibi tisulla sorbsiya daracesi (R, %) ilo hidrogen ionunun qatiligi
(pH 0-10) arasinda qurulmus grafiki asililigdan toyin edilmisdir (codval 6).

Sorbentlarle Cu (II) Cd (IT) va Ni (II) ionlarinin sorbsiyasina miihitin pH-
nin tosiri Oyronilmigdir. Tacriiba gostorir ki, todqiq olunan heterogen
sistemda turs miihitdon zaif turs vo neytral miihits dogru Cu (II) Cd (I) va
Ni (IT) ionlarinin paylanma amsalinin qiymati artir. Ehtimal ki, maye fazanin
pH-nin asagi giymetlorinds (pH 0-3) paylanma oamsalinin qiymetinin kigik
olmas1 makromolekullarda olan funksional qruplarin protonlagmis formada
olmasi va polimer sorbentin sisma daracasinin kigik olmasi ilo slagadardir.
Maye fazanin pH-nin qiymoti artdiqca torkibindo turs xassali qruplar
saxlayan polimer sorbentlorin sismo doracasi artir vo noticads sorbentin
tarkibindo olan koordinasion-aktiv qruplarin metal ionlar1 ilo qarsiligh tesirde
olmas ligiin daha alverigli sorait yaranir. Sulu mehlulda pH 4-8 intervalinda
goOstarilon metal ionlar1 kation forma ils yanasi hidroksokomplekslar soklinda
do movcud olur. Mohlulun pH-nin daha yuxar1 qiymstlorinde bu formanin
omals golmsasi ila naticalonon hidroliz prosesloari siiratlonir va Cu (II) Cd (1),
va Ni (IT) ionlarinin sorbsiya daracasi tadrican azalir.

Sorbentlorin ayri-ayr1 elementlors gora sorbsiya tutumlarimin
toyini. Sorbentin sorbsiya tutumu (ST) sorbentin verilmis kiitlosi ila
optimal soraitdo miloyyon hocmli model mohluldan metal ionunun
maksimum sorbsiya oluna bilon miqdarini xarakterizs edir.

Har bir “element-sorbent” sistemi {iglin sorbsiya tutumu taocriibi yolla
tayin edilmisdir. Bunun {i¢lin optimal soraitde sorbsiya tacriibasi qoyulmus
vo asagidaki ifads ils sorbentin sorbsiya tutumu hesablanmisdir.
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myq,

ST=_ % ~Ca ; (mmol/q) voya sT- 10005 (mq/q)

mf. " Msorh Msorb.

burada, ¢, vo cp.-uygun olaraq metalin maye fazada baslangic vo tarazliq
qatiligl, M; V,s-maye fazanin hocmi, 1; mg. -gotiiriilmiis sorbentin kiitlasi,
q; myq-sorbentin torkibina kegmis metal ionunun kiitlasidir, mq.

Sorbsiya prosesinin zamandan asihihgi. Statik soraitdo optimal
pH miihitinds, ion qiivvasinin sabit qiymotindo sorbsiya tacriibasi
goyulmus vo miixtalif zaman fasilolorindo maye fazadan alikvot hisso
gotilirilorok mohlulda metal ionunun qatiligi toyin edilmisdir. Tacriiba
gostorir ki, malein anhidridi-stirol sopolimeri asasinda alinmig sorbentlorla
sorbsiya tarazligi 2-3 saat arzinds yaranir (cadval 6).

Sorbsiya prosesino mohlulun ion qiivvasinin tasiri. Mohlulun ion
qiivvesinin qiymati artdiqca tadqiq olunan metal ionunun sorbsiya daracasi
azalir. Yoaqin ki, bu makromolekullarda olan ionogen qruplarin vs tadqiq
olunan metal ionunun ion ohatssinin artmasi naticesinds (ekranlagma
effekti) kompleksomologolmonin (homginin, iondoyismenin) ehtimalinin
azalmasi ilo olagodardir. Bu ehtimalin azalmasinin konkret olaraq mohlulun
ion qilivvesinin hansi qiymstindon basladigini miioyysn etmak ii¢lin tutum
vo formasi eyni olan miixtalif gablarda, optimal pH miihitindo sorbsiya
tacriibalori qoyulmusdur. Tarazliq halinda Cu(Il) Cd(I), ve Ni(Il)
ionlarmin qatiligi  sorbsion-fotometrik analiz metodu ilo miioyyon
edilmigdir (derocali qrafike osason). Miioyyan edilmisdir ki, ayri-ayri
sistemlor {liglin maye fazada ion qiivvesinin qiymatinin 0,2-0,8 mol/l
giymatine gadar artmasi sorbsiya deracasinin ciddi azalmasina sabab olmur
(cadval 6).

«Sorbent-maye faza» sistemindo elementlorin paylanma
amsalimin tayini. Sorbentlori miiqayiso etmok {iglin sorbsiya prosesinin
paylanma amsali an olverigli xarakteristikadir. Belo ki, paylanma amsalinin
yiiksok qiymeotlorinde elementlorin  praktiki olaraq tam ayrilmasi
miimkiindiir. Mbohlulun hacmini vo sorbentin kiitlosini doyismokla
elementlorin ayrilma deorocesini hesablayarkon paylanma omsalinin
giymotini nozors almaq lazimdir. Hor bir konkret sorbsion sistemde
paylanma amsalinin qiymati sorbsiya izotermindon tapilir. Sorbsiya izotermi
optimal sorbsiya soraitindo sorbsiya olunan ionun sorbent fazadaki
miqdarinin (mg/q) tarazliq halinda maye fazadaki miqdarindan (mg/l)
asililiq oyrisidir.

Sorbsiya izotermini tadqiq etmok {iglin tutumu 100 ml olan kimyavi
stokanlar gotiiriiliir vo hor birine 50 mq sorbent olava edilir. Maye fazanin
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hacmi 20 ml olmaq sorti ilo gotiiriilmiis gablarda sorbsiya olunan metal
ionlarinin miixtslif qatiliqlar1 yaradilir, heterogen sistemds optimal sorbsiya
miihiti yaradilir vo tam sorbsiya tarazlig1 yaranana qader gozlonilir. Sonra har
bir tocrilbado maye fazada (elyuatda) metal ionunun qatiligi (mq/l) uygun
metodla toyin edilir. Desorbsiyadan sonra iss filtratda metal ionunun qatiligt
(mg/q) tayin edilarak, c-a koordinatlarinda qrafiki asililiq qurulur. Burada, c-
metal ionunun mohlulda tarazliq qatiligi, mq/l; a-sorbent fazada elementin
miqdaridir, mqg/q.

Cadval 6
. Statik sorbsiya tacriibslorinin asas gostericilori (d=14 mm)
Element ST Sorb. . Zam
Sorbent mq /’q dorac | pHopt. nit 0]}1 an, d, mm
. % saat
Cd (1) M, 100 92 6 0,2 2 0,14
M, 142 90 5 0,6 2 0,14
M; 105 95 7 0,8 2 0,14
M, 60 94 7 0,8 2 0,14
Mg 165 91 5 0,2 2 0,14
Cu (IT) My 267 93 5 0.2 1 0,14
M; 144 95 5 0.2 1 0,14
Mg 231 92 6 0.4 2 0,14
Ni (IT) M, 55 96 4 0,2 2 0,14
M; 35 95 4 0,4 2 0,14
Mg 78 93 5 0,2 2 0,14

*-ion qiivvasinin sorbsiya doracasinin ciddi azalmasina sobab olan qiymati

Cadval 6-dan goriindiiyli kimi malein anhidridi-stirol sopolimeri
osasinda alinmig sorbentlorin tadqiq edilon metal ionlarina garst maksimal
sorbsiya gabiliyyati maye fazanin pH-nin 4-7 intervalinda miisahids olunur.
Gostarilon pH intervalinda alinmig sorbentlor osason ionlagmig formada
oldugundan sorbentlarin ionlagsmis formada daha yaxsi sorbsiya gabiliyyatli
oldugunu gostarir.

Malein anhidridi-stirol sopolimeri ssasinda almmis sorbentlorlo sorbsiya
tarazlig1 tez yaranir. Bu malein anhidridi-stirol sopolimeri asasinda alinmig
sorbentlorin yaxs1 kinetik xassalors malik oldugunu gosterir.

Tadqiq olunan biitiin sistemlords mohlulun ion qiivvesinin gqiymstinin
0,2-0,8 mol/l-o godor artmasi sorbsiya prosesino ciddi tesir etmir. fon
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qiivvesinin giymatinin sonraki artimi sorbsiya doracasinin tadricon azalma-
sma sabab olur.

Metal ionunun qatilig1 artdiqca sorbentlorin sorbsiya tutumu artir vo
metal ionunun qatiliginin miioyyan qiymstindon sonra sorbentin sorbsiya
tutumu doyismir. Bu makromolekullarda olan reaksiya qabiliyyatli
funksional gruplarin metal ionlar1 ilo tam tutulmasi il slagqadardir.

Udulmus metal ionlarimin polimer sorbentlordon desorbsiyasimin
oyronilmosi. Ovvalco eyni qatilighh miixtalif tursularin (HC1O4, H,SOs,
HNO;, HCI) desorbsiya prosesing tasiri dyranilmisdir. Tocriiba gostarir ki,
biitiin hallarda HCIO,-ilin desorbsiya etmok gabiliyyati daha yliksokdir.

Tutum vo formasi eyni olan miixtolif qablara terkibinds eyni miqdarda
metal ionu olan barabar kiitlali sorbent niimunslari slavs edilir. Maye fazanin
hacmini vo tursularin qatiliglarmi  doyigmoklo desorbsiya tacriibalori
goyulmusdur. Metal ionunun gotiiriilmiis tursunun hanst hacm va qatiliginda
maksimum desorbsiya olundugu miioyyon edilmisdir (5-10 ml, 1-2 M
HCIO,).

Cd (1), Cu (II) va Ni (II) ionlarimin sorbentlarlo statik soraitds sorbsiya
vo desorbsiya tarazligqlarmin optimal goraiti miioyyon edildikdon sonra
tadqiq edilon metal ionlarmin sorbsiya va desorbsiya tarazliglart dinamik
soraitdo todqiq edilmigdir. Dinamik soraitds Cd (II), Cu (II) vo Ni (II)
ionlarmin alinmig sorbentlarlo sorbsiya vo desorbsiya tarazligina elyuentin
gqatiliginin, niimunanin va elyuentin verilmo siiratinin, niimunanin
hacminin, matrisa komponentlorinin tosiri Oyronilerak qatilagdirmanin
optimal soraiti miloyyon edilmisdir. Cd (II), Cu (II) va Ni (II) ionlarmin
mikromiqdarlarinin dag siixurlarinda, aliiminium osash orintilords, doniz
suyunda, neft slaminda gatilagdirilaraq yeni, effektiv fotometrik (codval 7)
va sorbsion-fotometrik (cadval 8) toyini metodikalar1 islonmisdir.
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Cadval 7.

Ni (II) ionlarmin miixtslif obyektlords fotometrik tayininin naticalari

Standart | Obyekt- Pasporta gora, % Fotometrik S
niimune- lor metodla
lor Tapilmisdir,
Ni%
M207-3 Altimi- Si-5,6; Zn-0,9; Mn- 0,338+0,016 | 0,041
nium 0,31; Cu-2,87; Mg-
asaslh 0,42; Ti-0,14; Fe-0,77,
arintilar Ni-0,35; Pb-0,24; As-
0,009; Be-0,0005; Al-
88,3905
M207-4 Si-4,3; Zn-0,78; Mn- | 0,451+0,018 | 0,034
0,72; Cu-2,14; Mg-
0,24; Ti-0,19; Fe-1,00;
Ni-0,44; Pb-0,20; As-
0,01; Be-0,0003; Al-
89,5797
M207-5 Si-3,2; Zn-0,6; Mn- 0,626+0,022 | 0,035
0,82; Cu-2,00; Mg-
0,16; Ti-0,32; Fe-1,33;
Ni-0,61; Pb-0,18; As-
0,011; Be-0,0002; Al-
90,7688
No Obyekt Tapilmigdir Olavo Tapilmigdir
lor U, edilmis U,
dir U,
1 Dag (1.3840.02)- | 0.001 (2.3840.02)- | 0.018
stixuru 10° 10°
2 (2.3610.01)- | 0.001 (3.3610.01)- | 0.011
10° 10°
3 (1.6940.02)- | 0.001 (2.6940.02)- | 0.013
10° 10°
4 (2.8610.02)- | 0.001 (3.8610.02)- | 0.012
10° 10°
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Cadval 8.

Cu (II), Cd (1), va Ni (II) ionlarinin miixtalif obyektlarde qatilagdirilaraq

toyininin naticalari

Sorbent | Niimuna | Element Daxil Tapilmisdir 5 1 Lps
edilmisdir, ~Jn
mkq/l mkq/l
M, Cd (1) 5 3,35+0,06
10 8,11+0,07
15 18.2+0,09
M; Cu (1) - 1,68 = 0,03
Doaniz 5 5,82+0,12
suyu 10 10,09 £ 0,23
M, Ni (II) - 24.3610,7308
5,00 28,18+0,8454
10,00 33,53+1,0059
15,00 40,55+1,2165
- 21,3540,031
Neft 5 26,84+0,041
M; glami | C40D 10 32,060,060
15 37,84+0,071
NOTIiCOLOR

Mis (IT), kadmium (II) va nikelin (II) tabii vo sonaye obyektlorinda
qatilagdirilaraq sorbsion-fotometrik toyini iiglin malein anhidridi-
stirol sopolimeri asasinda xelatomologatirici polimer sorbentlorden
istifado edilmisdir.

Nikelin (II) pirogallol vo B-diketonlarin azotéromsalori il todqiq
edilon binar va garisiqligandli kompleks birlagmalari fiziki-kimyavi
analiz metodlar1 vasitasilo todqiq edilmisdir. Spektrofotometrik
metod vasitasilo komplekslorin spektrofotometrik xarakteristikalari
miloyyon edilmisdir. Toadqiqatin naticolori gosterdi ki, tiglincii
komponentin  tosirindon  kompleks  birlosmalorin  analitik
parametrlori artir.

3-(4-Karboksi fenilazo)-pentadion-2,4 reagenti ilo nikelin (II) v 3-
(2-Hidroksi-3-Sulfo-5-nitrofenilazo)-pentadion-2,4  reagenti ilo
misin(Il) omolo gotirdiyi kompleks birlogsmasi bark halda sintez
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edilorok monokristali alinmigdir. Rentgen qurulus analiz metodu ila
sintez edilmis kompleks birlogsmalor 6yronilmisdir.
Xelatomoalogatirici sorbentlorlo Mis (II) kadmium (II) ve nikel (II)
ionlarmin  optimal sorbsiya vo desorbsiya soraitlori miioyysn
edilmigdir. Gostorilmigdir ki, malein anhidridi-stirol sopolimeri
osasmda alinmig sorbentlor pH-in kicik qiymsatlorinds asagi sorbsiya
tutumu, zoif turs vo neytral miihitds iso yiiksok sorbsiya tutumu ilo
xarakterizo olunurlar. Miioyyan edilmisdir ki, adebiyyatdan molum bir
cox sorbentlorlo miigayisads sintez edilmis sorbentlorin mis (II)
kadmium (II) vo nikel (II) ionlarma gqarst sorbsiya tutumlarinin
qiymeoti daha yiiksokdir.

Udulmus metal ionlar1 miixtolif tursularla desorbsiya edilir.
Tursunun qatilig1 artdiqca desorbsiya derocesi artir. Perxlorat vo
sulfat tursular1 daha yaxs1 desorbsiya qabiliyystine malikdir.
Gostorilmisdir ki, alimmis sorbentlor bir nega (6-8 tsikl) «sorbsiya-
desorbsiya» tsiklindon sonra sorbsiya xassalorini itirmir.

Nikelin kompleksomoalogalma reaksiyalarina kenar ionlarn vo
pordsloyici maddolorin  tosiri  Gyronilmisdir. Toadqiq olunan
kompleks birlogsmoalor hassasliq vo segiciliyine goére miigayiso
edilmis vo miloyyon edilmisdir ki, qarisigligandli komplekslarin
segiciliyi binar komplekslara nisbaton daha yiiksokdir.

Cd (II), Cu (II) vo Ni (II) ionlarmin mikromiqdarlarmin dag
siixurlarinda, aliiminium osash orintilorde, doniz suyunda, neft
slaminda qatilagdirilaraq yeni, effektiv fotometrik vo sorbsion-
spektrofotometrik  toyini  metodikalart  iglonmisdir.  Toyini
metodikas1 sadadir, yaxsi tokrarliligla xarakterizo olunur, real
obyektlorin analizi zamami noticalarin diizgiinlilyiinii tomin edir (bu
pasport gostaricilari va alave etma metodu ils tosdiq edilmisdir).

Dissertasiyamn naticalori asagidaki islords ifads edilmisdir.
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THOHAM I'A3AXAJIBI KbI3bI HABAPOBA

PA3PABOTKA METOJUKHU COPBIIMUOHHO-
CHEKTPO®OTOMETPUUYECKOE OMNPEJEJEHUSI MOHOB Cd
(II), Cu (II) 4 Ni (II) C COPBEHTAMM HA OCHOBE MAJIEMHO-

IO AHTUJPUJA U CTUPOJIA

AHHOTAIUA

Ha ocHoBe comonmmepa MajaedHOBOI'0 aHTHAPHAA CO CTHPOJIOM CHUHTE-
3MPOBAHbI XEIATOOOPA3YIOIIME COPOCSHTHI COJICPIKAIIUX (PPAarMEHTHI 2-aMHHO-
4-auTpo-6-cynbdodenona-1; 2-amuHo-4-x110p-6-cynbdodenona-1; 4-amuHO
THOYpanwia; 2,4-nuaMuH-6-QeHuIb-Tpruasuna 1,3,5; opTo-aHWIMH apCoHO-
BOH KHCITOTBI; T-AMHHOCATHIMIIOBOH KUCIOTHL. Y CTAHOBJIEHO, YTO COPOCHTHI
Ha OCHOBE COMOJINMEpa MaJIeMHOBOTO aHTHIPHIA CO CTHPOJIOM 00JaAatoT
JTYYIIUMHA KUHETHYECKUMHU cBoiicTBaMu. OmpesielieHbl ONTUMAaNIbHBIE YCIIO-
BHsI COpPOIMU U JIECOPOIMH TOTJIONEHHBIX MOHOB METAJIJIOB M3 TOJIUMEp-
HbIX copOeHToB. Pa3paboranbl MeToAMKH 3(PQPEKTHBHOIO COPOLIMOHHO-
(hoTOMETpUYECKOro OmNpeAencHUus MUKpokoiandecTB MoHOB kammus (ID),
menu (II) u nukens (II) B ropHO#t opoze, CTaHAAPTHBIX CIJIaBaX, MOPCKOH
BoJie, HeTsiHOM 1uame. [IpaBUIBHOCTH pa3paOOTaHHBIX METOIMK OIpese-
JISUTK 10 TIACTIOPTHBIM JIAHHBIM U METOJIOM J100aBOK. MeToanKa omnpezese-
HUS TIPOCTA, XapaKTePU3yeTcs XOPOIIbI BOCIPOU3BOAUMOCTBIO U 0OecTe-
YHBAET MPABUIBHOCTH PE3yIbTaTOB IIPH aHAJM3E PEATBHBIX OOBEKTOB.

NAZAROVA GUNAY QAZAXALI
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PRECONCENTRATION AND SPECTROPHOTOMETRIC
DETERMINATION OF Cu (II), Cd (II) Ni (II) IONS WITH THE
SORBENTS ON THE BASIS OF STYRENE MALEIC ANHYDRIDE

ABSTRACT

On the basis of copolymer maleic anhydride-styrene are synthesized 9
chelating polymeric sorbents containing fragments of 2-amino-4-nitro-6-
sulfo-1-phenol; 2-amino-4-chlor-6-sulfo-1-phenol; 4-amino thiouracile; 2,4-
diamin-6-phenil-tryazine 1,3,5; o-aniline arsenic acid; p-aminosalisilic acid.
It is established, that sorbents on the basis of a copolymer maleic anhydride-
styrene possess the best kinetic properties. Optimum conditions of sorption
and desorption of the absorbed ions of metals from polymeric sorbents are
determined. There are developed techniques of effective sorption-
photometric definition of microquantities (microamounts) of ions Cd (II), Cu
(II) and Ni (II) in rock, standard alloys, sea water, oil sludge. The validity of
the developed methods were determined according to the passport data and
the method of addition. The technique of definition simple is characterized
by good reproducibility and provides the correction results during the analy-
sis of real objects.
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