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Фотометрик анализ 


Анализнинг фотометрик усули эритма таркибидаги аниқланадиган компонентни дастлаб рангли бирикмага айлантириб, сўнгра шу компонентни маълум қалинликга эга бўлган эритма рангли қаватининг оптик зичлиги (нур ютилиши)ни ўлчашга асосланган. Агар эритманинг оптик зичлигини ўлчашда маълум тўлқин узунликларга эга бўлган (тахминан монохроматик) нурдан фойдаланилса бу методни фотоколориметрик метод дейилади. Спектрофотометрик метод фотоколориметрик методга  қараганда аниқлиги ва селективлиги юқори бўлган усул ҳисобланади, лекин анализ жараёнини ўтказиш мураккаб ва қимматбаҳо асбоб-ускуналарни  талаб қилади. Фотоколориметрик метод барча аналитик параметрлар бўйича спектрофотометрик методдан орқада туради, лекин  у асбобларнинг жуда оддийлиги ва арзонлиги билан ажралиб туради. Барча фотометрик методлар асосида Ламберт-Бугер-Бернинг нур ютилиши қонуни ётади. Бу қонун модданинг концентрацияси билан ютилган нур интенсивлиги орасидаги миқдорий боғланишни ифодалайди. 1729 йилда Бугер модда эритмаси қатламидан ўтган нурнинг ютилиши билан қатламнинг қалинлиги орасидаги боғлиқликни ўрганди, 1760 йилда Ламберт математик ифодалади. Бер эса қонунни аниқ эритмаларда синаб кўриб, унинг тўғрилигини текширган. Интенсивлиги 
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 бўлган монохроматик нур қалинлиги 
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 бўлган қатлам орқали ўтганда, унинг интенсивлиги 
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 қийматга камаяди. Буни 
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тарзда ифодалаш мумкин. Эритмадан ўтган ёруғлик интенсивлигининг камайиши ўтказиш коэффициенти (ёки тўғридан-тўғри ўтказиш) дейилади ва  
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  ҳарфи билан белгиланади:  
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Бу ерда 
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 ва 
[image: image8.wmf]o

I

 -эритма ва тоза эритувчидан ўтган ёруғлик интенсивлигидир.
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 - ўтказиш фоизи,
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 - эритмага тушган нурнинг ютилиши. 


Кўпчилик ҳолларда оптик зичлик 
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 қийматидан ҳам фойдаланилади:
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Бундан 
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 бўлганда 
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 бўлиши келиб чиқади.
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бу ерда  
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 моляр ютиш (сўндириш ) коэффициенти;
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эритма концентрацияси; Агар 
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бўлади.

Шундай қилиб, Бугер-Ламберт-Бер қонунини
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кўринишда ёзиш мумкин. 

Бу ерда:
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 рангли эритманинг оптик зичлиги. 
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  рангли эритма концентрацияси, 
[image: image25.wmf];

л

моль
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–эритманинг нурни ютадиган қатлами қалинлиги, (cм);
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–моляр сўндириш коэффициенти; 

Моляр сўндириш коэффиценти (
[image: image28.wmf]e

) эритма қатламининг қалинлиги 1 см ва ундаги рангли бирикманинг концентрацияси 1    
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 бўлгандаги оптик зичликни характерловчи ўзгармас катталикдир. Бу коэффициент ҳосил бўлган рангли эритманинг маълум тўлқин узунликка эга бўлган нурни  ютиш қобилиятини кўрсатади. Унинг қиймати монохроматик нурнинг тўлқин узунлиги (
[image: image30.wmf]l

) га боғлиқ. Бу боғланишнинг график кўриниши эса рангли бирикманинг ютилиш спектри дейилади (2-чизма). 
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 қанчалик катта бўлса, рангли бирикмани қўллашга асосланган фотометрик усулнинг сезгирлиги ҳам шунчалик  катта бўлади. Усулнинг аниқлаш сезгирлиги юқори бўлиши учун моляр сўндириш коэффициентининг юқори қийматига мос келувчи тўлқин узунлиги танланади, лекин эритманинг қолган барча компонентлари ва  реагентнинг ортиқча миқдори бундай тўлқин узунликка эга бўлган нурни ютмайди. Чегараланган миқдорда ёруғлик фильтрлари бўлганда ёки улар ўтказадиган ёруғлик нурининг тўлқин узунликлари интервали номаълум бўлганда, шунингдек аниқланаётган рангли эритма энг кўп ютадиган нурнинг тўлқин узунлиги номаълум бўлганда ҳам албатта ёруғлик фильтрлари тажриба йўли билан танланади. Бунинг учун рангли эритманинг оптик зичлиги ҳар бир ёруғлик фильтри билан ўлчаб чиқилади ва улардан энг катта оптик зичлик қайд қилинган ёруғлик фильтри оптимал    ёруғлик фильтри сифатида танлаб олинади.

  
Демак оптик зичлик бу ўлчовсиз катталик бўлиб, у эритма  қатламига тушаётган нур интенсивлигининг эритма қатламидан ўтган нур интенсивлигига нисбатининг ўнли логарифмига тенг;
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Бу боғланиш тўғри чизиқли кўринишга эга. Қонун 
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шаклда ҳам ифодаланиши мумкин. 


Тенгламадан эритманинг оптик зичлиги рангли модда концентрациясига ва эритма қатламининг қалинлигига боғлиқ деган хулоса келиб чиқади. Модда эритмаси қатламининг қалинлиги бир хил бўлганда эритмада рангли модданинг концентрацияси қанчалик катта бўлса, унинг оптик зичлиги  шунча юқори бўлади.


Агар рангли модданинг концентрацияси бир хил бўлса, оптик зичлик эритма қатламининг қалинлигига боғлиқ бўлади. Демак рангли эритманинг концентрацияси 
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 ни аниқлаш учун унинг оптик зичлиги 
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 ни ўлчаш керак экан. Оптик зичликни ўлчаш учун эса ёруғлик оқимининг интенсивлигини ўлчаш зарур. 


Бугер-Ламберт-Бер қонунининг физик маъноси шундайки, битта рангли модданинг тенг концентрацияли эритмалари қатламларининг қалинлиги бир хил бўлганида уларга ёруғлик энергияси бир хил миқдорда ютилади, яъни бундай эритмаларнинг ёруғлик ютиши бир хил бўлади. 
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2-чизма. Модданинг нур ютиш  спектри


Бугер-Ламберт-Бер қонуни универсал бўлиб, фақат спектрофотометрияда эмас, балки атом-абсорбцион, рентген ва ИҚ-спектроскопия усулларида ҳам қўлланилади.

Ютилишнинг асосий қонунидан четлашиш.
Бугер-Ламберт-Бер қонуни концентрациянинг муайян чегараларидагина тўғри чизиқлидир. Буни график равишда қуйидагича тасвирлаш мумкин; 
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1-чизма. Оптик зичликнинг рангли модда концентрациясига боғлиқлик графиги.
Бу чегаралардан четга чиққанда қонуннинг тўғри чизиқлилиги бажарилмайди, бунинг бир неча сабаблари бор. Бу сабаблардан бири нурнинг монохроматик бўлмаслигидир, чунки қонунни келтириб чиқарганда асосий шарт сифатида нурнинг монохроматиклиги қўйилган эди. Аслида аниқ монохроматик нурни ҳосил қилиш жуда қийин, чунки ҳар қандай нур бошқа тўлқин узунлигига эга бўлган нур билан бирга бўлади. 


Монохроматикликдан ташқари нурнинг модда эритмасига тушганда сочилиши ҳам қонундан четга чиқишга олиб келади. Линза, кўзгу ва бошқа оптик материаллардан қайтган ва сочилган бегона нурлар манбадаги барча тўлқин узунликларга эга бўлган нурлардир. Шунинг учун ҳам текшириладиган моддага монохроматик нургина эмас, балки сочилган нур ҳам тушади.  Ютилиш қонунидан четга чиқишга, булардан ташқари, кимёвий жараёнлар ҳам таъсир кўрсатади. Диссоциация, ассоциация, гидролиз, сольволиз, комплексланиш, оралиқ моддалар ҳосил бўлиши, золлар, тоутомер ўзгаришлар, ўзаро таъсир (эритмадаги моддалар,эритувчи ва ҳ.к.) ёки бошқа кимёвий ўзгаришлар натижасида текшириладиган модданинг концентрацияси ўзгаради, бу эса оптик зичликнинг эгри чизиқли ўзгаришига олиб келади. 


Шундай қилиб нур ютилишининг асосий қонуни фақат суюлтирилган эритмалар учун, қуйидаги шартлар қаноатлантирилган шароитлардагина етарлича ва қатъий амал қилади: 

1.Бу қонун эритмага тушаётган нур қатъий монохроматик   бўлганда  тўғри натижа беради; 
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 формуладаги 
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 EMBED Equation.3  [image: image40.wmf]A
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  нинг қийматлари тўлқин узунлиги λ га тенг бўлган монохроматик нурланишга даҳлдорлигини   кўрсатади.

2.Эритмада бегона ионларнинг бўлиши текширилаётган эритмадаги молекулаларнинг деформацияланишини юзага келтиради, бунинг натижасида бу бирикмаларнинг ёруғлик нурини ютиши ўзгаради.

3.Нур ютилишига гидролиз, комплекс ҳосил бўлиши, оралиқ  маҳсулотлар ҳосил бўлиши, молекулаларнинг таутомер ўзгаришлари, шунингдек сольватланиш каби омиллар таъсир қилади.

4.Ўлчаш давомида ҳарорат доимий сақланиб туриши керак.

   Оптик зичликни ўлчаш йўли билан бирор аниқланадиган компонентнинг миқдорини аниқлаш учун қуйидаги усуллар қўлланилади:

бир ёки икки стандарт билан таққослаш усули; 

даражаланган график усули;

қўшимча қўшиш усули;

Бир ёки иккита стандарт эритма билан таққослаш усулида, бир вақтнинг ўзида аниқланадиган модданинг аликвот қисмидан рангли эритма тайёрлаш билан бир қаторда худди шундай шароитда стандарт эритма аликвот қисмидан рангли эритма шундай ҳисоб билан тайёрланадики, бунда иккала эритмада ҳам аниқланадиган компонент миқдори бир-бирига яқин бўлади. Ҳар бир эритманинг оптик зичлиги ўлчаниб, сўнгра анализ қилинадиган эритманинг аликвот қисмидан тайёрланган рангли эритмадаги аниқланадиган компонентнинг номаълум Сх концентрацияси қуйидаги пропорциядан топилади:
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Бунда Сст–стандарт эритмадаги аниқланадиган компонентнинг  

               маълум концентрацияси;

    Ах ва Аст- анализ қилинадиган ва стандарт эритмалардан           

                    тайёрланган эритмалар оптик зичликлари.

  Агар Ах Аст дан кескин фарқ қилса, у ҳолда янги рангли  стандарт эритмани шундай тайёрлаш керакки бунда унинг оптик зичлиги Ах билан деярли бир хил бўлиши лозим. Битта стандарт билан таққослаш усулини фақат биргина компонент миқдорини аниқлаш (чегараланган сондаги) учун қўллаш қулайдир. 

  Даражаланган график усулини эса ҳар бир компонентнинг турли ўлчашлардаги миқдорини аниқлаш учун кўп сонли анализларни бажаришда қўллаш мақсадга мувофиқдир. Унинг учун аниқланадиган компонентнинг ортиб борувчи концентрациялари асосида 5-10 та рангли стандарт эритмалар тайёрланади ва уларнинг оптик зичликлари ўлчанади. Олинган натижалар асосида график чизилади. Абсцисса ўқига аниқланадиган компонент концентрацияси, ордината ўқига  эса тегишли оптик зичликлар қиймати қўйилади. Барча тайёрланган вариантларнинг концентрациялари оралиғида Ламберт-Бугер-Бер қонунидан четланиш бўлмаса, у ҳолда графикка туширилган нуқталар координата бошидан ўтиб, бир тўғри чизиқда ётади акс ҳолда (юқори концентрацияли эритмаларда) қонундан четланиш содир бўлади. Шу тариқа даражаланган график тузиш нур ютилиши асосий қонунининг бажарилишини текшириш усули ҳамдир. Тажрибада топилган барча нуқталарнинг координата бошидан ўтадиган бир тўғри чизиқда ётишига ишонч ҳосил  қилингач, энг кичик квадратлар усули билан қуйидаги тенглама бўйича ҳисобланади:
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Бу тенглама ёрдамида анализ қилинадиган эритма аликвот қисмидан тайёрланган рангли эритмадаги аниқланадиган компонент концентрациясини ҳисоблаш мумкин. Тенгламадаги «К» коэффициентнинг қиймати энг кичик квадратлар усули билан қуйидаги формула ёрдамида ҳисобланади:
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 EMBED Equation.3  [image: image45.wmf]
Бунда  
[image: image46.wmf]i

А

 ва 
[image: image47.wmf]i

С

 тегишли i-инчи стандарт эритма оптик зичлиги (нур ютилиши) ва концентрацияси, 
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-стандарт эритмалар сони.

Стандарт қўшимча қўшиш усулида иккита бир хил ўлчов колбаларига пипетка ёрдамида анализ қилинадиган эритмадан бир хил ҳажмда олиниб, иккинчи колбага пипетка ёрдамида маълум ҳажмдаги аниқланадиган компонентнинг стандарт эритмаси қўшилади. Сўнгра ҳар бир колбага аниқланадиган компонентни рангли бирикмага айлантирадиган бир хил миқдорлардаги зарур реагентлар солиниб, чизиғигача дистилланган сув қуйилади. Иккала эритма ҳам аралаштирилади ва уларнинг оптик зичликлари ўлчанади. Анализ қилинадиган эритмадаги аниқланадиган компонентнинг номаълум концентрацияси олинган натижалар асосида қуйидаги формула ёрдамида ҳисобланади:
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бу ерда, Vх –рангли эритма тайёрлаш учун олинган анализ қилинадиган эритма ҳажми;

               Vсm-иккинчи колбага қўшимча аниқланадиган компонент стандарт эртмасининг ҳажми;


               Ссm-аниқланадиган компонентнинг стандарт  

                эритмадаги концентрацияси;

А1-биринчи рангли эритма оптик зичлиги;

А2-иккинчи рангли эритма оптик зичлиги.


Барча фотометрик аниқлашларда, текширилаётган эритмада аналитик шакл тўла ҳосил бўлиши ва Бугер-Ламберт-Бер қонунидан четланиш мумкин қадар содир бўлмаслиги ёки бу қонундан четланишнинг минимал даражасини таъминлайдиган  оптимал шароитларда олиб бориш мақсадга мувофиқдир. Қулай оптимал шароитни одатда эритма рН қийматининг оптимал қиймати, реагентнинг етарли даражада мўл бўлиши, аналитик (фотометрик) реакцияларнинг танловчанлиги ва нур ютилиши учун энг қулай шароитлар ташкил қилади.


Фотометрик аниқлашларда рангли бирикмалар олиш учун қўлланиладиган кимёвий реакциялар бир қатор талабларга жавоб бериши керак, улар қуйидагилардир:

1. Реакция натижасида рангли маҳсулот ҳосил бўлиши керак. Бунинг учун комплекс бирикма ҳосил қилишдан фойдаланиш, хромофор гуруҳларни киритиш, оралаб келувчи  (-боғлари миқдорини ошириш  ва бошқа усуллардан фойдаланиш мумкин.

2. Фотометрик реакция маҳсулотининг таркиби ўзгармас бўлиши керак. Масалан, комплекс бирикмаларнинг таркибини барқарор этиш учун муҳитнинг шароити, мўл миқдорда реагент эритмаси, реакцияни ўтказишнинг оптимал вақти танланади.

3. Фотометрик реакция маҳсулотининг ранги жуда интенсив бўлиши керак. Фотометрик реакциялар учун моляр ютиш коэффициентлари 5000-10000 дан кам бўлмаган маҳсулотлар ҳосил қиладиган реакциялар яроқлидир. Бу ҳолда реакция ниҳоятда сезгир бўлади.

4. Барча фотометрик ўлчашлар мутлақо бир хил шароитларда ўтказилади: зарурий реагентлар текширилувчи эритмага ҳам, таққослаш эритмасига ҳам қўшилади ва рН, температура ҳамда эритмаларнинг ҳажми тенглаштирилиб турилади.

5. Фотометрик реакциялар керакли йўналишда тўлиқ бориши керак.

6. Фотометрик реакция танловчан бўлиши ва фақат муайян компонент билангина содир бўлиши керак.

       Фотометрик реакциялардан анорганик моддалар анализида, шунингдек, органик моддаларнинг экстрагентлик хусусиятларини текширишда ҳам кенг кўламда фойдаланилади.   

Анализдаги хатоликлар [2]


Анализ олиб борилаётганда, албатта у ёки бу хатога йўл қўйилади. Ҳозирги вақтда анализдаги хатоларни турлича синфлайдилар. Хатоларнинг энг кўп тарқалган кўринишлари қуйидагилардир:


1.Анализ натижаларини ҳисоблаш бўйича хатолар мутлақ (абсолют) хатолар ва нисбий хатоларга бўлинади. Аниқланаётган модданинг ҳақиқий қиймати билан анализда олинган натижанинг фарқига мутлақ хато дейилади.

Мутлақ хатонинг қийматини, аниқланаётган модданинг ҳақиқий қийматига бўлган нисбати, нисбий хато дейилади. Мутлақ хатолар-стандарт четлашиш, нисбий хатолар-нисбий стандарт четлашиш бўлиб фоизларда ифодаланади.


2.Хатолар таркибий қисмнинг ҳақиқий қийматидан юқори ёки паст бўлишига қараб, мусбат хато ва манфий хатоларга бўлинади. 


3.Ўлчанадиган қиймат билан хатонинг боғлиқлигига  кўра хатолар доимий хатолар ва мутаносиб хатолар бўлиши мумкин.

Доимий хатолар ўлчанадиган қийматга боғлиқ бўлмаган хатолардир. Мутаносиб хатолар ўлчанадиган қийматга мос бўлган хатолардир.

4.Хатоларнинг келиб чиқиш сабабларига қараб систематик, тасодифий ва қўпол хатоларга бўлинади.

5.Юзага келиш манбаларига кўра хатолар: асбоб, реактив, услубий ва намуна олиш хатоларига бўлинади.

Булардан ташқари объектив ва субъектив, чегара, йўл қўйиладиган, кафолатли, ҳар бир усулнинг ўзига хос ва бошқа хатолар ҳам учрайди.

Тасодифий хатолар-келиб чиқиши маълум бир қонуниятга асосланмаган, катталиги ва ишораси номаълум бўлган хатолардир. Тасодифий хатолар аналитикнинг ўзига боғлиқ бўлмаган ташқи факторлар, масалан ҳарорат, намликнинг ўзгариши, лаборатория ҳавосининг ифлосланиши, биноларнинг тебраниши, ток манбасида кучланишнинг ўзгариши ва бошқалар билан боғлиқ. Улар статистик усуллар ёрдамида ҳисобга олиниши ва баҳоланиши мумкин. У ёки бу даражада тасодифий хатоларнинг олдини олиш мумкин, айниқса қўпол хатоларнинг олдини олиш осон. Бунинг учун анализ астойдил, диққат билан ўтказилиши, эритма ёки моддалар тўкиб юборилмаслиги, ўлчаш натижалари аниқ ёзиб олиниши, ҳисоблашлар аниқ бажарилиши зарур.

Систематик хатолар катталиги доимий бўлиб, маълум қонуният бўйича ўзгарадиган хатолардир. Систематик хатоларнинг олдини олиш учун тузатиш киритиш лозим. Агар ўлчаш бир тарози (ва тошлардан) ёки асбобдан фойдаланиб ўтказилса, систематик хато йўқолади. Систематик хатоларга қуйидагиларни киритиш мумкин: 

 услубий (методик) хатолар - қўланилаётган анализ усули ва реакциянинг хусусиятлари (масалан, аниқлашга асосланган реакциянинг миқдор жиҳатдан тўлиқ бормаслиги ,чўкманинг қисман эриши, чўкма билан бегона ионларнинг биргалашиб чўкиши), айрим амалларни бажариш кетма-кетлигига қатъий риоя қилинмаслиги, амалларнинг аниқ бажарилмаслиги, чўкманинг қиздирилганда қисман парчаланиши, эриб кетиши ёки  учиб кетиши, модданинг гигроскопиклик каби хусусиятларига боғлиқ.

асбобларга боғлиқ хатолар–асбобнинг ҳақиқий қийматидан силжиши, масалан тарози бошланғич (ноль) нуқтасининг нотўғрилиги, тошлар массаларининг номиналдан фарқи сингарилар туфайли пайдо бўлади.  

реактивларга боғлиқ хатолар–тайёр ёки тайёрланган реактивлар концентрацияларининг ҳақиқий қийматидан фарқ қилиши натижасида юзага келиши мумкин.

Анализ натижаларини математик статистика усуллари ёрдамида баҳолаш Анализдан тўғри натижа олиш учун бир неча параллел ўлчашлар олиб борилади. Параллел тажрибалар сони қанчалик кўп бўлса, анализ натижалари шунчалик аниқ бўлади

Агар параллел ўлчашларда олинган натижалар бир-бирига яқин бўлса, натижалар қайта такрорланувчан бўлади. Қайта такрорланувчанликни баҳолашда математик статистика усулидан фойдаланилади. Математик статистикада ҳар бир олинган қиймат вариант 
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 деб юритилади, ҳисобланган қийматлар асосида арифметик ўртача қиймат ҳисобланади:
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бунда  
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параллел аниқлашлар сони.
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алоҳида аниқлашларнинг натижалари (вариантлар). 
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барча ўлчашларнинг ўртачаси.

Қайта такрорланувчанлик даражаси стандарт четланиш билан характерланади:
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Тенгламанинг махражидаги 
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 қиймат эркинлик даражаси сони дейилади. Стандарт четлашиш қиймати ўрганилаётган миқдорнинг ўзгарувчанлигини тўлиқ ифодалай олмайди, шунинг учун ҳам нисбий стандарт четлашиш (вариация коэффициенти) ҳисобланади. Стандарт четланишнинг қайта такрорланувчанлик ўртача қийматига нисбати эса нисбий стандарт четланишни ифодалайди:
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Математик статистика қонунлари, аниқланаётган компонентнинг ҳақиқий қиймати, топилган ўртача қийматнинг қайси эҳтимоллик чегарасида бўлишини кўрсатади ва қуйидаги формула орқали ҳисобланади:
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бу ерда  
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 ишончлилик чегараси;
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Стьюдент коэффициенти.


Стьюдент коэффициенти такрорий қилинган анализлар 
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  ва берилган ишончлилик эҳтимоли 
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 нинг функцияси ҳисобланади.  Стьюдент коэффициенти асосида максимал хато ва ишончлилик оралиғи ҳисобланади. Аниқлашлар сони 
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 нинг  камайиб бориши ва 
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 қийматнинг 1 га яқинлашиб бориши Стьюдент коэффициентининг қийматини ошишига олиб келади. Демак ишончлилик эҳтимоли қанча катта деб олинса, 
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 қиймат кам сонли тажрибалар учун шунча катта бўлади, аксинча кўп сонли тажрибалар учун эса бу коэффициент кичик бўлади. Ишончлилик эҳтимоли 
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 олинган натижаларнинг қанча қисми Гаусс эгри чизиғи чегарасига тўғри келишини кўрсатади.


Анализда олинган натижалар муайян эҳтимол билан нормал тақсимотга мос келиши керак. Буни текшириб кўриш учун 
Гаусс эгри чизиғидан фойдаланилади, бу эгри чизиқни чизиш учун вариантлар частотасини ордината ўқига, уларнинг қийматлари абцисса ўқига қўйилади, натижаларнинг Гаусс эгри чизиғига мос келишини текшириб кўриш учун 
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 тақсимотдан фойдаланиш қулай, 
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қиймат чексизликка интилганда тақсимот (Стьюдент коэффициенти) нормал тақсимотга айланади.


Кўпгина аналитик ҳисоблашларда 
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 қиймат 0,95 деб олинади, яъни олинган натижаларнинг 95% қисми Гаусс эгри чизиғи чегарасига тушади, деб ҳисобланади. Демак ишончлилик чегараси 
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 қуйидагича 
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 бўлса, у ҳолда анализ учун олинган модданинг ҳақиқий қиймати 100 та параллел аниқлашларнинг 95 тасида 
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 оралиғига тўғри келади.


Агар олинган натижага бўлган талаб оширилса, 
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 қийматни 0,98, 0,99  ёки 0,999 деб олиш мумкин, бунда 
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 тақсимотнинг қиймати ошади ва ишончли оралиқ ҳам кенгаяди. Ишончли оралиқ қанча кенг бўлса, натижалар шунчалик тарқоқ ва уларнинг қайта такрорланувчанлиги етарли эмас, деб ҳисобланади.


Қуйида металл ионларининг фотоколориметрик ва экстракцион-фотометрик анализига оид бир нечта лаборатория ишлари келтирилади.  

1-лаборатория иши

Кислотали муҳитда 
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 ионини сульфосалицил кислота билан ҳосил қилган комплекси ҳолида фотометрик аниқлаш

Усулнинг моҳияти: Бу усул рН 8,0-11,5 бўлганда 
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 нинг сариқ рангли 
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Fe

 трисульфосалицилат комплексининг ҳосил бўлишига асосланган.

Керакли асбоблар, идишлар ва реагентлар:

1. Фотоколориметр  КФК, КФК-2, КФК-3

2. 6 та 100 мл ҳажмли ўлчов колбалари;

3. 1 та 10 мл ҳажмли  микропипетка;

4. 1 та 10-25 мл ҳажмли ўлчов цилиндри;

5. Сульфосалицил кислотанинг 10% ли эритмаси;

6. 10% ли аммиак эритмаси ва 2 н ли  
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 эритмаси;

8.
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 нинг 0,6 мг/мл ли стандарт эритмаси. (эритмани тайёрлаш учун  
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 (х.т.)  (квасц) дан 0,5190 г олиб сувда эритилади ва унга 10 мл (1:1)  сульфат кислота эритмасидан қўшиб, эритманинг умумий ҳажми 1 литр бўлгунча колбанинг чизиғига қадар сув қуйиб аралаштирилади).

Даражали график усулида ишни бажариш тартиби:
100 мл ли ўлчов колбасига 20 мл 0,1 
[image: image87.wmf]мл
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 ли 
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ионининг стандарт тузи эритмасидан пипетка ёки бюретка ёрдамида олинади ва чизиғигача суюлтирилади. Бунда титри 0,02 
[image: image89.wmf]мл
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 ионининг  стандарт тузи эритмаси ҳосил бўлади. 50 мл ли ўлчов колбаларига пипетка ёрдамида 1,5; 3,0; 4,5; 6,0; 7,5 мл 
[image: image91.wmf]+
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 нинг стандарт эритмаси (0,02
[image: image92.wmf]мл
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) дан олинади. Колбаларга 1 мл дан Н2SO4 ва 5 мл дан 10% ли сульфосалицил кислотаси солинади, сўнгра чизиғигача дистилланган сув қуйиб яхшилаб аралаштирилади.  Ҳосил бўлган рангли эритмаларнинг оптик зичликлари яшил рангли, ёруғлик фильтри (
[image: image93.wmf]нм
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) ва қалинлиги   
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 бўлган кювета ёрдамида КФК-2 ёки КФК-3 асбобида сувга нисбатан ўлчанади. 

Ўлчаш ва ҳисоблаш натижалари

	№
	Стандарт эритма V, мл
	CiFe, мг
	Эритма оптик зичлиги, Ai
	Ci Ai
	Ci2
	А  ҳисобланган 

	1.
	1,5
	0,03
	
	
	
	

	2.
	3,0
	0,05
	
	
	
	

	3.
	4,5
	0,09
	
	
	
	

	4.
	6,0
	0,12
	
	
	
	

	5.
	7,5
	0,15
	
	
	
	


Олинган натижалар бўйича даражаланган график тузилади. Бунда масштабни шундай танлаш керакки, график 
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 ли миллиметрли қоғозга жойлашсин.

К коэффицентни ҳисоблаш;    1-усул:     
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2-усул (графикдан аниқланади) да: 
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       Номаълум модда миқдорини аниқлаш учун контрол эритма (эритма ўқитувчи томонидан берилади!) солинган колбанинг чизиғигача дистилланган сув қуйиб аралаштирилади. Сўнгра ундан 50 мл ҳажмли учта колбага бир хил аликвот қисмлар олинади (қанча аликвот қисм олиш кераклигини ўқитувчи айтади), ва ҳар бирининг устига 1,0 мл 2 н Н2SO4; 5,0 мл 10% ли сульфосалицил кислота қўшилади. Колбаларни изиғигача дистилланган сув солиниб аралаштирилади ва рангли эритмаларнинг сувга нисбатан оптик зичликлари ўлчанади. Номаълум модда миқдори қуйидаги тенглама бўйича аниқланади:   
[image: image100.wmf]K
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 Ах-контроль эритма оптик зичлиги;         

 К-коэффицент

                Сх(мл)     -    аликвот қисм (мл)

                  Хмл      -   100 мл
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Хмг – контроль эритмадаги 
[image: image102.wmf]+
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ионининг миқдори  

(
[image: image103.wmf]+
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ионининг ҳақиқий миқдори). Сўнгра аниқлаш давомидаги абсолют ва нисбий хатолар ҳисобланади.

2-лаборатория иши 


[image: image104.wmf]

 EMBED Equation.3  [image: image105.wmf]+
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ионини аммоний роданид билан  даражаланган график усулида фотометрик  аниқлаш.

Иш мазмуни: Оптик зичликнинг ўлчанган қиймати билан эритмадаги компонент концентрациясини стандарт эритмалар сериялари бўйича тузилган даражаланган график ёрдамида фотоколориметрик аниқлаш.

Усулнинг моҳияти: Бу усул 
[image: image106.wmf]+
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 иони роданид иони билан концентрацияга боғлиқ равишда эритма рангининг интенсивлиги ҳар хил бўлган қизил рангли комплекс иони ҳосил бўлишига асосланган.
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 бу ерда n- темир-роданид ҳолида боғланган роданид ионлари сони.

Эритманинг қизил ранги барқарор эмас, чунки 
[image: image108.wmf]+
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  иони роданид иони ёрдамида қайтарилиши мумкин, бу жараён айниқса, баъзи бир катализаторлар иштирокида тезлашади.

Шунинг учун ҳам эритма тайёрланган вақтда тезлик билан анализ  қилиш талаб этилади.

Комплекс бирикма тўлқин узунлиги 
[image: image109.wmf]нм

450

400

-

=

l

 бўлган нурни максимал ютиш қобилиятига эга.

Керакли асбоблар, идишлар ва реагентлар:

1. Фотоколориметр  КФК-2, КФК-3;

2. Еттита 50 мл ҳажмли ва битта 1000 мл ҳажмли ўлчов колбалари;

3. 1,0 мл ва 10 мл ҳажмдаги пипеткалар;

4. 
[image: image110.wmf](
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  тузининг стандарт эритмаси; (Эритмани тайёрлаш учун массаси 0,864 г бўлган (к.т) темир-аммонийли аччиқ тошни сувда эритиб, устига  5,0 мл сульфат (
[image: image111.wmf]3
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) кислота солинади ва эритманинг умумий ҳажми 1,0 л га етгунча дистилланган сув қуйиб аралаштирилади. Ҳосил бўлган эритманинг 1,0 миллилитрида  0,1 мг темир бўлади).
5. Нитрат кислота (1:1);

6. Аммоний роданид (ёки калий роданид)нинг 10% ли эритмаси.

Даражаланган  график усули бўйича анализнинг бажарилиш тартиби: 50 мл ли ўлчов колбаларига пипетка ёрдамида 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 мл  
[image: image112.wmf]+
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 стандарт эритмасидан олинади. Колбаларнинг ҳар бирига 1,0 мл дан нитрат кислота, 5,0 мл дан аммоний ёки калий роданид эритмаси қўшилади ва чизиғигача дистилланган сув қуйиб яхшилаб аралаштирилади. Сўнгра тайёрланган рангли эритмаларнинг оптик зичликлари кўк рангли светофильтр ва қалинлиги  1,0 см бўлган кювета ёрдамида сувга нисбатан ўлчанади.

Эритма рангининг тезда ўзгаришини ҳисобга олиб, аммоний роданид анализ ўтказилаётган вақтда қўшилади  ва шу тариқа ҳар бир эритманинг оптик зичлиги 4-5 марта ўлчанади.

Сўнгра ҳар бир тайёрланган эритма учун оптик зичликнинг ўртача қиймати олинади ва у бўйича даражаланган график чизилади. Текшириладиган эритмани (таркибида 0,05-0,5 мг темир бўлган) 50 мл ҳажмли колбага солиб, устига 1,0 мл НNО3, 5,0 мл аммоний (ёки калий)  роданид қўшиб, колбани чизиғигача дистилланган сув қўшиб, яхшилаб аралаштирилади. Тезда кўк рангли светофильтр (400-480 нм узунликда  нурни энг юқори даражада ўтказади) ва қалинлиги   1,0 см бўлган кювета ёрдамида сувга нисбатан оптик зичликлари 4-5 марта ўлчанади.

Тўғри даражаланган графикнинг параметрларини билган ҳолда ҳар бир эритманинг оптик зичлиги (А) учун 
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қуйидаги формулага мувофиқ   
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    ҳисобланади.           

Сўнгра 
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 аниқлангач ўртача 
[image: image116.wmf]-
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қиймат топилади, ундан 
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   ҳисоблаб топилади  (бу ерда 
[image: image118.wmf]a
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-ишончлилик чегараси).

3- лаборатория иши 


[image: image119.wmf]+
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 ионини ортофенантролин ёрдамида фотометрик аниқлаш 

Ушбу анализ 
[image: image120.wmf]+
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 ионининг о-фенантролин билан комплекс ион ҳосил бўлишига асосланган. Текшириладиган ва рангли стандарт рангли эритмаларнинг оптик зичликлари нолинчи эритмага нисбатан кўк рангли светофильтрда ўлчанади. Текшириладиган эритмадаги темир ионининг ноъмалум Сх концентрацияси қуйидаги формула ёрдамида солиштириш усули билан топилади:      
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Сх- текшириладиган эритмадаги 
[image: image123.wmf]+
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 нинг концентрацияси, мг

СI- ва С2-биринчи ва иккинчи стандарт эритмадаги темирнинг маълум концентрацияси:

А1 ва А2-шу эритмаларнинг оптик зичликлари. (бунда С1<Cx< C2 ва A1<Ax<A2) 

Эримадаги темирнинг концентрацияси 2-40 
[image: image124.wmf]мл
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  оралиғида сақланса, эритма концентрацияси ва оптик зичлиги ўртасида тўғри чизиқли боғланиш ҳосил бўлади.

Ишнинг бажарилиши (таққослаш усули бўйича):

25 мл ҳажмли ўлчов колбасига пипетка ёрдамида таркибида 0,05-1,00 мг темир бўлган эритмадан 20 мл олинади, устига гидроксиламиннинг хлорид кислотадаги 10% ли эритмасидан 0,5 мл қўшилади. Бошқа колбада универсал индикатор қоғози ёрдамида 20 мл текширилаётган эритманинг рН и 4-6 бўлиши учун керак бўлган натрий ацетатнинг ҳажмини ўлчаб анализ қилинадиган эритма устига қўшилади ва унинг устига 1 мл 0,5 % ли ортофенантролин қўшиб колбанинг чизиғигача дистилланган сув билан суюлтирилади. 10 минут вақт ўтгач эритманинг оптик зичлиги ўлчанади. Ўлчаш учун кўк рангли (нур ўтказиши 416 нм га тенг) светофильтр ва қалинлиги 5 см бўлган кювета керак.

Бир вақтнинг ўзида ҳажми 25 мл бўлган ўлчов колбасига 2 та стандарт эритма тайёрланади.

Стандарт эритмалар шундай тайёрланадики, улардан бирининг оптик зичлиги анализ қилинадиган эритманинг оптик зичлигидан кичикроқ, иккинчи стандарт эритманинг оптик зичлиги эса аксинча каттароқ бўлиши керак.
Изоҳ: Алюминий ва миснинг хлорид ва сульфатлари 10
[image: image125.wmf]л
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  концентрациягача темирни аниқлашга ҳалақт бермайди.

Керакли асбоблар ва реактивлар:

1. Фотоколориметр КФК-2, КФК-3;

2. 3 та 25 мл ҳажмли ўлчов колбалари;

3. 20 мл ҳажмли пипетка;

4. 5 мл ҳажмли ўлчов цилиндри;

5. Гидроксиламиннинг хлорид кислотадаги 10% ли эритмаси:

6. Натрий ацетатнинг 0,2 М ли эритмаси;

7. 0,5% ли о-фенантролин моногридратининг эритмаси (сувда қиздириш билан эритилади);

8. 
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  нинг 0,1
[image: image127.wmf]мл
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 стандарт эритмаси (к.т).

4- лаборатория иши
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иони микромиқдорини экстракцион - фотометрик усулда қўрғошин диэтилдитиокарбаминат ёрдамида аниқлаш

Усулнинг моҳияти: Бу усул 
[image: image129.wmf]+
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иони қўрғошин ионини унинг диэтилдитиокарбаминатли комплексидан сиқиб чиқаришига асосланган:
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 EMBED Equation.3  [image: image131.wmf]
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Бунда 
[image: image134.wmf]+
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 ионини хлороформли эритмадан қўрғошин диэтилдитиокарбаминат–Pb(DDК)2 билан таъсир реакцияси натижасида ҳосил бўлган сарғиш жигарранг комплекс бирикма ҳолида фотометрик аниқланади.

Керакли асбоблар, идиш ва реактивлар:

1. Фотоколориметр КФК-2, КФК-3;

2. 6 та 50 мл ҳажмли ва бита 25 мл ҳажмли ўлчов колбалари;

3. Ҳажми 50-100 мл бўлган ажратгич воронка;

4. Ўлчов цилиндрлари 
[image: image135.wmf])
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5. Хлороформ;

6. Pb (DDК)2 қўрғошин диэтилдитиокарбаминатнинг хлороформдаги эритмаси (Эритма қуйидагича тайёрланади: таркибида 0,1 г қўрғошин ацетат бўлган 50-100 мл сувли эритмага 0,1 г натрий диэтилдитиокарбаминатнинг янги тайёрланган сувли эритмасидан 25-50 мл қўшилади. Ҳосил бўлган оқ рангли чўкма 250 мл хлороформ билан эритилади. Хлороформли қават қуруқ фильтр қоғози ёрдамида 500 мл ҳажмли ўлчов колбасига фильтрланади ва колбанинг чизиғигача хлороформ қуйиб аралаштирилади. Тайёрланган реагентни агар қуёш нури тушмаган жойда сақланса 3-4 ҳафта ишлатиш мумкин);

7. Мис тузининг стандарт эритмаси 
[image: image136.wmf]мл
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 (Эритмани тайёрлаш учун миснинг бирор бир яхши эрийдиган тузидан 0,1 г тортиб олинади ва ҳажми 50-100 мл бўлган стаканга солиниб 3-5 мл НNО3 (1:1) билан ишланади, устига 20-30 мл дистилланган сув солиб, эритмани ҳажми 1 л бўлган ўлчов колбасига ўтказилади ва чизиғигача дистилланган сув қуйилади. Тайёр бўлган эритмани 10 марта суюлтирилса, миснинг 
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 ли стандарт эритмаси тайёр бўлади).

Диэтилдитиокарбаминат 
[image: image138.wmf]+
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 ионлари билан қўрғошинга қараганда барқарор комплекс бирикма ҳосил қилади. Ҳосил бўлган мис диэтилдитиокарбаминат тўлқин узунлиги 
[image: image139.wmf]нм
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 бўлган нурни максимал ютиш қобилиятига эга.

Никел ва кобальтнинг асосий қисми сувли эритмада қолади. Анализда 10 г/л никель ва 20 г/л кобальт (металл иони учун ҳисоб қилинган) мисни аниқлаш учун ҳалақт бермайди.

Ишнинг бажарилиши: 100-50 мл ҳажмли ажратгич воронкага 10-15 мл дистилланган сув, 10 мл текширилаётган эритмадан қўшиб, ундан кейин индикатор қоғоз ёрдамида 
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 га келтирилади устига 5 мл Pb (DDК)2 нинг хлороформли эритмасидан қўшиб, 2 минут давомида тез-тез чайқатиб турилади, натижада органик қават ажралиб қолади, органик фаза, ҳажми 25 мл бўлган ўлчов колбасига қуйиб олинади. Эритманинг сувли қисмига эса яна икки баробар 5 мл реагент қўшиб экстракция қилинади. Олинган экстрактлар (аралашмадан ажратиб олинган органик қаватлар) қўшилиб ҳажми 25 мл бўлгунча хлороформ билан суюлтирилади ва тайёр эритмани 
[image: image141.wmf]

 EMBED Equation.3  [image: image142.wmf]нм
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  тўлқин узунликда, қалинлиги 5 см бўлган кювета ёрдамида таққослаш эритмасига нисбатан оптик зичлиги ўлчанади. Таққослаш (солиштирувчи) эритмаси қуйидагича тайёрланади: 15 мл реагент олиб эритманинг умумий ҳажми 25 мл бўлгунча хлороформ билан суюлтирилади. 

Даражаланган график тузиш учун таркибида 5, 10, 15, 20, 30 ва 40 мкг мис бўлган стандарт эритмалар тайёрланади. Юқорида текшириладиган эритма билан қандай амаллар бажарилган бўлса, стандарт эритмалар билан ҳам худди шундай амаллар такрорланади ва олинган оптик зичликларнинг қийматлари асосида даражаланган график чизилади. Чизилган градуировкали график ёрдамида текшириладиган эритма таркибидаги миснинг номаълум миқдорини топиш мумкин.

Изоҳ: 
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[image: image144.wmf]+

+

+

Ag

Hg

Bi

,

,

2

3

 ва платина гуруҳи элементлари, шунингдек 
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 ионларининг ортиқча миқдорлари ҳалақт беради.

5- лаборатория иши
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Ni

ионини диметилглиоксим билан оксидловчи иштирокида ҳосил бўладиган комплекси ҳолида фотометрик  аниқлаш.

Усулнинг моҳияти: Бу метод 
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 ионининг диметилглиоксим билан ишқорий муҳитда оксидловчи иштирокида ҳосил бўладиган комплекси қизил-қўнғир рангли эритмасининг оптик зичлигини ўлчашга асосланган. Оксидловчилар сифатида эркин йод ёки аммоний персульфат ишлатилади.

Бундай шароитда тўрт валентли никелнинг  диметилглиоксим билан ҳосил қилган комплекси ҳосил бўлиши аниқланган 

    
[image: image149.wmf](

)

[

]

+

-

-

-

+

+

+

®

+

+

H

SO

DM

Г

Ni

O

S

DM

Г

H

Ni

6

2

3

2

4

2

3

2

8

2

2

2


Комплекс бирикма тўлқин узунлиги 
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 бўлган нурни максимал ютиш қобилиятига эга. Бу тўлқин узунликда моляр сўндириш коэффициенти 
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Керакли асбоблар, идишлар ва реагентлар:

1. Фотоколориметр ФЭК – 56 М 
[image: image152.wmf]ёки КФК – 2;

2. 6 та 50 мл ва бита 100 мл ҳажмли ўлчов колбалари;

3. Битта 5,0 мл ҳажмли  микропипетка;

4. Битта 10-15 мл ҳажмли ўлчов цилиндри;

5. Ювгич;

6. Концентрация 0,01 
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 нинг стандарт эритмаси,

7. 1% ли диметглиоксимнинг 5% ли натрий гидроксиддаги эритмаси,

8. 20% ли вино кислотаси,

9. 5% ли NaOH

10.3% ли аммоний персульфат эритмаси.

Даражали график усули бўйича ишни бажариш тартиби:

50 мл ўлчов колбаларига пипетка ёрдамида 1, 2, 3, 4, 5 мл никелнинг 0,01 мг/мл ли стандарт эритмасида олинади, ҳар бир колбага 2 мл вино кислотасининг 20% ли эритмасидан, 5 мл 5% ли NaOH дан, 2,5 мл 3% ли аммоний персульфат эритмасидан қўшилади. Ҳамма эритмаларни дистилланган сув билан чизиғигача суюлтирилади ва яхшилаб  аралаштирилади. Ҳар бир эритманинг оптик зичликлари яшил ёруғлик фильтри ва қалинлиги 2,0 ёки 3,0 см (
[image: image155.wmf])
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 бўлган кювета ёрдамида ФЭК – 56 м ёки КФК– 2 асбобида сувга нисбатан ўлчанади.

Олинган натижалар бўйича даражаланган график чизилади ва энг кичик  квадратлар усули ёрдамида даражаланган график тенгламасининг қийматлари ҳисоблаб топилади.

Берилган контрол эритмани чизиғигача дистилланган сув билан суюлтирилади ва аралаштирилади. Сўнгра ундан 50 мг ли 3 та колбага бир хил аликвот қисмлар олинади.

Ҳар бир колбага 2 мг 20% ли вино кислотаси, 5 мл 5% ли NaOH 2,5 мл 3% ли аммоний персульфат ва 4 мл дан диметилглиоксим эритмаси қўшилади. Чизиғигача сув билан суюлтирилиб аралаштирилади ва сувга нисбатан оптик зичликлари ўлчанади.

Ҳисоблаш. 1. Коэффицентни ҳисоблаш:

К коэффициентни ҳисоблаш учун 2 та усулдан фойдаланилади:

1-усул:  
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2-усул:    
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Текшириладиган эритмадаги номаълум модда миқдори қуйидагича аниқланади.
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Агар     
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 контроль эритмадаги 
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 нинг умумий миқдори. 
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нинг миқдори,  абсолют ва нисбий хатоликлари аниқланади.

Бу усулда 
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ионини аниқлашга рангли ионлар ва ишқорий муҳитда гидроксидлар ҳолида чўкма ҳосил қиладиган катионлар ҳалақит беради.

6- лаборатория иши

КСl  ва  КВr препаратларидаги  мис, никел, темир ва марганец қолдиқларини  бирин-кетин экстракцион-фотометрик аниқлаш

Усулнинг моҳияти: Бу метод аммиакли–цитратли буфер эритмадан, мисни диэтилдитиокорбаминат билан ҳосил  қилган  комплекси,  
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 ни диметилглиоксим  (DMГ) билан 
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Fe

 ни 1-нитроза-2-нафтол билан, Mn2Қ ни диэтилдитиокарбаминат билан ҳосил қилган  комплекслари ҳолида  кетма-кет  экстракциялаш  йўли билан  аниқлашга асосланган.  

    Мис ионлари  қўрғошин  диэтилдитиокарбаминатнинг  хлороформли эритмаси билан  экстракцияланади . Бунга қачонки    
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 нисбати 1:500, 1:500, 1:4, 1:10 нисбатлардан кам бўлгандагина  
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 ДМГ  билан ҳосил қилган комплексини  хлороформ ёрдамида  экстракция  қилинади, сўнгра никелнинг  ўзини сувли фазага  ўтказиб, оксидловчи иштирокида ДМГ билан фотометрик аниқланади.  
[image: image173.wmf]
 Темир  нитрозанафтолат кўринишида  ажратилади. Темирни бундай аниқлаш учун мис ва никель ионларидан ташқари яна 
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 ионлари ҳам 4:1 ва  10:1 нисбатлардан ошиқ  бўлганда ҳалақт  бериши  мумкин.  

Ишни бажариш тартиби:

5 г KCl ёки KBr тузидан тортиб олиб сувда эритилади ва устига 5 мл аммиакли-цитратли буфер эритма, агар зарур бўлса 
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  бўлгунча    аммиак эритмаси билан нейралланади, (фенол қизили индикатори ёрдамида), эритма ҳажми 250 мл бўлган ажратгич воронкага ўтказилади ва  тахминан 50 мл ҳажмдаги сув билан суюлтирилади, сўнгра эритмадан кетма-кет  мис, никель, темир ва марганец ионлари экстракцияланади.

Оптик зичлиги ФЭК-М фотолколориметрида қалинлиги 5 см бўлган  кювета ёрдамида кўк светофильтр билан ”солиштирувчи”  (таркибида мис, никел, темир  ва марганецлар бўлмаган) эритмага нисбатан ўлчанади (фақат темирни   аниқлашда қизил светофильтр қўлланилади).

Мисни аниқлаш: Мисни ажратиш учун дастлаб қўрғошинни диэтилдитиокарбаминат билан   хлороформда икки марта (5 мл дан) экстракция қилинади, шундан кейин   эритма 5 мл хлороформ билан ювилиб, экстрактга қўшилади, сўнгра ҳажми  25 мл бўлган ўлчов колбасидан хлороформ билан суюлтирилиб тайёр бўлган   эритманинг оптик зичлиги ўлчанади.

Никелни аниқлаш: Мисни ажратиб бўлгач эритмага, агар лозим бўлса 1-2 томчи аммиак   (1:2) эритмасидан индикаторнинг ранги сиёҳ ранг бўлгунча қўшилиб, устига 1 мл 1% диметилглиоксим билан ҳосил қилган комплекс уч марта (5 мл дан)   хлороформда экстракция қилинади.

Қўшилган экстракциялар 3 марта 0,5 н  HCl билан 5 мл дан солиб   чайқалади.

Олинган хлорид кислотали эритмани, ҳажми 25 мл бўлган ўлчов  колбасига солиниб, 0,2 мл бромли сув, унинг устига 1 мл 25% ли аммиак  эритмаси ва 0,5 мл диметилглиоксим қўшиб колбани чизиғигача   дистилланган сув билан суюлтирилади. Тайёр бўлган эритмани 15 минутдан  кейин оптик зичлиги ўлчанади.

Темирни аниқлаш: Никелни ажратиб бўлгач эритмага 15 мл 10% ли аскарбин кислотаси   қўшилади  ва охисталик билан эритма аммиак ёрдамида фенол қизили   рангигача нейтралланади, сўнгра 5 мл 0,1%  1-нитроза-2-нафтол солиниб     тахминан 150 мл ҳажмгача сув билан суюлтирилади, 40 минут вақт ўтгач  темир нирозанафтолатни изоамил спирти билан икки марта (10 мл дан)   экстракция қилинади. Қўшилган экстрактлар ўлчов колбасида ҳажми 25 мл бўлгунча эритувчи ёрдамида суюлтирилиб оптик зичлиги ўлчанади.

Марганецни аниқлаш: Темир аниқлангандан кейин 10 мл хлороформ солиниб чайқатилади,  шундай қилинганда эритмада қолган изоамил спирти чиқиб кетади. Хлороформ қавати ташлаб юборилади, қолган қисми ажратгич воронкага ўтказилиб  5 мл 5% ли натрий диэтилдитиокарбоминат қўшилиб 5 мл хлороформ билан  чайқатилади. Охирги иш яна бир марта қайтарилиб, эритмани 5 мл хлороформ билан ювилади.

Қўшилганэкстрактлар ҳажми 25 мл бўлгунча хлороформ билан суюлтирилиб 15 минутдан кейин аралаштириб оптик зичлиги ўлчанади.

Даражаланган график тузиш учун таркибида 
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 мис, темир ва марганецлар бўлган стандарт эритмалар 25 мл ҳажмли ўлчов колбаларида тайёрланади.

Никельнинг стандарт эритмасини тайёрлаш учун Ni2Қ дан аниқ миқдорда олиб 15 мл 0,5 н  HCI эритмасидан ва яна унинг устига бромли сув, аммиак ҳамда диметилглиоксим қўшилади.

Текширилаётган Cu, Fe, Ni ва Mn ионларнинг миқдорини стандарт эритмаларининг оптик зичликлари асосида тузилган даражаланган графикдан топилади.

Керакли асбоб, идиш ва реактивлар:

1. Фотоколориметр КФК-2, КФК-3;

2. 6 та 25 мл ҳажмли ўлчов колбалари; 

3. 250 мл ҳажмли стакан;

4. Бир дона 250 мл ҳажмли ажратгич воронка;

5. 25 мл ҳажмли ўлчов цилиндрлари; 

Реактивлар:
1. Қўрғошин диэтилдитиокарбаминатнинг хлороформдаги  эритмаси-(эритмани тайёрлаш учун 0,2 г натрий диэтилдитиокарбаминатни 0,2 г қўрғошин нитрат, 1 г калий-натрий тартратларнинг сувли эритмалари аммиак билан фенол қизилигача нейтралланади ва хлороформ солиб чайқатилади. Икки марта сув билан экстракт фильтрланади ва эритманинг умумий ҳажми 1,0 литрга етгунча хлороформ билан суюлтирилади).
2.  Бромли сув;

3.  Диметилглиоксимнинг 1 % ли этил спиртидаги эритмаси:

4.  Натрий цитрат;

5. Аммиакли-цитратли буфер эритма-(500 мл 4% ли натрий цитратга 5 мл 0,1 % ли фенол қизили  қўшилади ва уни (1:20) аммиак билан нейтратланади, (индикаторда) сўнгра 1 л гача сув билан суюлтирилади);

6.  Икки марта ҳайдалган сув;

7.  Хлороформ;

8.  25 % ли NH4OH эритмаси;

9.  0,5 н.  ли HCI эритмаси;

10. 1 % ли акарбин кислотаси;

11. 1-нитроза 2-нафтолнинг 1 % ли эритмаси. 1 г реактивдан 

     олиб  120 мл 1,0 н КОН эритмасида эритилади ва ҳажми 1 

     литргача суюлтирилади;

12. Изоамил спирти;

13. Натрий диэтилдитиокарбаминатнинг 5 % ли эритмаси.

14.
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ни ташкил қилади-(Бу эритмани тайёрлаш учун мис тузидан 0,1 г тортиб олиб, ҳажми 50-100 мл бўлган стаканга солинади ва 3-5 мл НNO3 (1:1) билан ишланади, унинг устига 20-30 мл бидистиллат қуйиб сув билан чизиғигача суюлтирилади. Олинган эритманинг 10 мл ни 100 мл ли ўлчов колбасига солиниб, чизиғигача сув билан суюлтирилади);
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 тузидан 0,7238 г олиниб сувда эритилади, устига 1-2 мл 
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  қўшилиб, эритманинг ҳажми 1,0 

    литрга етказилади. Эритмадан 10 мл олиб 100 мл ли ўлчов   

    колбасида чизиғигача сув билан суюлтирилади;
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 (к.т.) тузидан 0,4786 г олиб сувда эритилади 2-3 мл концентрланган 
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 қўшилиб эритма ҳажмини 1,0 литрга етказилади, тайёр эритмадан 10 мл олиб 100 мл ли ўлчов колбасига солинади ва чизиғигача сув билан суюлтирилади).

17.
[image: image189.wmf]2

МnCl

 нинг 
[image: image190.wmf]мл
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 ли стандарт эритмасини тайёрлаш қуйидаги тартибда амалга оширилади: (к.т. 
[image: image191.wmf]O
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 тузидан 0,3597 г ўлчаб олиниб, сувда эритилади, устига 2-3 мл конц. НСl қўшилади, эритма ҳажмини 1,0 л га етгунча сув билан суюлтирилади. Тайёр бўлган эритмадан 10 мл олиб 100 мл ҳажмгача суюлтирилади).

7– лаборатория иши

Никелни кадмий, марганец ва цинк ионлари иштирокида 1-(2-пиридилазо)–2 нафтол ёрдамида экстракцион фотометрик аниқлаш.

Усулнинг моҳияти: Никель ионини кадмий, марганец ва рух ионлари иштирок этган эритмалардан 1-(2-пиридилазо)–2 нафтол (ПАН) реагенти ёрдамида экстракцион фотометрик аниқлашга асосланган. 

Бу методда никель пиридилазонафтолатни экстракция қилиш учун 
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 оралиғида бўлиши керак. Никелни эктракцион ажратиш ва юқори селективлик билан экстракцион-фотометрик аниқлашда кадмий учун 
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 бўлган муҳитда бажариш мумкин.

Никел, кадмий, марганец ва рух пиридилазонафтолатларнинг экстракцион ва фотометрик характеристикалари:

	№
	Экстракцияланувчи комплекс
	λмакс,нм
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Керакли асбоб ва реактивлар:

1. Фотоколориметр,    рН-метр;

2. 6 та, ҳажми 25 мл бўлган ўлчов цилиндри;

3. Механик аралаштиргич, 

4. Фильтрлаш учун қуруқ пахта,

Реактивлар: 

1. Никель, қадмий, марганец ва рух нитратларининг таркибида 1 мл эритмада 2-4 мкг (
[image: image201.wmf]мл

мкг
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) Ni, Cd, Mn ва Zn ионлари бўлган стандарт эритмалари,

2. ПАН нинг 0,01 М ли спиртли эритмаси; 

3. КОН нинг 1,0 М ли эритмаси;

4. 10 % ли аммиак эритмаси,

5. Хлороформ.

Ишни бажариш тартиби: Таркибида 20 мкг никель,

кадмий, марганец ва руҳ ионлари бўлган кислдотали эритмага 1,0 мл 1,0 М ли КОН эритмаси, 1,0 мл 0,01 М ли ПАН реагентининг спиртли эритмаси ва умумий ҳажми 10 мл га етгунча дистилланган сув билан суюлтирилади, 5 минут ўтгач чўкма ҳосил бўлади, унинг устига 10 мл хлороформ қўшиб колбани механик равишда 5 минут давомида чайқатилади.

Органик фаза ажралиб чиққандан кейин фильтрланади, қалинлиги 1 см бўлган кювета ва 
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  да «солиштирувчи» эритмага нисбатан оптик зичлиги ўлчанади. Эритманинг 
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 NH3 ва HNO3 билан яратилади. Экстракциядан кейин сувли эритманинг муҳитини рН метр ёрдамида текшириб турилади. (Эритма муҳитини 
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 оралиғида сақлаш керак). Эритма таркибидаги  никелнинг миқдорини даражаланган графикдан топилади.

8–лаборатория иши

Легирланган пўлат таркибидаги титанни аниқлаш.

Усулнинг моҳияти: Бу усул кислотали муҳитда титан катионнинг водород пероксид билан ҳосил қилган сариқ рангли   
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 комплекси ҳолида қўшимча методи билан фотометрик аниқлашга асосланган

Пўлатнинг анализ қилинадиган намунаси эритма ҳолига ўтказилади ва ундан:

а) солиштирувчи эритма,

б) текширилувчи эритма,

в)текширилувчи эритма қўшимча СТi билан (қўшимчада титаннинг миқдори маълум бўлади) тайёрланади.

Текширилаётган эритма оптик зичлиги Ах ни ва шу эритмани қўшимча билан оптик зичлиги 
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 ни солиштирувчи эритмага нисбатан ўлчаб, титаннинг номаълум миқдорини текширилаётган эритманинг аликвот қисмидан қуйидаги формула бўйича аниқланади:
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Бу ерда: 
[image: image208.wmf]-

Ti

C

 текширилаётган эритманинг аликвот қисмига қўшилган 
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 нинг массаси, мг да.

Энг яхши натижалар такрорланувчанлиги 
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 ни аниқлашда     
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 бўлганда эришилади.

Керакли асбоб, идиш ва реактивлар:

1. Фотоколориметр;

2. 1 та 100 мл ҳажмли, 3 та 50 мл ҳажмли ўлчов колбалари,

3. 1 та 25 мл хажмли ўлчов пипеткаси; 

4. Ўлчов цилиндри.

5. х.т. 
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6. х.т. 
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8. 
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 нинг 3% ли эритмаси;

9. 
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 ли стандарт эритмаси - эритмани ( тайёрлаш учун,  
[image: image218.wmf]2

TiO

(х.т.) дан 0,0834 г тортиб олиб, уни сульфат ва плавик кислоталарининг 1:3 нисбатдаги аралашмаси билан эритилади, титан диоксиди тўлиқ эритма ҳолига ўтгунча қиздирилади. Сўнгра эритма совутилиб, сув билан суюлтирилгач, қиздириш яна такрорланади. Ҳосил бўлган эритмага 100 мл дистилланган сув ва 5% ли Н2SO4 эритмаси қўшилиб, эритманинг умумий ҳажми 1,0 литрга етказилади).

Ишни бажариш тартиби: 0,25 г пўлат намунасини 50 мл Н2SO4 нинг сувдаги (1:4) эритмаси билан эритилади. Намуна эриб бўлгач,  кўпик ҳосил бўлгунча нитрат кислотадан томчилатиб қўшилади. Аралашма азот оксидлари ажралиб чиқиши тугагунча қайнатилади, қайноқ эритма совитилиб, сўнгра 100 мл ўлчов колбасига ўтказилади ва колбани чизиғигача сув билан суюлтирилади. Тайёр бўлган эритмадан 25 мл ҳажмли пипетка ёрдамида 3 та аликвот қисм олиниб, 3 та 5 мл ҳажмли колбаларга солинади.

1-колба (солиштирувчи эритма) га 3 мл фосфат кислота (
[image: image219.wmf]4
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) қўшилади.

2-колба (текширилувчи эритма) га 2 мл  водород пероксид (
[image: image220.wmf]2
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) ва унинг устига 3 мл фосфат кислота (
[image: image221.wmf]4
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) қўшилади.

3-колба (қўшимча СТi солинган текширилувчи эритма) даги аликвот қисм устига аниқ ўлчанган ҳажмда (0,05–1,0 мг титан) титан сульфат қўшилиб, устига 2 мл 
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 ва яна 
[image: image223.wmf]+
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 ни рангсиз комплекс ҳолида боғлаш учун 3 мл Н3РО4  қўшилади. 

Колбаларнинг ҳаммасига чизиғигача дистилланган сув билан суюлтирилиб, аралаштирилади ва қалинлиги 3 см бўлган кювета ва кўк рангли светофильтр билан оптик зичликлари фотоколориметрда солиштирувчи эритмага нисбатан ўлчанади.

Бу усул таркибида 0,1–0,4% 
[image: image224.wmf]Ti

 бўлган, ўзида 70 % 
[image: image225.wmf]Fe

, 25%
[image: image226.wmf]Ni

 ва 5% 
[image: image227.wmf]Cu

 бўлган пўлат намунасини анализ қилиш учун қўлланилади.   
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