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Miihazire-1
Miqdari analiz maqsadi va prinsipleri, tasnifati, tatbiq sahalori.
Miqdari analizin metodlar1. Miqdari analizds sahvlorin tasnifat:
Miqdari analizin vazifasi — tadqiq olunan maddanin terkibine daxil olan ayr1-
ayr1 komponentlarin miqdarin tayin etmakden ibarstdir. Miqdari analiz bir ¢ox
saholars, o cimladen, metallurgiya, insaat materiallari, tibb, biokimya, yeyinti
mohsullarinin kimyasi, farmakologiya ve s. tetbiq edilir. Biitiin miqdari analiz
metodlan kimyovi, fiziki-kimyevi ve fiziki tisullarla yerine yetirilir. Kimyovi
metoda qravimetrik, titrimetrik vo qaz analizi, fiziki-kimyoevi metoda fotometrik,
elektrokimyavi ve xromotoqrafik analiz, fiziki metoda spektral, lyuminisens
analiz ve s. daxildir. Kimyavi metodlardan qravimetrik vo titrimetrik metodlar1
noazardan kegiracoayik.
Miqdari analiz makro-, mikro- ve yarim mikro {isullarla yerine vyetirilir.
Makroanalizda tayin edilacok bark niimuns 0,1 q ve daha ¢ox, istifade olunan
mohlul iss on millilitrle goturilir. Yarim mikroanalizds niimuns 10mg-dan 50
mg-a gadar, mikroanalizde ise 10 mg-dan ¢ox olmayaraq goétiiriiliir. Bu
metodda istifads olunan mahlullarin hacmi 1/10 ml-den bir ne¢e millilitre qodar
olur. Daha daqiq natice aldo etmak lazim gsldiyi hallarda daqiq cihazlar vo
daha hessas terezi — mikroterszilerden istifads olunur.
Miqdari analizin bir ne¢o metodunu nazeardan kegirak.
1.Qravimetrik (¢aki) analiz. Qravimetrik analiz tomiz halda va ya terkibi malum
birlosma goklinda ayrilan maddas kiitlasinin toyin edilmasina asaslanir. Masalan.,
Ba?*ionunu tayin etmak ti¢iin onu durulasdirilmig H2SOx4 ile ¢okdiirtirlor:
BaCl: + H2SOs — BaSOs [+ 2HCI
Alinmig BaSOs filtrlanir, yuyulur, kozerdilir ve daqiq ¢okilir. BaSOs ¢okiintiisiiniin
kiitlesi ve formuluna asasen niimunads bariumun miqdarimi tayin edirler.
Qravimetrik analiz ¢ox amoliyyatlh ve ¢atin olmasina baxmayaraq deaqiq natico
verir.
2. Titrimetrik (hacmi) analiz. Titrimetrik analiz toyin edilocok komponentla
reaksiya zamani sorf olunan reaktivin hacminin daqiq ol¢lilmesine esaslamir.
Reaktiv olaraq gatiligt melum olan mahlul - titrli mahlul gotirilir. Teyin
edilacok maddenin ekvivalent miqdar1 qoder reaktiv slave edildikds, yeoni
reaksiyanin basa catma ani miixtalif tisullarla toyin olunur. Titrlome zamani
todgiq edilocok maddenin ekvivalent miqdar1 qoder reaktiv slave olunur.
Reaksiyaya sorf olunan maddenin hacmini ve deqiq qatiligim bilerak, tayin
edilecok maddenin miqdar1 hesablanir. Titrimetrik analiz qravimetrik analiz
qoder daqiq natice vermass da, onun asas ustiinliiyii teyinatin siiratlo yerina
yetirilmosidir. Titrimetrik analizde ssasen 4 qrup reaksiyalar tatbiq olunur:



neytrallasdirma, ¢okmsa, oksidlasme-reduksiya ve kompleks amalagalma
reaksiyalari.
3.Fotometriya metodlari. Bu metodlar tayin edilecok mahlulun isiq siiasim
udma,  kecirma, sopmosinin Olciilmasine osaslanir. Bir ¢ox fotometrik
metodlarda rengli reaksiyalardan, yeni mahlulun renginin dsyismasi ilo geden
reaksiyalardan istifade olunur. Maddanin miqdarinin rangin intensivliyine gors
toyinine osaslanan metod kolorimetriya adlamir. Maselon, demirin miqdarin
toyin etmok ticlin qirmizi rengli mahlulun amsala galmesi ile naticelonan
reaksiyadan istifads olunur:

FeCl: + 3BKSCN — Fe (SCN)s +3KCl
MBohlulda rengin intensivliyinin giymatlondirilmasi vizual va ya cihazlar vasitesile
hayata kegirilir. Bazon toyin edilocok maddeni az hall olan birlosmaye ¢evirir va
bulantisinin intensivliyins asasen miqdar1 haqqinda fikir yiirtidiirler . Bu prinsipe
asaslanan metod nefelometriya adlanmir. Kolorimetriya vo nefelometriya
metodlarindan analiz olunan maddenin tarkibinds teyin edilocok komponentin
miqdar1 az olduqda istifads edirlar. Bu metodun dagqiqliyi qravimetrik vo
titrimetrik metodlari ile miiqayisade azdir.

4.Elektrokimyavi metodlar. Bu metodlara elektrogravimetrik, potensiometrik,
konduktometrik ve polyaroqrafik analiz daxildir.  Elektroqravimetrik metod
metallar toyin etmak tigiin tatbiq olunur. Kiitlasi malum elektrodda teyin olunacaq
maddoani elektroliz vasitesilo ¢okdiirtirlar. Potensoimetriya ve konduktometriya
elektrotitrloms metodlarina aiddir. Tayin edilen mahlulda, titrlomenin sona ¢atmasi
mohlulun elektrikkecirma qabiliyystinin ve ya todqiq olunan msohlulda
yerlasdirilmis elektrodun  potensialinin 6l¢lilmaesi ilo miiayyen edilir. Mahlulun
eyni zamanda pH-ni teyin etmak ticiin potensiometrik metod totbiq edilir. Tayinat
sistemin hidrogen ionunun gatihigindan asili olan elektrik harakst qiivvasinin
Ol¢lilmasine osaslamur. Polyarografik metodda teyin olunan ionun miqdari
hagqinda tadqiq olunan mahlulun polyaroqraf adlanan dama cive katodlu xtisusi
cihazda elektrolizinden alinan volt-amper ayrisinin (polyaroqram) xarakterine
asason miilahize yiridirler. Bu metod yiiksok hassaslig ile secilir. Polyaroqrafik
metodla bir mahlulda, kimyavi ayrilma aparmadan miixtslif elementlari hom vosfi,
hom do miqdari tayin etmak olur.

5.Xromatoqrafik metod hall olan maddalarin (ionlarin) miixtalif bark maddalar
(adsorbent) torafindon secgici adsorbsiya olunmas: hadisasinden istifads
olunmasina osaslanir. Adsorbent aktivlesdirilmis aliiminium-oksid, permutit,
sintetik qatran va s. ola bilar. Xromotoqrafik metod vasfi ve miqdari analizlerds



totbiq olunur. Bu metod xiisusile miixtelif madds ve ionlar ayirmagq tigiin genis
totbiq edilir.

Sahvlarin tasnifati

Miqdari analizds alinan natics, bir qayda olaraq hamiss toyin olunan maddaenin
haqiqi miqdarindan farqlenir. Demali, 6l¢gmalarin no deraceds diqqetle ve salige
ilo aparilmasindan asili olmayaraq sehve yol verilir. Oz xarakterina gore bu
sohvlor sistematik, tasadiifi ve kobud sahvlers boliiniir.

Sistematik sahvlor sebabi malum olan sshvlerdir. Belo sehvler miisyyen sebablar
tiztinden yaranaraq artma ve ya azalma istigametinds analizin naticesine tasir
gostarir. Sistematik sehvlerin asagidaki novlari var: metodik sehvlar, cihazlarin ve
reaktivlerin tatbiginden asili olan sehvlar, amaliyyat sehvleri ve fordi sehvler.

Metodik sahvlar istifads olunan analiz metodlarimn xtisusiyystlerinden asilidir. Bu
nov sehvler miqdari analizin naticalarine ciddi tesir gosterir ki, onlar1 da aradan
qaldirmaq gatinlik téradir. Ikinci qrup sistematik sahvlar analizdo istifads olunan
cihazlarin, 6l¢ii qablarimin ve analitik terazilarin lazimi deracade dagiq olmamasi
ilo olagedardir. Bundan basqa analizds istifade olunan msahlullarin ve
reaktivlerin tomizlik deracasi da sistematik xata toradir.

Omoaliyyat sohvlari analitik emaliyyatlar1 daqiq yerine yetirmadikde ortaya ¢ixir,
moasalon, ¢okiintiinii lazimi gadear yumadiqda ve ya onu haddinden ¢ox
yuduqda.

Fordi sehvlor fardi bacarigdan asilidir. Masalen, titrlome zamani indikatorun
ronginin deyismasi deqiq geyd olunmazsa, sistematik sehve yol verilmis olur.
Toesadiifi sahvlar. Belo sahvler analitik amsaliyyat apardigda havanin
temperaturunun, nemliyin ve nimune ¢okisinin miqgdarimin deyismasi
naticesinde ortaya ¢ixa bilar. Analitik 6lgmalerde bazen kobud sshvlers da yol
verilir. Sehvleri asagidak: yollarla miisyyen etmak olur.

Standart  niimunalsrin  analizii.  Metodun  sistematik  sshvlarini
miiayyenlasdirmak {iglin standart niimuns analiz olunur. Standart niimuns els
hazirlanmalidir ki, onun terkibinds tayin olunan komponentin miqdart daqiq
molum olsun. Standart niimunslari hazirlamaq asan deyil. Dovlast standartlar:
xidmeti (DUST) miixtalif analiz magsadlari {iciin standart niimunalar hazirlayir
va tasdiq edir.

Serbast metodlarla analiz. Malum daracads temizliyi olan niimunaslar olmadiqda,
analizi daqiqliyi malum olan basqa metodla aparmaq xiisusan vacibdir.

Bundan basqa, sistematik sahvlari miisyyenlesdirmak iiglin sinaq tacriibadan va
niimunanin miqdarini deyismak tisulundan istifade olunur. Tesadiifi sehvleri



tapmaq miumkiin deyildir. Ancaq paralel toyinetmolarin sayimi artirmagqla
tosadiifi sshvlari xeyli azaltmaq olar.

Miihazirs-2
Qravimetrik (Coki) analiz va iimumi miiddaalari.Caki formasina verilon
tolablor.Cokiintiiniin amals galmasi.Cokiintiiys ¢okiintiiniin miqdarmin,
temperaturun va ¢okiintiiniin tamizliyinin tasiri. Qravimetrik analizinn miihiim
amaliyyatlar:
Nimunenin teyin olunan komponentlerinin temiz halda ve ya birlogsmaler
soklinds ayrilib kiitlesinin daqiq Ol¢lilmasine ssaslanan miqdari analiz metodu
qravimetriya adlanir.
Qravimetrik analiz 3 tisulla hayata kegirilir: ayrilma, govma va ¢6kmo.
Ayrilma metodu ils tayin olunan element va ya birlegsma sarbest sokilde ayrlr,
analitik torazide ¢okilorok miqdart teyin olunur. Bu {sulla yalniz bazi
elementlori toyin etmoak miimkiindiir. Masalon, qizil minerallardan serbast
sokildo ayrilir, yaxud orintiloarden “car araginda” holl edildikden sonra
reduksiyaedicilerin komayi il sarbast metala gadar reduksiya olunur.
Qovma metodu ilo toyin olunan komponent, qizdirilmaqla ve ya reaksiya
vasitesile qovulur. Madds miqdar: ¢oki fargine gors va ya birbasa teyin edilir.
MBasslan, karbonatli birlesmalsrde karbon qazinin miqdarim teyin etmoak tiglin
madde qizdirilir, karbon qazi xtisusi cihazlarda miieyyen maddasler vasitasils
tutulur vo hamin maddenin kiitlesinin artmas: karbon qazinin miqdarinm ifads
edir. Bu metod vasitesilo asasen ugucu olan ve ya analiz zamani ugucu
birlagsmalara gevrilon maddsloer toyin edilir
Cokma metodunu iso demok olar ki, biitiin maddalerin teyinine tatbiq etmak
olar. Ona gora do ¢okme qravimetrik analizin asas tisulu hesab edilir.
Bu {iisulda toyin olunacaq komponent har hansi bir ¢okdiiriicii reaktivle
cokdtiriliir vo alinan ¢okiintiiniin kiitlasine asason onun miqdar: hesablanir.
Kiitlesi toyin edilmemisden avvel o qurudulur ve ya kozerdilir. Bu zaman
cokdiirilmiis birlosme boazan diger tarkibli birlosmoaya c¢evrila bilir.Cokma
metodunda miibadils, kompleksomalagelma va parcalanma

reaksiyalardan istifade olunur: Mahlula reaktiv alave etdikds, toyin olunan
komponent ¢okiir. Masalon, FeCl3+ 3NH40OH — Fe(OH)3| + 3NH4Cl
Toyin olunan komponent daxil olan ¢okiintii formasina maddenin ¢okma formas:
deyilir.



Cokms formasina verilan talablor: Cokma formasina verilen asas taleb toyin edilen
maddanin tam ¢okmasi sartidir. Hor hansi bir maddani tam ¢okdiirmak ticiin uygun
cokdiiriicii secilmolidir. Bu zaman o ¢okdiirticiiys tistinliik verilir ki, onun tayin
edilon madds ils amals gotirdiyi ¢okiintiiniin hallolma hasili miimkiin qadar kigik
olsun, aks halda onun c¢okmesi praktiki olaraq mimkiin deyil. Cokdiriilen
maddanin binar elektrolitlar (AB tipli birlagmalor, masalon, BaSOs, AgCl ) tiigiin
hallolma hasili 1-10® boyiik olmamalidir. Har hansi bir maddenin tam ¢okma sarti
qgravimetrik analizds analitik terazinin hessaslig ile baghdir. Analitik terazilords
maddanin (bark fazanin) ¢okile bilon an az miqdar: 0,0001 (10 ) g-dir. Toyin edilan
maddani ¢okdiirarken onun moahlulda qalan miqdar: 10 q ve ondan kigik olarsa, bu
maddolarin tam ¢6kma sortidir. Ikinci telab ¢okiintiiniin mahluldan ayrilmasi ila
baglidir. Bu teleb hem ¢Okiintiiniin moahluldan ayrilmas: tglin istifade edilan
filtrlorin xassalarinden, ham da qravimetrik analizin 6z xtisusiyyatlorinden asihidir.
[lk vaxtlardan bu giinadek ¢okiintiiniin mahluldan ayrilmasi bir yolla —filtr kagiz1 ve
ya filtrli siigelorin komayi ile aparilir. Filtrlor miiayyean measamsalare malikdir, onlar
mohlulu buraxir, ¢okiintiinii ise saxlayir. Lakin ¢oken maddenin hissaciklari kigik
oldugda onlar mesamsolarden kecer vo moahluldan ayrilmasi miimkiin olmaz.
Filtrlonmis ve yuyulmus ¢okiintii temperatur emalina moaruz edilir, yoni qurudulur
va ya kozoerdilir. Bu zaman ¢okiintiidden su tamamils buxarlanir, onunla birlikde
yuyulmas: miimkiin olmayan ugucu birlesmaler ds kenar olunur. Cox zaman
¢okiintiintin torkibinin doayismasi miisahide edilir. Masalon, ayrilmis Fe(OH)s
cokiintiistiniin kozardilmasi zamani o Fe2Os -9 gevrilir. 2Fe(OH)s — Fe20s + 3H20
Analizin sonunda Fe:0s-1in kiitlasini miisyyen edirlar. Tayin edilocok komponentin
miqdar1 miisayyen edilan birlosma ¢aki (gravimetrik) forma adlanir.

Coki formasina verilon talablor:

Coaki formasina verilan an mithiim taleb onun verilon kimyavi formula (tarkibas)
tamamile (100%) uygun olmasidir. Qravimetrik analizde yalmiz o maddeni
¢okmoak olar ki, miiayyan ve sabit kimyavi terkibs malik olsun. Caki formasina
verilon ikinci teleb c¢okiintiilorin kimyavi cohatden kifayet goder davaml:
olmasidir, yani parcalanmamali, nisbaton yiiksek temperaturlarda ugucu
olmamalidir. Kozardilmis ¢okiintii nezare carpacaq deraceds hiqroskopik
olmamalidir. Buraya ¢okiintiiniin havadaki su buxari ve karbon qazi ile
qarsiligh tasirds olmasi, onlarin asanligla oksidloesmasi ve ya reduksiyasi va s.
do daxildir. Qravimetrik analizds istifade olunan ¢okiintiilor bu xassalora malik
olmamali, yaxud miieyyen vasitalarla bu xasseler aradan qaldirilmalidir. Caki
formasina verilon {iglincii talob toyin edilon element vo ya birlesmoenin ¢oki
formasimin torkibinde miqdarimin miimkiin gadesr az olmasidir. Toyin edilen



maddanin miqdar1 ne gadar az olarsa, analizin naticasinin daqiqliyi bir o gadar
cox olar. Cokiintiiniin amals golmasi

Cokiintiiniin amoala golmasi hallolma hasiline ssasen miiayyen olunur, yeni
¢okuntiintin komponentlarinin molyar qatiligr hasili hsllolma hasiline berabar
va ya ondan boyiik oldugda ¢okiintii alinir. Cokiintiiniin amals golmasi, onun
formast ve Olgiilori iki prosesin nisbi siiratinden asilidir:1) kristallasma
morkoazinin amoale golmasi; 2) kristallasma morkezinin bdyiimesi. Iki ionun
goriismesinden he¢ zaman ¢okiintii alina bilmaz, ¢iinki berk faza miisyyen
quruluslu kristal gafesdan ibaratdir. Buna gors ilkin kristalin alinmas: {igiin ¢ox
sayda ionlar miiayyen nisbatda (¢okiintiiniin terkibinden asili olaraq) ve fazada
miuayyen ardicilligla (¢okiintiintin qurulusundan asih olaraq) birlesmalidir.
Bundan basqa nezare almaq lazimdir ki, ionlar mahlulda hidrat tebaqgesi ils
ortilduyt halda , ¢okintiilords bu yoxdur ve ya ¢ox az miisahide olunur.
Demsli, ¢okiintiiniin emals goalmaesi hidrat tebagesinin parcalanmasi ile gedir.
Kristallarin boytiyerek ¢okiintii amales gotirmasi iki miixtalif mexanizm ils gedir.
1) Ilkin kristal merkezi alindigdan sonra ¢okdiiriiciiniin her dafe olave
edilmoasindan bark faza ilkin kristal markazinin tizarine toplanaraq boytiytir. Bu
halda boyiik hacmli ve kigik sathe malik iri kristallar almir ki, bu cir
cokintiilere kristal ¢okiintiilor deyilir.

2) Ilkin kristal morkezi alindiqdan sonra c¢okdiiriiciiniin har dofe olave
edilmasindan yeni kristal markezlor yaranir. Bu halda kigik kristallardan ibarat
boytik setha malik ¢okiintii alimir ki, bu ¢okiintiilare amorf ¢okiintiilor deyilir.
Analitik noqteyi-nezarden kristal ¢okiintiilarden istifada etmak alveriglidir, ¢linki bu
cOkiintiilor asan stiztiliir ve tomizlonir.

1. Cokdiriict spesifik olmalidir, yani verilon ionu ¢okdiirs bilmalidir. Ogar elsa
cokdiirticii tapilmirsa, onda mane olan ionu mahluldan miixtalif {tisulla
konarlasdirirlar.

2. Cokdiriictiniin  ugucu  olmasit  alveriglidir.  Cokiintiinii  yuyarken
¢okdiirticiiniin qaligini kozartmakls aradan qaldirmaq olur. Ona gore do demiri
qgolavi ile deyil, ammonyak mahlulu vasitasile ¢okdiiriirlar. Bariumu ¢okdiirmak
tuclin  sulfatlardan yox, sulfat tursusundan istifade etmoak daha
moagsadauygundur. Cokmoyoe asagidaki amillor tosir gostorir.

Cokdiiriiciiniin miqdarmin tesiri. Umumiyyestls, ¢okdiiriicii reaksiya iiciin
hesablandigindan 1,5 dafe ¢ox gotiiriiliir. Cokdiirticiiniin haddindan artiq ¢ox
gotiriilmasi do ziyandir, bu ¢okiintiiniin mahlulda hall olmasimi artirir. Hall
olmanmin artmasina sebeb turs duzlarin emsals galmesi, ¢Okdiiriiclinin
amfoterliyi, duz effekti va s. ola biler. Masalan, altiminium hidroksid seklinda
¢okdiiriilorkan, OH- ionunun artig1 ¢okiintiiniin hall olmasina gatirib ¢ixarr:



Al (OH)s + OH < [ Al (OH)4] H2SOs-tin komayi ilo qurgusunu sulfat soklinda
cokdiirarken, cokdiiriiciiniin artiq miqdarda olmasi Pb(HSO4)2 turs duzun
amoaloe galmasi naticasinda ¢okiintiiniin mahlulda hall olmasin artirir.
Temperaturun tasiri. Mshlulda temperaturun artmasi ile ¢Okiintiiniin hall
olmasinin az vo ya ¢ox doracads artmasini toyin edirler. Bir qayda olaraq isti
mohluldan ¢okdiirme daha magsadauygundur. Mahlulu isti-isti filtr kagizindan
stizmok, daha tez olur.

Cokiintiiniin tomizliyi. Qravimetrik analizds istifade olunan ¢okiintiilar tomiz
olmali, yoni 6z terkiblarine uygun kimyeavi formula cavab vermslidir. Lakin
¢okma prosesinds c¢okiintiiniin terkibine basqa maddsler ds daxil olur. Bu
cokiintiiniin cirklonmasi hadisesi adlanir. Cirklonmo iki sebobdon bas verir: 1)
Mbshlulda hamin saraitde ¢oke bilan ionlarin olmasi. Massalon, barium ionunu
sulfat ionu ila ¢okdiirdiikde mahlulda stronsium, qurgusun ionlar: olarsa, onlar
da barium ionu ils birlikde ¢okiir. Miqdari analizds bu ciir ¢irklanmaenin qarsisi
analize baglamazdan avvel alinmalidir, yani bels ionlar mahluldan svvelcodan
kenar edilmalidir. 2)ikinci név cirklanme gosackma  hadisesi neaticesinds
cirklonmadir. Homin sgoraitde ¢okmayan, lakin miixtalif sebeblor iiziinden
cokiintiintin terkibine kecgoarak onlar cirklatdiren ionlara qosa ¢oken ionlar, bu
hadisaya isa qosagokma hadisesi deyilir. Cokiintiilarin qosagokmae hadisesi
naticosinde ¢irklonmasinin qarsisini  ovvelcaden almaq mimkiin deyil
prosesinda. Qosa¢Okmanin bir ne¢o novii var:

1. Adsorbsiya. Adsorbsiya ila ¢okiintiiniin ¢irklonmasi onun sathinds bas verir
va ¢okiintii adsorbent rolunu oynayir. Masalon, barium —nitrat mshlulundan
nitrat tursusu miihitinde onu sulfat soklinde ¢okdiirdiikde c¢okiintinin
torkibine 15%-9 gadar (barium-sulfat ¢okiintiisiine gora) barium-nitrat kegir.
Qeyd etmok lazimdir ki, temiz barium-sulfat ¢okiintiisiine nitrat tursusu
miihitinde barium-nitrat alave etsak, ¢okiintiiniin tarkibine NOs- ionu keg¢mir.
Demsali, qosacokma, ¢okmo prosesi zamam yaranir. Cokiintiilorin adsorbsiya
noaticasindoa cirklonmasi asason amorf c¢okiintiiloro aiddir, kristal ¢okiintiilorde
bu ciir cirklonma ehtimali azdir. Bu da amorf ¢okiintiilorin sothinin sahosinin
boyiik olmas: ile izah edilir. Konar maddalerin ¢okiintiiniin daxiline (kristal
gofoesin igina) kegarak onu cirklatdirmesine okkuluziya deyilir. Bu hadisenin
sobobi ¢Okiintiintin alinma prosesinde onun kristal gofasinin diizgiin
qurulmamasidir, yeni kristal qofesinde defekt yaranmasidir. Okkuluziya
hadisasi asason kristal ¢okiintiilorde miisahids edilir. Cokiintiintin okkuluziya
naticosinde c¢irklonmasinin qarsisimi almaq tigiin ¢okdiiriiciinii yavas-yavas,
todricon slave etmakls kristal goefasinin formalasmasina nail olmaq lazimdir.
Butalarin hazirlanmasi. Cokdiirms, filtrlama ve ¢Okintiilarin yuyulmasi zamam



butalar hazirlanmalidir. Butalarin hazirlanmasi qravimetrik analizin qravimetrik
toyinin baslangici demakdir. Butalar o zaman hazirlanmis hesab olunur ki, ¢okisi
sabitlagona qodar kozerdilsin. Butalar yuyulur, qaz lampas: vasitesile qurudulur
ve mufel sobalarda miisyyan temperaturda kozerdilir. Bu zaman temperatur
cokuntiintin kozerdilmesi temperaturuna beraber olmalidir. ©Omaliyyat 30-40
doaqgiqe aparilir. Sonra buta otaq temperaturuna qader soyudulmaq tictin 40-45
doqige eksikatora yerlasdirilir. Cakdikden sonra butan: yeniden mufel pecinda
15-20 doqige kozardirler, eksikatorda soyudurlar ve yeniden ¢okirlar. Bu
amoliyyati butanin ¢akisi sabitlogena godar tokrarlayirlar. Butanin ¢ekisi o vaxt
sabit sayilir ki, 2 ardicil ¢okinin farqi 0,0002 g-dan artiq olmasin. Cokdiirma. Coaki
analizinin miithiim emsaliyyatlarindan biri ds ¢okdiirmadi. Miqdari analizds
¢okdiirms zamam toyin olunan maddenin tamamils ¢okdiiriilmasi vacibdir. Bu
zaman ¢okiintii tam filtrlomoak ve yumagq ti¢lin miinasib formada olmalidir.
Cokdiirmani kimyoevi stokanda aparirlar, bels ki, kolbadan ¢okiintiiniin tam
kogtirtilmasi miimkiin olmur. Cokdiirmak ti¢iin istifads olunan reaktivi damci-
damct mahlulun ortasina deyil, stekanin daxili divari ils tokiirlar. Mahlulu atrafa
sicratmaq olmaz, bels ki, bu teyin olunan maddenin itmasine sebab olar.
Mbohlulu fasilesiz siise ¢ubugla qarisdirmaq lazimdir. Bu zaman calismaq
lazzimdir ki, stise ¢ubuq stekanin divarina ve dibins toxunub cizmasin. Oger
¢cokdiirma isti mahlulda aparilirsa, onun gaynamasina imkan vermak olmaz.
Cunki bu zaman mohlul buxarlanarsa, madds itkisi bas vers bilor. Miiayyen
godor tomiz va filtrlomak ticlin rahat kristallik ¢okiintii almagq tigiin asagidaki
sortloro amoalo etmok lazimdir:

a) Kiristallik ¢okiintiilor ¢ox durulasdirilmis mahluldan duru

reaktivlor vasitosilo ¢okdiiriilmalidir.

b) Cokdiirliclinii cox asta-asta olavo etmak, hoatta avval damcilarla

tokmak lazimdir.

v) Cokdiirmse isti mahlulda aparilmalidir.

g) Daha boytik kristallarin amale gelmasi ti¢lin ana mahlulu

miayysn miiddet soyuqda saxlamaq lazimdr.

Amorf ¢okiintiinii ¢okdiirmaok tiglin sartlor forqlidir:

a) Cokdiirmeni bir gedar qatt mahlullardan gati reaktiv mahlulu

ilo ¢okdiiriirlor. Belo soraitde daha six ¢okiintiilor emale galir;

b) Cokdiirtictinii bir gadar stiratls alave edirler (kristallik

cokiintiilorin alinmasina nisbatan)

v) Cokdiirmadan avvel mahlula koaqulyasiya emals gotiran elektrolit alaves edirlar.
g) Cokdiirmani isti moahlulda aparib ve darhal filtrlayirler.



3. Filtrloma wva c¢oOkiintiiniin yuyulmasi. Yuxarida gosterildiyi kimi filtrloma
¢cokdiirmadon darhal ve ya miioyyan vaxtdan sonra aparilir. Miqdari analizds
filtrloms {tglin zolsuz filtrlerden, yeni yandiqda ¢ox az (0,0001 q) zol veran
filtrlorden istifads olunur. Zolsuz fitrlor miixtslif Ol¢tlilordoe olur ve bir-birindon
sixliq deracasine gore farqlanir. Nisbaton qalin filtrlar qara, yaxud qirmizi lentls
biikiilmiis olur. Orta gqalinhigh filtrlor ag lentls, daha qgalinlari mavi lentls
biikiiliir. Filtrlomadan avvel islanan filtrin olclisiinii ve qalmligini 6lgmak
lazzmdir. Olgiisii ¢okiintiiniin miqdarindan asilidir: o filtrin 1/3  hissasini
(yaridan ¢ox olmamagq sorti ilo) tutmalidir. Ele qif se¢mak lazimdir ki, filtr onun
kenarlarindan 0.5-1 sm asagida qalsin. Filtri 4 qat qatlayib % hissesini qifa
yerlagdirirlar. Filtrin qifa yaxs1 yapismasi iiglin gqatin yuxar: kiinctinden kesmak
olar. Quru filtri qifa els yerlosdirmok lazimdir ki, tamamils qifa kip, six yapismis
olsun. Sonra filtri su ile isladib elo etmak lazimdir ki, qifin divar ils yas filtr
arasinda hava gabarcig1 qalmasin. Qifin borusunun i¢ini barmagla baglayib onu
su ilo doldururlar. Filtri bir balaca qaldirib borunu tam su ils dolduraraq
icorisinde hava qabaragqlari qalmasina nail olmaq lazimdir. Nohayet filtri
yeniden qifin divarina sixaraq filtrlomaenin tezliyini yoxlayirlar. Filtrden su
qabarciqglarsiz stiziilmalidir; qifin borusu hetta filtr bosaldiqdan sonra bels su ile
dolu qalmalidir.

Qifin borusu stekanin daxili divarina toxunduqda stiziilme daha siiratle gedir.
Ogeor filtrat kolbaya yigilarsa, onda kolbanin bogazina ¢ini tighucaq qoyur ve qifi
onun igarisine yerlagdirirlor. Qifla kolbanin arasina bir neco dafo qatlanmis kagiz
da qoymagq olar. Filtrloms figiin quif ve avadanliglari hazirladiqdan sonra,
filtrlomays baslayirlar. Filtrden siiziilocok maye olan stokani sag al ila gotiiriib,
qufdan bir godar yuxari qaldirirlar. Mahlulu garisdirmagq tgiin lazim olan stise
cubugu ehtiyatla stokandan ¢ixarib sol al ile qifin tizerinds saquli veziyystde
saxlayirlar. Maye axini stisa ¢ubuga filtrin daxili sethine istigamatlandirirlor.
Cubugu stolun tizarine ve ya rofs qoymaq olmaz. Siisa ¢ubugla mayeni filtro
kecirdikds, stakanin dibindaki ¢okiintiiniin terpenmemasins ¢alismaq lazimdur.
Mayenin ¢ox hissesi ¢Okiintiiden ayrilaraq filtrlondikde stekamin dibinda
cokiintii ile birlikde az miqdarda maye qalir. Bu c¢okintiinti dekantasiya
vasitesilo  yuyurlar Bunun {ig¢lin  yuyucudan maye sirnagimi  els
istigamoatlondirirlar ki, o, stoakanin divarlarindaki hissaciklari ¢okiintiiya qatsin.
Cokiintiinii  qarigdirir, stoekamin tam dibine c¢okens godar duruldurlar.
Seffaflasmis mayeni filtrloyirlor. Bu omsaliyyatt 3-4 dafe tokrar edirlor.
Cokiintiiniin  qurudulmast va kozardilmasi. Filtrin kenarlarim1 moarkeze dogru
qaytararaq ehmalca ¢okiintii ile birlikde qifdan ¢ixarib butaya yerlesdirirlor.
Cokiintii ile butan ¢ini ticbucaga yerlasdirir, ticbucagy stativin halgesine qoyub,



qaz alovunda ehtiyatla quzdinirlar. Filtr quruduqda qizdirma siddstlenir ve filtr
qaralmaga baslayana gqoder davam etdirilir. Filtrin alovlanmasina yol vermak
olmaz. Niimunanin gotiiriilmasi. Qravimetrik analiz mohlullarda aparilirsa,
yuxaridaki emsliyyatlar yerine yetirilir. Ogor analiz olunan madda berkdirss,
avvalca bu maddaden niimuns (maddanin deaqiqi ¢okilmis miqdari) gotiirmek
lazimdir. Sonra onu hall etmak vo ¢okdiirmak. Niimuns orta probdan gotiiriliir.
Tobii maddaler ve senaye mohsullar1 oksor hallarda eyni cinsli olmur. Cox
olmayan madde niimunsasi analizin naticalarinin daqiq olmasi ve analiz olunan
mohsula tam uygun olmas! ii¢lin orta niimuns gotirtrlor. Orta niimunenin
secilmo tisullar1 miixtalifdir. Ancaq her bir halda iimumi ganunauygunluq
saxlanilir: tedqgiq olunan maddenin miixtelif yerlarinden gotiiriilon miqdar na
godar cox olarsa, alinan naticelarin analiz olunan maddaslorin torkibinin ks
etdirmosi ehtimali bir o goedar ¢ox olar. Nimunenin kiitlesi analiz olunan
maddanin ehtimal olunan terkibine uygun olaraq alinan ¢okiintiiniin miqdarina
osason hesablanir. Kozoardilmis kristallik c¢okiintiiniin  (moasalon, BaSOx)
kiitlesinin teqriben 0.5 q niimuna ¢akisi kimi gotiirmak daha slverislidir. Oger
amorf ¢Okiintii (masalon, Fe(OH)s) alinarsa, kozerdilon ¢okiintiiniin miqdar:
togriben 0,1 q olmalidir. Niimuneanin hesablanmas: toqribidir. O hesablanmis
miqdardan bir geder az ve ya ¢ox ola bilor. Ancaq 0,0002 q daqiqglikle
cokilmalidir. Gotiiriilan niimunani hell etmak ftigiin yuyucu ils biiksiin
divarlarindan hissacikleri tamamile yuyaraq kimyevi stekana kegirirlor.

3. Analizin naticalorinin hesablanmas:.  Cokiintiniin kiitlasini tapmaq tglin
cokiintii ile butanin birge kiitlasinden butanin ve filtrin zolunun (etiketdo
gostorilon) kiitlasini ¢ixirlar. Alinan ¢Okiintiiniin kiitlesini analitik hasile (F)
vurur vo toyin edilescok maddenin kiitlesi tapilir. Analitik hasili cadvelden
tapirlar. Cadval yoxdursa, onu asanligla hesablamaq olar. Masalen, ¢oki formasi
Fe2Os olan birlasmads demirin miqdarimi tapmaq lazimdir. Analitik hasili
tapmagq tiglin 1q bels formada ne gedsr demirin oldugunu miisyyen edilir. 1 mol
(159,7 q) Fe203-da 111,7 q demir oldugunu nazere alaraq analitik hasili asagidak
kimi hesablayirlar:

159,7 q Fe20s 111,7 q Fe
1 q Fe20s x q Fe

x= L7 6 6994
1597

Fe:0s ¢oki formasinda demirin teyininin analitik hasili 0,6994 g-dir. Analitik hasili
bilmakls analiz olunan niimunads madds miqdarini P=Fm disturu ile tapmaq olar.
Burada P - tayin olunan komponentin kiitlesi, F - analitik hasil, m iso
¢okiintiiniin kiitlasidir. Qravimetrik analizds, imumiyyatls, miqdari analizds 2 vo
3 paralel toyinat aparilir. Paralel toyinatlarin naticoleri arasindaki forq 0,0002-



0,0004 c¢ox olmadiqda orta giymat gotiiriiliir. Ferq boytik olduqda isi yeniden
yerina yetirmak lazimdir. Paralel toyinatlar arasindak: forq na gader kigik olarsa,
analiz bir o gedar daqiq yerinos yetirilmis hesab olunur. Analiz zamani element vo
ya birlasmenin miitlaq miqdar1 deyil, onun analiz olunan maddads faizls miqdar
daha ¢ox maraq dogurur. Bu miqdar me F 9100 x=_______ diisturu ila hesablanur.
Burada g — analiz olunan maddenin niimuns ¢okisidir. Paralel toyinatlarin naticelari
isci jurnalda geyd olunur.

Miihazirs-3
Titrimetrik analiz.Analizin metodlari, titrlomanin iisullar. Hocmin 6l¢iilmasi. Isci
moahlullar. Is¢i mahlullar hazirlamagq iiciin qoyulan talablar. Ekvivalent

noqtasinin toyini. Titrimetrik toyinatda timumi gostarisler.
Titrimetrik analiz kimyavi amatiz metodlarindan biridir. Bu analizdes miqgdari tayinat
molum gatiligli mohlulun miisyyan olunacaq madds migdarmna sorf olunan hacmino
asason aparilir. Analiz olunan madds niimunasi halledicids hall edilir vo ya analiz
olunan maddoanin mohlulu verilibss, onun hacmi daqiq ol¢iiliir vo {izorine tam
reaksiya gedona qodor qatiligi dogig malum olan reaktiv slave edilir. Bu amoliyyat
titrlomo, reaktiv ise is¢i mahlul (titrant vo ya standart mahlul) adlanir. Titrloma
zamani reaktivin artiq miqdar deyil, reaksiya tonliyino uygun miqdari alave olunur.
Titrloma omaliyyati reaksiya basa catdigi ana, yani alava olunan ig¢i mahlulun tayin
edilocok maddo miqgdarima ekvivalent migdar1 olave olunana godor —ekvivalent
ndqtasine kimi aparilir. Molumdur ki, bir-biri ilo qarsiligl tosirde olan mohlullarin
hacmi, onlari normal gatiliglari ila tors miitonasibdir: ViN;= VN,
Burada V; , V, - mahlullarin hacmi; Nj, N, isa normal qatiliglardir.
Titrimetrik toyinatda asagidakilar zaruridir:
1. Qarsiligl tasirds olan mohlullarin dogig hacmi;
2. Titrlomoni aparmaga imkan veron is¢i mohlullarin doqiq gatiligh mahlullariin
hazirlanmasi;
3. Ekvivalent ndqtasinin tayini.
Titrimetrik toyinat gravimetrik toyinata nisboton daha az vaxt aparir. Cox sayl
omoliyyatlar1 (¢6kma, filtrloms, qurudulma, kodzortmo vo s.) olan qravimetrik
analizlo miiqayisado titrimetrik toyinatda yalniz bir omoaliyyat -titrlomoa aparilir.
Titrimetrik analizds toyin edilon madds migdari is¢i mohlulun sarf olunan hacmina
asasan aparildigindan bu metoda hacmi analiz metodu da deyilir. Lakin mahiyyat
ctibar1 ilo “hocmi analiz” terminini tokca titrimetrik analiza deyil, hacmin
6lgiilmasina asaslanan istonilon miqgdari analiz metoduna aid etmok olar. Titrimetrik
analizin naticalorinin gravimetrik analizlo miiqayisedo doqiqliyinin az olmasina
baxmayarag, o toyinati daha tez aparmaga imkan verir. Bu vo ya digor reaksiyanin
titrlomada istifado olunmasi tigiin o bir sira talobloro cavab vermolidir. Reaksiya
olava maddolorin alinmamasi sorti ilo, yoni reaktiv yalniz tayin olunan maddoya sorf
olunmasi ilo miqgdari olaraq reaksiya tonliyina tam uygun olmalidir .



1.  Reaksiyanin sonu reaktivin miqdar1 toyin edilon maddonin miqdarma
ckvivalent olmasi iigiin doqiq mioyyanlosmolidir.  Analizin  naticasinin
hesablanmasi reaksiyaya giron maddolorin ekvivalentliyino asaslanir.

2. Reaksiya kifayst godor siirotlo getmoli vo praktiki cohotdon dénmoyan
olmalhdir. Yavas gedon reaksiyalarda ekvivalent ndqtesini dogiq toyin etmok,
demok olar ki, miimkiin deyil.

Titrimetrik analiz metodlar:

Titrimeriyada miixtalif reaksiyalardan istifado edilir. Titrlomonin hansi reaksiya

osasida aparilmasindan asili olaraq titrimetrik analizin asagidaki metodlar1 var:

1. Neytrallasma reaksiyasina asaslanan tursu-asas metodlari.

Bu metod vasitasilo tursu, asas Vo boazi duzlarin migdar1 toyin edilir.

2. Oksidlosma-reduksiya metodlar: (oksidimetriya). Bu metod oksidlogsmo-

reduksiya reaksiyalarina asaslanir. Oksidlosdirici mahlullar vasitasilo reduksiyaedici

maddolorin miqgdar1 vo ya oksina tayin edilir.

3.  Cokmoa vo kompleksamalagalma metodlar:. Bu isul ionlarin ¢otin hall olan

birlosma vo az dissosiasiya edon komplekslar amala gatirmasing asaslanir.

Titrlomo iisullar1. Titrloma prosesini yerina yetirmok {i¢iin bir nega lisul var:

1. Birbasa titrloma - is¢i moahlul ilo migdar toyin edilon madds arasindaki

reaksiyaya osaslanir. Bu iisul an sado vo genis totbiq olunan tisuldur. Hor hansi

sobobdon birbasa titrlomonin aparilmast miimkiin olmamasi halinda, oksino vo

dolayi iisullardan istifads olunur.

2. oksina titrloma - migdar1 toyin olunan maddonin mohlulu {izoring is¢i mohlul

artiglamasi ilo alava edilir. Is¢i mahlul toyin olunan madda ilo tam reaksiyaya daxil

oldugdan sonra artiq miqdar1 digor doqiq gatiligh is¢i mohlulla titrlonir. Birinci

is¢i mohlulla ikincinin hocmi arasindaki fargo osasen toyin olunan maddanin

miqdart tapilir. Masalon,

HCI + AgNO3; — AgCl | + HNOs AgNO3z+ NH;SCN — AgSCN| + NH4NO;

Burada HCI - miqdar1 toyin olunan madds, AgNO; — birinci is¢i mahlul, NH; SCN

ISa ikinci is¢i mahluldur.

3. Dolay titrlomanin bir ne¢o novil totbiq olunur. Bunlar igoarisindo oan genis

istifado olunan1 avazedicinin titrlonmosi tisuludur. Migdar1 tayin edilocok madds

basqa bir maddo, is¢i mohlulla titrlona bilon mohsul amoalo gatirir ki, homin

mohsulun migdarna asasan ilkin tayin edilocok maddanin miqdari tapilir. Masalan,
10KI + 2KMnO, + 8H,S0, — 6K,SO,4 + 2MnSQO, + 51, + 8H,0

I, + Na,S,03 — Na,S,0¢ + Nal

Burada KMnO,4 — miqdari tayin edilon madds , Kl - olavs edilon madds, I, — mohsul ,
Na,S,03 iso is¢i mahluldur. Titrloma ndqtasi indikatorun — nisasta mohlulunun kémayi
ilo tasbit olunur. Mahlulu Na;S;03 mahlulu ils titrladikds ekvivalent néqtads rang itir.
Hacmin olgiilmasi. Titrimetrik toyinatda reaksiyaya giron madds mohlullarinin
hacmlarinin daqiq 6l¢iilmasi oldugca miihiimdiir. Hocmin doaqiq 6lgiilmasi ligiin
Olgiili gablardan istifado olunur. Titrloms zamani is¢i mohlulun hocmi biiretdo



Ol¢iiliir. Makrotayinatlarda asasan hacmi 25 ml, bazi hallarda isa 50 ml-lik biiretlar
isladilir.  Titrlonan moahlulun hacmi Mor pipeti vasitssilo 6l¢iiliir. Cox zaman bu
mogsadlo 10 ml vo ya 20 ml olan pipetlor gotiiriiliir. Titrlonan mohlulun hacminin
diizgiin seg¢ilmoasi vacibdir, oks halda analizin naticalori doqiq olmayacaq. Biiretin
bolgiilarini geyd edarkan har dafs yol verilon sohv ~ 0,02 ml olur.
Titrlomaya sorf olunan mohlulun hocmi biiretin hacmindon ¢ox olmamalidir. Belo
hallarda biiret ikinci dofo doldurulmahdir ki, bu da sohvlori ikiqat artirir. ©gor
titrlomoayo sorf olunan mohlul ¢ox az vo ya lap ¢oxdursa, onda biireti basqasi ila
ovaz etmok lazimdir. Titrlomoaya sarf olunan mohlulun hacmi biiretin  imumi
hacminin 1/3 — dan 2/3 - gadar olmalidir.
Isci mohlullar
Titrimetrik analizi aparmaq {i¢iin qatilig1 doqiqg malum olan maddoanin mohlulundan —
isci mohluldan (standart, titrant) istifads edilir, Is¢i mohlul vasitasilo titrlomoni aparmaq
liciin onun gatiligrt malum olmalidir. Belo mohlullarin hazirlanmasmin bir ne¢o iisulu
var.
1. Analitik torazido doaqiq ¢okilmis niimuna 6lgii kolbasinda lazim olan hacma
godor durulasdirilir, yani hall olan maddonin kiitlasi vo moahlulun hacmi doaqiq
molum olan mohlul hazirlanir. Belo mohlul titrli mahlul adlanir. Madds kiitlasinin
m vo mohlulun hacminin V oldugunu noazoro alaraq titri asagidaki diisturla
hesablanir:

T=nvV
2. Lazim olan mohlul toxmini hazirlanir, onun doqiq qatiligi basqga titrli mahlul
vasitasila titrlonarok miiayyanlosdirilir. Titrloma ilo miiayyanlosdirilmis mahlullara
toyin edilmis titrli mahlullar deyilir.
3. “Fiksanala” goro titrli mohlullarin hazirlanmasi genis totbiq olunur. Analitik
praktikada ¢ox hallarda miioyyon titro malik olan mohlullar hazirlamaq {igiin
kimyavi zavodlarda vo xiisusi laboratoriyalarda doqiq ¢okilib gotiiriilmiis kimyavi
tomiz bork birlosmoalordon vo onlarin doqiq ol¢iiliib gotiiriilmiis mohlullarindan
istifado olunur. Gostarilon maddalor va onlarin mohlullar1 xiisusi siiso ampullarda
saxlanilir.
Isci mohlullarin titri miioyyon zaman miiddstindo doyiso bilir. Ona gora do bir
godar vaxt kegdikdan sonra (bir haftodon ii¢ hoftoya godor — bu mohlul hazirlanan
maddonin tobistinden asilidir) onun titrini yoxlamaq lazimdir. is¢i mohlul
hazirlamaq U¢iin standart maddoalordan istifado edirlor. Standart maddolor elo
maddolara deyilir ki, onlar tamamilo - 100% malik olduglar1 kimyavi formulu oks
etdirsin, yoni bu maddolor tomiz olmali vo ya asanligla tomizlona bilmalidirlor.
Bununla yanasi, analizds istifado olunmasi iiglin bu maddalor asagidaki toloblora
cavab vermalidir:
1. Higroskopik olmamali, havada davamli olmali, eloco do havanin oksigeni vo ya
karbon gazinin tasirine moruz galmamalidir.
2. Mohlul davamli olmals, yoni oksidlosmomoli  vo  ya
parcalanmamalidir.
3. Miimkiin godor ekvivalent kiitlosi boyiik olmalidir ki, toyinatda nisbi sahv kigik
olsun.



4. Suda yaxs1 holl olmalidir.

5. Titrlonoan maddalorlo asan va siiratlo, tonliys uygun garsilight tosirde olmalidir.
Standart maddodon hazirlanan is¢i mohlulun titrini miioyyanlogsdirmok tigiin dagiq
¢okilmis niimunadan doqiq gatiliglt mahlul 6l¢ii kolbasinda hazirlanir. Bunun tigiin
olgii kolbas1 xrom qarisigi ilo yuyulur, dofalorlo adi su, sonra bir ne¢o dofa distillo
suyu ilo yaxalanir . Goétiiriillon qif tomiz, quru olmali, kolbanin agzina asanligla
daxil olmalidir. Standart —maddo biikksdo analitik torozido ¢okilir. Ovvalca
hesablanmis kiitloys asason niimunoni ¢okmok olar va ya hesablanmis kiitloys yaxin
gotiirmak olar. Birinci halda mahlul doqiq lazim olan gatiligh olur, ikinci halda iso
doqiq qatiliq hesablanir. Niimuna gotiiriildiikdon sonra ehtiyatla qifin komayi ilo
Ol¢ii kolbasma yerlosdirilir. Biiksdoki galiqlar yuyucu vasitasilo qifa axidilir, qifin
divarlart vo ucu yuyulur. Nozaroat etmok lazimdir ki, yuyulmaya sorf olunan su
kolbanin yarisindan ¢ox olmasm. Ehtiyathi dairavi harokatlorlo kolba niimuna hall
olana godor garisdirilir, tizarine Slgii xattino godor distillo suyu olavs edilir. Kolba
tixacla kip baglanir, moahlul 12-13 dofo kolbani ¢evirmoklo garisdirilir.

EKVIVALENT NOQTOSININ TOYINi

Titrlomodo ekvivalent ndqtasini toyin etmoak ticlin miixtolif tisullardan istifado olunur.
Adoton, o, toyin olunan madds - titrant sistemindo goriinon xarakter xassolorin koskin
doyismasina oasason vizual yolla toyin olunur. Bu mogsadlo indikatorlardan istifado
edilir. Vizual yolla toyin olunan bu ciir xassa rongin doyismasi, itmasi, ¢okiintiiniin
amoala galmasi, yaxud hall olmasi ola bilar. Titrlomonin basa ¢atdigr an titrlomanin son
noqtasi adlanir vo ideal halda bu ndqte ekvivalent ndqtasi ilo iistiisto diismolidir. Hocmi
analizdo yol verilon sahvlordon asili olaraq, adoton, titrlomonin son va ekvivalent
noqtalori bir-birindon miiayyan godor forglonir. Bu forqin yaranmasmin on miihiim
sobablorindon biri do indikatorun diizgiin secilmomasidir. Haor bir titrimetrik tisulun
ayrica indikatoru var. Titrimetrik toyinatlarda iimumi goéstarislor- Biitiin gablar xrom
qarisigl, su ilo yuyulmali, bir nego dofo distillo suyu ilo yaxalanmalidir. Biiret isci
mohlulla doldurulmamisdan avval 23 dofs elo homin mohlulla yaxalanmalidir. Biiret qif
vasitasilo doldurulur. Bu zaman nozarot etmok lazimdir ki, biiretin ucunda hava
gabarciglar1 olmasin. Titrlomak ti¢lin hor hansi bir mohlulu gotiirmak {igiin istifado
edilon pipet do homin mohlulla avvalcadon iki dofo yuyulur. Titrlonacok moahlul
konusvari kolbaya (Ellenmeyer kolbasi) yerlosdirilir. Kolba elo 6l¢lido gotiiriiliir ki,
titrlomanin sonunda mayenin hocmi kolbanin hacminin Y2-don ¢ox olmasin. Biiretin ucu
kolbadan no ¢ox uzaq, no do lap yaxin olmalidir. Kolbanin altina ag kagiz qoyulur.
Titrloma zaman biiretin krani va ya sixici sol allo tonzimlonir, kolba iss sag ollo tutulur.
Mayenin biiretdon buraxilma siirati 5-6 saniyado 1 ml olmali, geydiyyat isa titrlomo
qurtardigdan 20 saniys sonra aparilmahidir. Titrloma zamani kolbadaki mahlulu dairavi
harokatlo garisdirmaq gorakdir. Bir biiret vasitasilo bir nego dofa titrlomo aparilirsa, hor
dofa biiret “0” xattino godar doldurulmalidir. Bir nega paralel tayinat apararkon naticalor
yazilir vo hesablama ii¢lin orta qiymot gotiiriilir. 25 ml vo ya 50 ml-lik biiretlordon
titrlomo zamani paralel titrlomalaor arasindaki forq 0,1 ml oldugda diizgiin hesab edilir.
Forq boyiik olduqgda titrlomoani tokraron aparmaq lazim golir.



Miihazirs-4
Tursu-asas metodu. Tursu asas indiqatorlar1 ve onlara dair nazariyyoslsr.
Kompleksometrik titrlamanin sartlari. Kompleksonometrik indikatorlar.

Kompleksonometrik metodla toyinat

Tursu-asas metodunun osasinda neytrallasdirma reaksiyas: durur. Bu metod tursu va
osaslarin  miqgdari toeyinindo istifado edilir. Neytrallasdirma metodu hamginin
neytrallasma reaksiyas: ilo bagh bazi duzlarin, masalon, qiivvatli asas vo zoif tursudan
ibarat vo ya ammonium duzlarinin tayininds totbiq edilir. Tursularin miqgdari toyininds -
alkalimetriyada is¢i mohlul olarag NaOH vo ya KOH g@olovisindon istifado olunur.
Niimunaya gora titrli golovi mohlulunu hazirlamag mimkiin deyil, ¢iinki standart
maddalora goyulan taloblora cavab vermir. Bundan slavs, golovi mahlullari saxladigda
onlar titrlorini tez doyisir. Isci golovi mohlulunun titrini miiayysnlosdirmak igiin ilkin
madds olarag oksalat tursusu (H,C,O4 -2H,0) va ya kshroba tursusu (H,C4H4O04)
istifado oluna bilar. Laboratoriya tacriibasinds bir ¢ox hallarda fiksanaldan hazirlanan
0,1 N mohlul tatbig edilir. Qalovinin miqdari toyininds - asidimetriyada is¢ci mohlul
quvvatli tursu mohluludur (adston HCI vo ya H,SO,). Qati tursu mohlulundan titrli
mohlul hazirlamag miimkiin deyil. Qat1 tursudan noa godar doagigliklo niimuna gotiiriilsa
bels, onun doagig miqgdar: bilinmayacak, ¢iinki gatt H,SO,4 higroskopik, gati HCI isa
ugucudur. Ona goro do tursularin titrli mohlullarint  mioayyanlosdirirlor.  Tursu
mahlullarinin titrlorinin - miayyanlosdirilmasi {i¢iin gotirilon ilkin madds boraks
Na,B;O; - 10 H,O va ya sodadir Na,CO3. Ogar goalovi ilo qlivvatli tursu avazina zoif
tursu titrlonarss, (masalan, sirks tursusu),

CH3COOH + NaOH < CH3COONa + H20
ekvivalent nogtasindo mohlulda CH3;COONa duzu alinir va 0 da hidrolize ugrayir.
CH3COONa + H20 « CH3COOH + NaOH Buradan demak olar ki, bu halda titrlomodo
gedon reaksiya donondir vo axira qodor getmir. Ekvivalent noqtesinds mohlulda
CH3;COOH va NaOH maddolari olacag. Mahlulda zsif sirks tursusu asasan dissosiasiya
etmomis molekullar soklindo, NaOH iso tamamilo dissosiasiya edir. OH" ionlarinin
gatiligr H" ionlarinin gatihgini iistalayir, titrloma pH>7 olduqda sona yetir.
Zoif osaslari qgiivvatli tursularla titrlodikdo,



NH4OH + HCI < NH4C| + Hgo

amolo golon duz hidrolizo ugrayir. Neytrallasma reaksiyasi donandir vo ekvivalent
noqtesindo H* ionlarinin gatiligr OH™ ionlarinin gatiliging iistaloyir. Titrloma pH<7,0
oldugda basa catir. Belalikls, neytrallasma metodunda ekvivalent négtesi neytrallasma

ani ilo yalniz qgiivvatli tursu- giivvatli asas garsiligh tasirinds tst-iisto diisiir.

Tursu-asas indikatorlar1 - Neytrallasma reaksiyasinda ekvivalent négtasi bu vo ya diger
xarici alamatlo miisayiat olunmur, ona gors do reaksiyanin basa ¢atmasini miayyanlosdirmok
magsadilo xiisusi indikatorlar totbiq edilir. Ekvivalent nogtasinds pH-in dayismasi bas verir.
Tursu-osas titrlomasinds istifads olunan indikatorlar — mohlulda H* ionlarimin gatiigindan
asilt olaraqg rongini doyisan tizvi birlasmolordir. Bunlar tursu-asas indikatorlar1 vo ya pH —
indikatorlar: adlanir. indikatorlarin ranginin dayismosini izah edon bir nego nozoriyys var.
Ostvald nazariyyasi 1891-ci ilds toklif olunub. Bu nazariyyays asasan har bir pH — indikator
zoif tursu vo ya zoif osas kimi dissosiasiya etmolidir. Bundan olave, indikatorun
dissosiasiyasi noticasinds amoalo goalon ionlardan biri rongli olmali vo onun rongi dissosiasiya
etmomis molekulun rongindon forgli olmahidir. Forz edok ki, Hind indikatoru zoif tursu
xassalidir vo asagidak: tonliklo dissosiasiya edir: Hind <> H+ + Ind- Indikator zoif tursu
oldugundan pH-in ¢ox da boyiik olmayan giymatlarinds 0, mohlulda dissosiasiya etmoamis
molekul halinda olaraq rangi do uygun olarag molekulun ranginds olur. Indikatorun suda
mahluluna bir goadar giivvatli asas (masalon, NaOH) olavs edilarsa, bu zaman OH' ionlar
indikatorun H* ionlar1 ilo birlosorok su molekulu amolo gotirir. H* ionlarnin gatihig
doyisdiyindon tarazliq dissosiasiya istigametine yonolir. Hind molekullarinin say: azalr,
mohlul Ind™ ionlarinin rangini alir. Mahlula tursu slavs etdikds isa H* ionlarinin gatihg artir,
tarazliq dissosiasiya etmamis Hind molekullar: istigamatino yonalir. Ind™ ionlarinin rengi itir,
mohlul Hind ionlarinin rongini alir. Xromofor nazariyyasi. Hogigetds indikatorlarin
ronglorinin dayismosi Ostvaldin ehtimal etdiyindon daha miirokkob mexanizmdir. Bir sira
alimlorin sonrak: todgigatlari gostordi ki, tizvi birlesmalorin rongi onlarin molekulunda
miiayyan xromofor adlanan gruplarin olmas ilo slagadardir. Xromofor gruplardan basqa,
tizvi birlasmalarin ronginds auksoxrom gruplari (-NH; , -OH va's. ) da vacib rol oynayir. Bu
gruplarin molekulda olmas: rangi intensivlasdirir. Xromofor noazariyyasino asasan, iizvi
birlosmoanin rangi onun molekulunun qurulusundan asihdir. Molekuldaxili gruplasmanin
naticasinda indikator molekulunun qurulusu dayisir va birlosmanin rangi doayisir. Benzol
qurulusu xinoid qurulusuna kegir va rang dayisir. Azogrup — N = N — miiayyan soraitdo = N
— NH — grupuna kegir. Indikatorun ranginin dayismasinin sabobi molekul daxilinds bu ciir
gruplasmalardir.  Indikatorlarda tautomer formalarin  bir-birine  kecmosi  ddnen
prosesdir.Ostvaldin miilahizasino gérs indikatorlar elektrolit olmasalar da onlar H* va ya
OH™ omalo gatirmaklo dissosiasiya eds bilor. R vo R radikallar: bir-birindon qurulusuna
géra forglonir, miixtolif xromofor gruplart vo RH ve RH ranglari ilo forglonir. R™ ionunun
rongi HR molekulunun rengl kimidir, ctinki dissosiasiya zaman daxili qurulus dayismir.
Qolavinin olavs edilmasi H* ionlarinin gatihgint azaldir. Bunun naticesi olaraq tarazhgq HR
formasinin amala golmasi torafo yonalir, yoni rong dayisir. Tursunun oslava edilmasinds isa
HR formas: RH formasina kecir va rong dayisir. Misal olaraq fenolftalein vo metiloranj
indikatorunun qurulus va ranginin doyismasini nazardon kegirak. Yuxarida gostoarildiyi kimi,
indikator mohlulunda tarazlig mévcuddur. Turs miihitdoki tautomer forma tursu formasi,
golovi miihitdoki forma iso goalovi formas: adlandirilir. Rangin dayismo intervali mixtalif
indikatorlarda hidrogen ionlarinin miixtalif gatihglarinda miixtalifdir. Indikator ranginin



nazaras ¢arpacaq doracodo doyisdiyi pH qiymotlor oblasti pH-1n 3,1-don 4,4 godor giymatlor
oblastidir. pH>4,4-do metiloranj sari, pH<3,1 olduqda ¢ohrayi, pH 4,4-0 godor intervalda
rong todricon ¢ohrayidan sariya kegir. Basqa indikator fenolftalein pH<8 rongsiz, pH 8-dan
10,0 godor intervalda agig-¢ohrayidan parlaq morugu ronge kegir. Indikatorun gostaricisine
bir sira amillor tosir gostarir: Temperatur — temperaturun artmasi ilo indikatorun kegid oblasti
doyisir, rongin intensivliyi doyiso bilor, ona goro do neytrallasma metodu ilo toyinat otaq
temperaturunda aparilir.

Kompleksonometrik metod- Kompleksonometriya metal kationlarinin kompleksonlarla
kompleksomologalmo  reaksiyalarma osaslanir.  Kompleksonlar adlanan bu  sinif
birlogsmolordon biri EDTA — komplekson Il - etilendiamintetrasirks tursusudur. Bu zoif dord
osasli tursudur, suda kifayot godor yaxsi holl olmur. Buna goro do is¢i mohlul Kimi
komplekson- Il vo ya trilon-B adlanan etilendiamintetrasirko tursusunun dinatrium duzu
tatbiq edilir. Komplekson-I11 digar kompleksonlar kimi bir ¢cox metal kationlar: ilo hall olan
davamli daxili kompleks duzlar omalo gotirir. Bunlar xelatlar adlanir. Duzun ekvivalenti
hamiso molyar kiitlasinin yarisina barabardir. Bels ki, reaksiya naticasinds iki hidrogen ionu
avoz olunur.

Kompleksonometrik titrlamanin  sartlari. Kompleksonometrik titrloma  zamani
ekvivalent nogtodo kationlar praktiki olarag tamamilo kompleksa kegmalidir. Bu
kompleksin davamsizliq sabitinin gqiymati az olmalidir. Kationlarin komplekson mahlulu
ilo titrlonmoasi bir sira sortlora riayst etmoklo aparilir,
1. Titrlonon metal ionlar1 ilo olave reaksiyalar getmomolidir.
2. Indikator ranginin kaskin ke¢idi olmalidir.
3. Titrlonan mahlulun pH-1 daqiq miisyyan olunmalidir. Bu asas sortdir.
Kompleksonometrik indikatorlar - toyin olunan metal ionlarinin gatiliginin doyismasina
reaksiya verir. ki grup indikatorlar var: spesifik (xiisusi) vo metalxrom indikatorlar.
Spesifik indikatorlar yalniz miioyysn metallarin toyininds istifads olunur. Belo ki, Fe**
ionlarin1 pH=2,0 giymatinds komplekson 111 tayin edilir, indikator kimi Fe** -l rongli
maddalor amoalo gatiron, mosalon, kalium —rodanid , natrium-salisilat tetbiq olunur.
Metal-xrom indikatorlarin (metalindikatorlar) oksariyyati rongli olan vo miixtalif metal
ionlart ila rangli birlosmalar amala gatiran tizvi birlosmalordir. Praktikada bu indikatorlar
daha ¢ox tatbiq edilir. Metal indikatorlar miisyyan pH-da bu va ya digar rangds olur, bir
¢ox metallarla kompleks birlosmalor amalo gotirorok basga rongo kegir. Mohlula slava
olunan metal indikator metalla birlosma amala gatirarak mohlulu miiayyan rangs
boyayir. Miisyyan olunan kationu komplekson mohlulu ilo titrloyarkon ekvivalent
nogtasinds kationun indikatorlarla amalo gatirdiyi birlosmo tamamilo parcalanir vo
kationun hamist kompleksonla birlogir. ©gar EDTA-nin tamamilo deprotonlasdiriimis
anionu Y, deprotonlasdirilmis indikator anionu iso ind ilo isare etsok, metalindikator ilo
gedan titrloma prosesini asagidaki kimi gostarmok olar:
a) indikatorun duz mohluluna slavs olunmasi:
MgCl, + Hyind — Mgind + 2HCI

qirmizi
b) titrloma: Mgind + H,Y — MgY + Hyind



goy
On ¢ox tatbiq edilon indikator pH-m 8,0-10,0 giymotindo (ammonium bufer garisiginin
istirakinda) erioxrom qara T-dir (xromogen gara E1-00 da adlandirilir). pH-in bu
intervalda indikatorun 6z rongi gdy yasilagalandir, bir ¢ox metallarla (Mg, Ca, Zn, Pb vo
s.) tiind-qirmiz1 rongli komplekslar amala gotirir. Bu indikatorun ¢atigsmayan cohati onun
davamsiz olmasidir. Mohlul on sutkadan artiq qaldigdan sonra yararligini itirir. Bu
indikatorla titrloma apararkan titrlomo noqtasinds rong gdy-yasilimtila kegir. Genis tatbiq
edilon indikatorlardan biri do tiind-goy — xromogendir. Bu indikator pH-in 8,0-10,0
giymotlor intervalinda goy rongds, Dbozi metallarn ionlari ilo omolo gotirdiyi
komplekslarinds isa ¢ohray1 rangds olur.
Fardi maddalarin tayini. Kationlarin tayini (birvalentlilor istisna olmagla, onlar
bilavasita tayin olunmur) diiziins va oksina titrloma ilo yerinoa yetirilir.
Diiziino titrloma - kifayst godor siirotlo metal kompleksonatin omoalogalmasi ils, alave
reaksiyalar getmodon, indikatorun kaskin kecidi ilo aparihr. Diziins titrlomada toyin
olunan Kkationlar birbasa trilon-B ils uygun indikatorla titrlonir. Zn?*, Mg®*, Ca**, Ba*,
Cd?* vo s. ionlari pH 8,0-10,0 intervalinda erioxrom gara T vo ya tiind-géy xromogen
indikatoru ilo tayin olunur.
oksina titrlomo - diiziins titrlomoni yerina yetirmok tigiin sortlordon birino omal etmok
mimkin olmadigda aparilir. Oks titrlomada tayin olunan moshlula trilon B-nin artiq
miqdari alava edilir vo trilon B-nin artiqg migdar: basga titri molum olan metalin mohlulu
ilo titrlanir.
Anionlarin tayini. Anionlar1 toyin etmok tdigiin dolay:r titrlomadon istifado olunur.
Kompleksonat amalo gotiro bilon metal ionlar1 ilo reaksiyaya daxil olan anionlari bu
isulla toyin edilo bilor. Masalan, PO,* ionunu cotin hall olan MgNH4PO, soklinda
cokdiirilir, xlorid tursusunda hall edilir, trilon B-nin artig migdari alava edilir, pH h
8,0-10,0 intervalinda MgSO, mahlulu ils titrlonir. PO, ionunu ona birlsssn Mg?*-nin
miqdarmna gora tayin edirlor. SO,* ionunu da bu yolla tayin etmok olar. Bu ionu BaCl,-in
artiq miqdarimi alave etmoklo ¢okdiiriilir, SO,% ionu ilo birlosmomis Ba®* ionlarini iso
trilon-B ils titrlonir.
Maddalar garisiginin tayini iki tisulla miimkiindiir.
1. Analiz olunan mahlulun pH-nn tanzimlanmasi. Bozi kationlar1 (masalon, A" ) pH-in
genis diapazonunda, digar kationlar1 (mosalon, Mg®") dar diapazonda tayin olunmasma
asaslanan metoddur.
2. Tayin olunan kationlardan biri ilo komplekson l11-dan davamli pardalayici kompleks
maddalarin tatbigi. Kationlar1 pardalomok tigiin kalsium-sianid, trietanolamin, natrium-
dietilditiokarbonat vs s. istifads olunur.
Trilon-B vasitssilo suyun timumi codlugu (suda Ca® vo Mg*" migdar1) toyin olunur.
Kompleksonometrik metodla tayin. Ammonium bufer garisigmin hazirlanmasi — 100 ml
20% NH4CI 100 ml 20% NH4OH moahlullarint qarisdirib 1 litr  hacmo godar distilla
edilmis su ilo durulagdirilir.
Indikatorlarin hazirlanmasi a) 0,5 q gara erioxrom T 10 ml ammonium bufer qarisiginda
hall edilir va etil spirti ilo 100 ml hacma goador durulasdirilir. Mahlul 10 sutka yararlidir.
b) 0,5 q tiind-géy xromogen 10 ml bufer qarisigda holl edilir, 100 ml-o goador distillo
suyu ilo durulasdirilir. Mohlulun saxlanma miiddati 30-40 sutkadir



0,05 N komplekson 111 (trilon B) maohlulunun hazirlanmasi. Trilon B ilkin standart
maddalora qoyulan talablora cavab verir vo ona gore do dogiq niimuna ¢akisine goéra onun
mohlulunu hazirlamaq olar.

Trilon B-nin ekvivalent kiitlasi 372,24: 2=186,12 q —dur.

burada N — moahlulun normal qatiligi, Vi — 6l¢ii kolbasinin hacmi, E isa trilon-B-nin
ekvivalent kiitlosidir. Trilon B mohlulu digor doqiq qatiliglt mohlullar kimi hazirlanir.
Ogar mohlul togribi gatiligh hazirlanirsa, onun titri titrimetrik yolla toyin edilir. Ilkin
maddoa olaraqg MgSO,47H,0 totbiq edilo bilar. Pipet vasitasilo hazirlanmis mohluldan 15
ml gotiiriiliir, su ilo durulasdirilir, 15 ml ammonyak mohlulu, bir az quru indikator oslave
edilir va trilon B moahlulu ilo qirmiz1 rong gdy rangs kegona godor titrlonir. Trilon B
mohlulunun normal qatilig1 ekvivalentlor ganununa asason hesablanir:

NtrB-VtrB = N MgSO4 -VMgSO4

Kalsiumun tayini. 500 mgq CaCl, 6H,0 torozido ¢okilir, 100 ml-lik 6lgii kolbasina
kecirilir,  distillo suyunda hall edilorok 6l¢ii  xottine godor durulasdirilir. Alman
mohluldan pipet vasitasilo 10 ml gotiirarok konusvari kolbaya tokiiliir, 70-80 ml-o godor
distillo suyu ilo durulagdirilir, 5 ml ammonyak bufer garisigi vo 5 damci indikator slave
olunur. Alman mohlulu, indikator kimi erixrom gara istifado olunarsa, qirmizi-gaxiri
rongdon gdy rangs kegana godar trilon B il titrlonir.

Misin mahlulda tayini. 100 ml-lik 6l¢ii kolbasinda analiz olunan misin mahlulu distillo

suyu il cizgiys godor durulasdirilir, qarisdirilaraq pipet vasitoasilo 15 ml mahlul titrlomo

kolbasina tokiiliir, izerine quru mureksid indikatoru olave edorok qirmizi rong alinana

godar trilon B mohlulu ilo titrlonir. Sonra mohlul sari, yaxud yasilagalan sari ronge

boyanana godor iizorino damci-damci 2 N ammonyak mohlulu olave edilir. Titrlomo

parlag bandvsayi rong alinana gadar yenidon davam etdirilir. Mis mahlulunun normalligi

Vo misin qramlarla miqgdari titrlomanin naticalorine asasen hesablanir.



Miihazirs-5
Oksidlasma-reduksiya metodlar: (oksidimetriya) Permanqanametriya vo

yodometriya.

Oksidimetriya oksidlosma-reduksiya reaksiyalarmma asaslanir. Oksidlogdiricilorin
titrli mohlullar1 vasitasilo reduksiyaedicilorin miqdari, titrli reduksiyaedici mohlullar
vasitasilo oksidlosdiricilorin migdar1 miiayyan olunur. Oksidimetriya bir nego metodlara
ayird edilir: permanganatometriya, yodometriya, xromatometriya, bromatometriya vs s.

fon-miibadilo reaksiyalarmdan forqli olaraq oksidlosmo-reduksiya reaksiyalarinin
gedigi daha miirokkobdir. Oksidlogsmo-reduksiya reaksiyalarmin osas xiisusiyyatlori
asagidakilardir:
Bir ¢ox reaksiyalarda oksidlesdirici vo reduksiyaedicinin qarsiligl tasirindoan alava digor
maddolor do reaksiyaya daxil olur (masalon, tursular vo golovilar)
Reaksiyalar bir nego marhalados bas verir vo marhalalorin getmo siiroti miixtalifdir.
Oksidlosmo-reduksiya reaksiyalarmin siiroti ion-miibadilo reaksiyalarinin siiratindon
azdir, ion-miibadilo reaksiyalar1 bir anda bas verdiyi halda, oksidlosmo-reduksiya
reaksiyalart miioyyon vaxt vo reaksiyanin sona qador getmosi iigiin miioyyon sorait tolob
edir.
Eyni ilkin maddalor gotiiriildiikds bels, reaksiya miixtalif istigamatlords gedos bilor.
Bundan olave, reaksiya prosesinds omolo galon maddslor reaksiyanin gedisino tosir gostarir.

Titrlomado  istifado olunan reaksiyalara qoyulan talobat oksidlosma-reduksiya
reaksiyalarinda da 6donilmalidir. Bir ¢ox oksidlogsmo-reduksiya reaksiyalari kifayat qodor
stiratlo getmir. Ona goro do onu ¢ox vaxt tezlosdirirlor. Bu mogsadlo reaksiyaya giron
maddolorin qatiligini, temperaturunu artirir, mahlulun pH-n1 doyisir vo katalizator totbiq
edilir. Maddanin tabistini nozoro alaraq har bir toyinat {igiin kifayst edon siiroti aldo
etmok tgiin sorait yaradilir Oksidimetriya metodlarinda totbig edilon indikatorlar
miixtolifdir. Oksor hallarda bu o6zlari oksidlesdirici vo ya reduksiyaedici olan {izvi
maddoslordir. Redoks-indikator adlanan bu indikatorlar oksidlosdirici formadan
reduksiyaedici formaya asanliqla kegir vo bu formalar miixtalif rongo malikdir.



Permanganatometriya. Isci mohlul kimi KMnO, mohlulu totbiq edilon titrimetrik
metod permanganatometriya adlanir. KMnO, giicli oksidlosdiricidir.
Miihitdon asili olarag KMnOg-1n reduksiyasi zamani miixtalif mohsullar alinir. Turs
miihitdo MnO, ionlar1 rangsiz Mn®" ionlarina gadar reduksiya olunur:
MnO, + 5¢ + 8H" — Mn** + 4H,0
Zoif turs, neytral miihitlordo MnO,4 ionlar1 manganin tiind bandévsayi rongli mangan
dioksid soklinds reduksiya olunaraq ¢okiir: MnO4 + 2H,0 + 3" — MnO; + 40H’
Tiind ¢okiintiiniin amala galmasi reaksiyanin sonunu miiayyan etmayi ¢atinlasdirir, ona gora
do tursunun artiginm olave etmoklo titrlomani turs  miihitdo aparirlar. Digor torofdon, turs
miithitdo KMnO,4 —in oksidlogdirici foalligi osasi vo neytral miihitlordokindon yiiksokdir.
Tursulasdirmag tgiin yalniz sulfat tursusu totbiq olunur. Xlorid tursusunu bu mogsadls
istifado etmok olmaz, ¢iinki 0 KMnOQy ilo oksidlosma-reduksiya reaksiyasina daxil olur va
ona is¢i mohlul sorf olunarag sohv naticolor verir. Oksidlosdirici olan nitrat tursusu
oksidimetriyada tursulasdirmagq tgiin istifado olunmur,
KMnOQO, —1n titrli mahlulunu dagiq ¢oki niimunasine gors hazirlamag miimkiin deyil. Bu
onunla izah olunur ki, KMnO,4 —da hamisa garisiglar (an ¢ox MnO,) olur. Bundan slavs 0
suda olan tizvi maddslorin tasiri ilo asanhgla reduksiya olunur. Naticads, KMnQO,
mohlulunun qatihigi hazirladigdan bir godor sonra verilmis gatiligdan az olur.
Yuxaridakilart nazoro alarag KMnO, —in toxmini gatihgli mahlulu hazirlanir va titri
miiayyonlogdirilir.
KMnOg41n  titrinin - miayyanloasdirilmasi tigiin ilkin madds olarag oksalat tursusu
(H.C.,0402H,0) gatiiriliir. Titrloma zamani asagidaki reaksiya gedir:

2KMnQ, +3H,S0O,4 + 5H,C,0, 0 2MnSO, + K,SO, + 10CO, + 8H,0
Permanqanometrik tayinat
KMnO, is¢i mahlulunun hazirlanmasi. Turs miuhitdo

oksidlogsmoa-reduksiya reaksiyalar1 ti¢lin ekvivalent kiitlo E kynos = 158,03:5=
31,61 g/mol olur. Qeyd edildiyd kimi, KMnQO, ilkin standart niimunays
verilon taloblori 6demadiyindan toxmini qatiliqli mahlul hazirlanir. Texniki
torozido 3,16 g maddo g¢okorok 1 litr olana godor distillo suyu ilo
durulagdirthr. Hazirlanmis  toxmini  0,AN mohlul tind siisoli qaba
yerlosdirilorok garanliq yerds 7 giin saxlanilir. Sonra mohlul ehtiyatla basqa
tiind rongli gaba kecirilorok titri miioyyonlosdirilir. ©gor 7-10 giin ovval titr
miayyanlosmayibss, bu miiddotdon sonra onu tez-tez yoxlamaga ehtiyac
yoxdur.

KMnO4 mahlulunun titrinin tayini. 10 ml hazirlanmis oksalat tursusu mahlulu 250 ml
hacmli konusvari kolbaya tokiiliir, tizarina 50 ml su vo 15 ml durulasdirilmis (1:8) H,SO4
tokiilir. Alman mohlul 80-90°C-ya qodor qizdirilir (oksalat tursusu parcalandigindan
gaynatmaq olmaz). Biiret “O” bolgiisiino godor KMnOy, ilo doldurulur. Meniskin asagi
sorhod Xotti pis goriindiiyiindon, biitiin hesablamalar yuxar1 xotlo apartlir. KMnO,
mohlulu ils is¢i mohlulun titrlonmasi itmayan agiq ¢ohray1 rangin amala goalmoasi ilo basa
catir. Titrloma boyu mohlulu fasilesiz garisdirmaq tolob olunur. Titrlomanin sonuna
yaxmn mohlulun temperaturu 60°C-don asag1 olmamalidir. Titrlomani 3 dofo tokrar edorok
naticoya asason KMnO, —n titrini hesablayirlar. Titrlomo {i¢lin quru oksalat duzu
gotiiriilorso, hesablamada onun titrinin hacmina hasili niimuna ¢akisi (m) ilo avoz edilir.



Hesablama zamani alinmis qiymoatlor bir-birindon 0,0005-don ¢ox farglonmomolidir.
KMnO,—n titrini bilmoklo onun normalligimi hesablamagq olar.

Yodometriya

I, +2e O 21", 2I" -2e 0O |, reaksiyalar1 asasinda olan titrimetrik analiz metodu yodometriya
adlanir.

Yodometriya ilo hom oksidlosdiricilari (onlar I" -ni I, —a godor oksidlosdirir ), hom do
reduksiyaedicilori (I, —u I -o godar reduksiya edir)tayin etmok olar.

1. Oksidlasdiricilorin tayini. Yodometriya metodu ilo I ionunu sorbast yoda godor
oksidlosdiron oksidlosdiricilor toyin olunur. Daha ¢ox permanganatlar, dixromatlar,
ikivalentli mis duzlari, tg¢valentli domir duzlari, sorbast halogenlor va s. bu yolla
miayyan olunur. Oksidlasdirici turs miihitdo Kl-in artiq miqdar ilo garsiligh tasirda
olur. Bu halda oksidlosdiricinin migdarma ekvivalent miqgdarda yod ayrilir. Ayrilan yod
doqiq gatiligi malum olan natrium-tiosulfat mahlulu (is¢i mohlul) ilo titrlonir. Bu yolla
yodun titrlonmosino  sorf olunan natriumtiosulfatin miqdarma  ekvivalent
oksidlosdiricinin  miqdar1 miiayyan olunur. Na,S;0O; titrini toyin etmok iigiin ilkin
standart maddo olaraq kalium-dixromat K,Cr,O gétiiriiliir.

Bir ¢ox oksidlasdiricilari natrium-tiosulfatla birbasa titrlomok olmaz, beloki ekvivalent
noqtoni geyd etmok miimkiin olmur. Ona goéra do yodometriya ilo dolayi titrlomads -
avozedicinin titrlonmasinds totbiq edilir. ©vvalco oksidlogdirici ilo kalium-yodid
arasinda turs miihitdo reaksiya aparilir. Tursulasdirmaq {li¢lin sulfat tursusundan istifado
olunur.

K>Cr,0; + 6KI+ 7H,SO, O Cr2(804)3 + 7H,0 + 4K,SO, + 3,

Ayrilan sorbast yodu natrium-tiosulfat mahlulu ils titrloyirlor:
2Na,S,03 + |, O 2Nal + Na,S,404

Yodometriya metodunda indikator olaraq nisasta mohlulundan istifado olunur. Nisasta
yodla gdy rongli adsorbsion birlosmo amolo gotiron hassas vo spesifik indikatordur.
Lakin bu indikatorun bazi xiisusiyystlori var. Birincisi, nisasta mohlulunu yodun
miqdarinin az qaldigi zaman va titrlonon mohlul agiq sar1 rangds oldugda titrlomonin
sonunda olave etmok lazimdir. Ikinci xiisusiyyot odur ki, bu titrloma rongin omola
golmasi ilo deyil (adoton belo olur), rongin itmasi ilo bitir. Ona gora do titrlomanin
qurtarma noqtasine yaxin mohlul damcilarla tokiiliir, hor damcidan sonra garisdirilir vo
3-5 saniys gozlonilir. ©gor bu sortloro omal olunmazsa, mohlul asanligla artiq titrlona
bilar.

2. Reduksiyaedicilarin tayini. Reduksiyaedicilordon yodometriya ils, adatan, sulfitlori,
sulfidlori, galay 2-xloridi vo s. toyin edirlor. Isci mohlul olarag I, mohlulu gétiiriiliir.
Yodun is¢i maohlulunun normalligimin tayini. Toyinat titri molum natrium-tiosulfat
mohlulu il aparilir:

2Na,S,03 + |, O 2Nal + NayS,404

Tirloma kolbasina 15-20 ml yod mohlulu tokiiliir va ilkin halda indikator slavo etmoadan
natrium-tiosulfat mahlulu ils titrlonir. Mohlul agiq sar1 rangs ¢evrildlkds 2-3 ml nisasta
mohlulu olava edilir vo titrlomo mohlul solgunlasana qodor davam etdirilir. Yod



mohlulunun gatihigini hesablamaq ii¢lin on az1 ti¢ dofo titrlomo tokrar edilir. Yodun is¢i
mahlulunun normallig1 ekvivalentlor ganununa asassn hesablanir.

Sulfitlarin tayini. Yodometrik metodla reduksiyaedicilori tayin etmok tigiin oks titrloma
metodundan istifado edilir. Sulfitlorin oksidlogsmosi asagidaki tonlik {izro gedir:

Na,SO; + I, + H,O O Na,SO, + Nal Isin gedisi: Biiret natrium-tiosulfat mohlulu ilo
doldurulur. Sulfat duzu mohlulundan pipet vasitasilo 15 vo ya 20 ml titrloms kolbasina
tokiiliir, lizorino pipet vasitasilo toxminan 30-40 ml yod mohlulu slavs olunur. Kolbanin
agz1 “saat siigosi” ilo baglanir vo qaranliq yerdo saxlanilir. Bir nego dogigadon sonra
yodun artigi natrium-tiosulfatla titrlonir. Titrlomo 2-3 dofo tokrar edilir. Almmis
naticalara asason asagidakilar hesablanir.

Na,S,03; mahlulunun hazirlanmasi. Niimuna ¢okisino gora Na,S,Oz—iin titrli mahlulunu
standart maddalora verilon taloblori 6domodiyins gore hazirlamaq olmur. Bundan olave
yeni hazirlanmigs moahlul titrini doyisa bilir. Titrin doyismasina sobab natrium-tiosulfatin
mikroorganizmlorin tosiri ilo pargalanmasidir. Natrium-tiosulfat suda olan karbon-
dioksidlo do reaksiyaya girir. Ona goro do natrium-tiosulfat mohlulunu hazirlayarkon
distillo suyu gotiiriliir. 0,1 N mohlulu togribi hazirlamaq tli¢lin texniki torazids lazim olan
miqdarda (1 litr mohlul tgiin 24,8 q ) Na,S,0305H,0 ¢okilir vo uygun golon migdarda
suda hall edilir. Hor litrina 0,2 g olmagla moshlula Na,CO; olava edilir. Na,COs;
istirakinda mohlulun titri doyismoaz olur. Mahlul garanliq yerds kip baglanmis qabda 5-6
giin saxlanilir. Bundan sonra mohlulun titri miisyyan olunur. Qeyd etmok lazimdir ki,
Na,COj3 —n titri yavag-yavas azalir vo miioyyon vaxtdan sonra yoxlanilir.

KoCr,0; mahlulunun  hazirlanmasi. Mohlulu hazirlamaq gilin 150°C-do tokrar
kristallasdirilmis vo qurudulmus madds gotiiriiliir. 0,4904q niimuna c¢oKisi tarazids
¢okilarok 100 ml-lik kolbaya kegirilir vo az miqdarda suda hall edarak distilla suyu ilo
Ol¢ii xattino gador durulasdirilir, agz1 tixacla baglanir, 12-15 dofa ¢evirarok qarigdirilir.
Alman mohlul dogiq 0,1 N-dur.

Indikatorun hazirlanmasi. Dogiq toyinatin osas sortlorindon biri do nisasta mohlulunun
diizgiin hazirlanmasidir. 0,5 q nisasta gotiiriiliir, az miqdarda su ilo qarigdirilir. Alinan
qarisiq 100 ml gaynayan suya tokiilir vo 2-3 dogige qaynadilir. Soyudugdan sonra
mohlulu basga gaba tokiirlor. Nigsasta mohlulu tez xarab olur. Ogor nisasta yodla gdy rang
deyil, bondvsayi Vo ya qonur rong verarss, demali korlanib vo indikator kimi yararli
deyil.

Na,S,0; mahlulunun Kkalium dixromata gora qatiliginin tayini. 250 ml-lik konusvari
kolbada 1q torazido ¢okilmis quru KI 20 ml distille suyunda hall edilir. 20 ml 5% mohlul da
gotiirmak olar, bir sartlo ki, mahlul tozo hazirlanmis va rongsiz olsun. Oraya 15 ml H,SO,
(1:8) vo ya 20 ml HCI (1:3) olave edilir. Tursu oslave edildikdon sonra moahlul rongsiz
qalmalidir. Kalium-yodid vo tursu garisigima oOl¢ii kolbasinda hazirlanmig K,Cr,0O7
mohlulundan 10 ml pipet ilo olave edilir. Kolbanm divarlar1 su ila yuyulur, mohlul
qarisdirilir, kolbanin agzi1 “saat slisosi” ilo ortiiliir. 5 dogige reaksiyanin tam getmaosi iigiin
gozlonilir. Reaksiya garisigi olan kolba garanliq yerds saxlanilir. Sonra saat siigosi gotiriiliir,
kolba {izarinda su ilo yaxalanir, 80-90 ml hacmoa godor su ilo durulasdirilir vo ayrilan yod
tiosulfat mohlulu ilo titrlonir. Mohlulun rongi yasilagalan agiq sar1 oldugda 2 ml nisasta
mohlulu slava edilir vo titrlomo yavas-yavas aparilaraq gdy rongin aciq yasila (Cr®" jonlarinmn



rongi ) kegmasino godor davam etdirilir. Titrloma 3 dofo tokrar edilir, naticalor yazilir vo
natrium-tiosulfatn  dogiq normalligi, yoda goro titri 'n2S203/I2 , miso goro titri
"\e2S203/Cu hesablanir.



